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Resumo

A SURFORMA se destaca como uma marca global de laminados decorativos de alta pressao (HPL
- High-Pressure Decorative Laminate) que procura constantemente inovar. Neste contexto, o
objetivo principal desta dissertacao foi o estudo da impregnacao por pulverizacao de materiais
de mudanca de fase (PCM - Phase Change Material) microencapsulados em papéis kraft como

forma de produzir HPL que possam melhorar o conforto térmico de edificios.

Primeiramente, conseguiu-se dispersar os PCM microencapsulados nos papéis kraft de maneira
satisfatoriamente homogénea através da aplicacdao por pulverizacao. Os papéis kraft
impregnados com PCM microencapsulados foram caracterizados e, de forma geral, obtiveram-
se valores satisfatorios para o teor de volateis e o escoamento. Foram produzidos trés HPL: 1)
nao possuia PCM microencapsulados; 2) possuia 3 % (m/m) de PCM microencapsulados; 3)
possuia 8 % (m/m) de PCM microencapsulados. Os HPL foram compostos por quatro papéis kraft
preto (para (1) sem PCM, e para (2) e (3) com PCM) e um papel decorativo preto, e foram
caracterizados por quatro ensaios que tem como base a norma EN 438-2: 1) resisténcia ao vapor
de agua; 2) resisténcia a imersao em agua em ebulicdo; 3) estabilidade dimensional a elevada
temperatura; 4) resisténcia ao calor (humido + seco). O HPL que nao continha PCM teve um
desempenho satisfatorio em todos os ensaios realizados, no entanto, nenhum dos HPL com PCM
conseguiu cumprir os requisitos em todos os ensaios. Além disto, enquanto o HPL com 3 % (m/m)
de PCM somente falhou no ensaio de resisténcia ao calor seco, o HPL com 8 % (m/m) de PCM
falhou nos ensaios de resisténcia a imersao em agua em ebulicao, estabilidade dimensional a
elevada temperatura e resisténcia ao calor seco. Desta forma, concluiu-se que a presenca dos
PCM microencapsulados tem um impacto negativo em algumas das caracteristicas dos HPL.
Também foram realizados ensaios dos perfis de temperatura na caixa de placas de aglomerado
de fibras obtido por via seca (MDF - Medium Density Fiberboard) para os mesmos trés tipos de
HPL citados anteriormente, em que se verificou como que os perfis de temperatura dentro da
caixa de MDF variavam conforme a concentracao de PCM do HPL utilizado na base da caixa. A
partir dos ensaios realizados, concluiu-se que a presenca dos PCM microencapsulados nao teve

um impacto significativo nos perfis de temperatura.

Assim, ao mesmo tempo que nao foram observados efeitos significativos nos ensaios dos perfis
de temperatura na caixa de MDF, foram observados efeitos negativos nas propriedades fisicas
dos HPL nos ensaios referentes a norma EN 438-2. Por isto, concluiu-se que os resultados obtidos
nao foram promissores no sentido de indicar um potencial da aplicacao de PCM

microencapsulados em HPL para melhorar o conforto térmico de edificios.

Palavras Chave: material de mudanca de fase, laminado de alta pressao,

microcapsula, conforto térmico
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Abstract

SURFORMA stands out as a global brand of high-pressure decorative laminates (HPL) that
constantly seeks to innovate. Within this context, the main goal of this dissertation was to study
the impregnation process of kraft paper with phase change materials (PCM) through the
spraying method in order to manufacture HPL that can improve the thermal comfort of

buildings.

Firstly, a satisfactorily homogeneous dispersion on kraft paper was achieved through the
spraying method. The kraft papers impregnated with microencapsulated PCM were
characterized, and acceptable values were obtained for the volatile content and the flow.
Three HPL were manufactured: 1) had no microencapsulated PCM; 2) had 3 % (m/m)
microencapsulated PCM; 3) had 8 % (m/m) microencapsulated PCM. The HPL were assembled
using four black kraft papers (for (1) without PCM, and for (2) and (3) with PCM) and one black
decorative paper, and were characterized through tests performed according to SURFORMA's
internal procedures and based on the EN 438-2 standard methods: 1) resistance to water
vapour; 2) resistance to immersion in boiling water; 3) dimensional stability at elevated
temperature; 4) resistance to heat (wet + dry). The HPL that did not contain microencapsulated
PCM performed adequately in all tests. However, none of the HPL with microencapsulated PCM
met the requirements of all tests performed. Furthermore, while the 3 % (m/m) HPL only failed
the resistance to dry heat test, the 8 % (m/m) HPL failed the resistance to immersion in boiling
water, the dimensional stability at elevated temperature, and the resistance to dry heat tests.
Thus, the use of the microencapsulated PCM had a negative impact on some of the
characteristics of HPL. Additionally, tests of the temperature profiles in the middle density
fiberboard (MDF) box were also performed for the same three types of HPL mentioned above
to verify how the temperature profiles inside the MDF box varied according to the concentration
of microencapsulated PCM in the HPL. The results from the tests indicated that the use of

microencapsulated PCM did not have a substantial impact on the temperature profiles.

Therefore, no significant effects were observed in the tests performed in the MDF box, while
negative effects were seen on the physical properties of the HPL in the tests related to the EN
438-2 standard methods. Consequently, the results obtained were not promising in indicating a
potential for the use of microencapsulated PCM in HPL to improve the thermal comfort of

buildings.
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1 Introducao

1.1 Enquadramento e Apresentacao do Projeto

Elaborou-se a presente dissertacao em ambiente empresarial na SURFORMA. O tema proposto
pela empresa surgiu do seu desejo de oferecer aos seus clientes um produto inovador para
tornar os laminados ou compactos de alta pressao produzidos pela SURFORMA mais atraentes

para o mercado.

Assim, o objetivo principal deste projeto € o estudo do potencial de laminados decorativos de
alta pressao (HPL - High-Pressure Decorative Laminate) contendo materiais de mudanca de fase
(PCM - Phase Change Material) microencapsulados de melhorar o conforto térmico de edificios.
Durante esta dissertacao, os termos “laminado” e “laminado de alta pressao” foram utilizados
como sendo correspondentes a “laminado decorativo de alta pressao”. Similarmente, o termo

“compacto” foi usado como sendo correspondente a “compacto de alta pressao”.

Os PCM microencapsulados foram introduzidos nos laminados através da aplicacao por
pulverizacao dos PCM nos papéis kraft, o objetivo secundario deste projeto sendo o estudo da
viabilidade do método de aplicacao escolhido. Mais especificamente, a viabilidade de aplicar
PCM microencapsulados em papéis kraft por pulverizacdo em alternativa a aplicar por imersao
(i.e., adicionar os PCM microencapsulados num banho de resina fenol-formaldeido). A escolha
de impregnar por pulverizacao papéis kraft que ja continham a resina fenol-formaldeido em
alternativa a impregnar papéis kraft ainda secos por imersao adveio: 1) de ja se ter
desenvolvido uma linha piloto de outro produto da SURFORMA que utiliza este método de
aplicacao; 2) da maior facilidade logistica oferecida por esta via devido a SURFORMA receber

dos seus fornecedores papéis kraft que ja contém a resina fenol-formaldeido.

1.2 Apresentacao da Empresa

A SURFORMA é uma marca global de laminados e compactos destinados as industrias de
mobiliario, construcao, e design de interiores [1]. Anteriormente denominada Sonae IndUstria
de Revestimentos, em 2018 houve a alteracao do seu nome para SURFORMA [2]. A marca é
integrada a Sonae IndUstria, uma sociedade voltada para negocios nas areas de producao de

painéis de derivados de madeira, laminados e produtos decorativos [3].

A jornada da Sonae iniciou-se com a fundacao da Sociedade Nacional de Estratificados em 1959
[4]. A denominacao Sonae adveio das iniciais da designacao da empresa: Sociedade Nacional de
Estratificados [5]. Em 1991, procurando uma maior focalizacao nos negdcios através de uma

nova reorganizacao, surgiu a Sonae Industria. Dois anos depois, a aquisicao de uma posicao de
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controlo num dos maiores grupos espanhois no sector de painéis de madeira, a TAFISA,
possibilitou a transformacao da Sonae IndUstria num dos cinco maiores produtores europeus e

no lider do sector de painéis de madeira na Peninsula Ibérica [5].

Décadas depois, em 2016, concluiu-se uma parceria entre a empresa chilena Inversiones Arauco
Internacional, um dos maiores produtores mundiais de materiais derivados de recursos
florestais, e a Sonae IndUstria [3]. No ano seguinte a oficializacao da parceria, criou-se a
empresa Sonae Arauco [6], esta passando a representar as areas de producao de painéis

derivados de madeira, quimicos e papel impregnado na Europa e na Africa do Sul.

1.3 Contributos da Autora para o Trabalho

Durante a elaboracao do projeto, a autora foi responsavel por delimitar e realizar os trabalhos
laboratoriais, assim como organizar e analisar os resultados obtidos. Também, foi conduzida
pela autora uma pesquisa bibliografica como forma de contextualizar o tema durante a escrita

da dissertacao e melhor estabelecer quais estratégias adotar.

1.4 Organizacao da Dissertacao

Esta dissertacao foi dividida em seis seccoes:

Seccao 1: Introducao - enquadramento e apresentacao do projeto, assim como apresentacao

da empresa;

Seccao 2: Contexto e Estado da Arte - contextualizacao dos elementos que formaram a base do

projeto a partir da pesquisa bibliografica realizada;

Seccao 3: Materiais e Métodos - introducao dos métodos utilizados para caracterizar os papéis

kraft e os laminados produzidos ao longo do projeto;

Seccao 4: Resultados e Discussao - descricao e discussao dos resultados obtidos a partir das

analises realizadas conforme os métodos estabelecidos na Seccao 3;
Seccao 5: Conclusodes - apresentacao dos principais resultados e conclusao geral do projeto;

Seccao 6: Avaliacao do Trabalho Realizado - analise do grau de realizacao dos objetivos

descritos na Seccao 1 e apresentacao da opiniao pessoal da autora sobre o trabalho realizado.
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2 Contexto e Estado da Arte

Os rapidos avancos industriais e tecnologicos obtidos nas Ultimas décadas trouxeram vantagens
como a melhoria da qualidade de vida e a expansao dos meios de comunicacao. Entretanto,
também passaram a estar presentes maleficios como o aumento do consumo global de energia
[7] e da emissao global de dioxido de carbono [8], o que gera impactos negativos do ponto de

vista econdémico e ambiental.

Dentro deste contexto, os edificios impactam de maneira significativa o consumo energético e
a emissao de dioxido de carbono, os edificios tendo representado, em 2020, 30 % do consumo
global de energia e 27 % da emissao global de didéxido de carbono [9]. Um importante fator
associado aos edificios modernos € a presenca de caracteristicas nas construcées modernas que
sdo contrarias ao conforto térmico e a economia de energia [10]. Nomeadamente, a
implementacao de materiais leves nas construcdes, estes possuindo uma baixa capacidade de
armazenamento de calor, e o aumento do numero de superficies envidracadas, estas

favorecendo o sobreaquecimento durante os meses mais quentes [10].

Dentro deste cenario, a SURFORMA, como uma empresa que esta sempre procurando inovar e
melhor atender ao mercado, propos o estudo da implementacao de PCM microencapsulados em
laminados ou compactos de alta pressdo para melhorar o conforto térmico. E valido mencionar
que a obtencdo de temperaturas mais agradaveis poderia, possivelmente, proporcionar um
beneficio adicional: ajudar na reducao dos impactos financeiro e ambiental envolvidos com o

arrefecimento e o aquecimento de espacos.

Os laminados decorativos de alta pressdao apresentam vantagens como elevada resisténcia a
tensdes externas (e.g., calor e humidade) e propriedades antifingicas e antibacterianas, o que
os torna mais atraentes para aplicacdées em cozinhas (e.g., tampos de mesa e bancadas). Do
ponto de vista econdmico, o mercado global de laminados decorativos de alta pressao esta em
crescimento, estimando-se que o seu valor alcancara 15 mil milhdes de dolares americanos e
mais de 2 mil milhées de m? em 2023. Um fator que estad influenciando positivamente este
crescimento é o aumento da utilizacao de mdveis e armarios que contém laminados decorativos
de alta pressao devido a sua versatilidade, robustez e apelo estético. Por exemplo, em 2018,
aplicacées em moveis e armarios ja representavam 60 % do mercado, estando na frente de

aplicacoes como pisos e painéis de parede [11].

Na perspetiva regional, a Europa tem forte presenca neste mercado, representando 18 % do
mercado global em 2018, estando atras somente da América do Norte e da Asia-Pacifico, este

altimo sendo o maior mercado com 47 % [11].
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2.1 Laminados de alta pressao (HPL)

Os laminados de alta pressao sao produtos de elevada resisténcia que apresentam aplicacoes
em diversos setores, como construcao e decoracao [12]. Os HPL sao placas finas com espessura
inferior a 2 mm [13]. Devido a sua reduzida espessura, geralmente os HPL sdao aplicados a um
substrato, a placa de aglomerado de fibras obtido por via seca (MDF - Medium Density
Fiberboard) e o aglomerado de particulas de madeira sendo opcdes amplamente utilizadas por

fornecerem uma base estavel, duravel e economica [14].

A denominacao HPL vem do processo realizado para a juncao das diferentes camadas, este
sendo realizado a elevadas pressoes especificas (= 50 bar) e temperaturas (= 120 °C), gerando
um material com uma massa volumica aumentada (= 1350 kg-m?) [12]. O termo pressao

especifica refere-se a pressao sentida pelo laminado ou compacto dentro da prensa.

Os HPL convencionais (Figura 1) possuem em sua estrutura camadas de papel kraft impregnado
com a resina fenol-formaldeido que fornece resisténcia fisica € mecanica ao HPL [12]. Por cima
destas camadas, ha uma camada Unica de um papel decorativo impregnado com a resina
melamina-formaldeido. Pode haver também uma camada adicional formada pelo papel overlay,
também impregnado com a resina melamina-formaldeido, que permite uma melhor resisténcia
a abrasao [12], [15].

- Papel overlay

Papel decorativo

Papel kraft

Figura 1 - Estrutura de um HPL convencional (adaptado de [16]).

O papel kraft confere ao HPL rigidez e espessura com base no nimero de folhas utilizadas,
assim como sua granulometria. E obtido através de uma mistura de fibras de celulose curtas e
longas, com a transformacao da madeira em polpa de madeira pelo processo kraft tendo

originado a designacao do papel [13].

A resina melamina-formaldeido € obtida pela reacao entre a melamina e o formaldeido. A sua
utilizacao oferece vantagens como transparéncia, estabilidade térmica e resisténcia a riscos,

abrasao e humidade [17].

Similarmente, a resina fenol-formaldeido é sintetizada através da reacao entre o fenol e o
formaldeido. Pode atuar como adesivo, estando também presente na indUstria de tintas e

vernizes [18].0 seu uso é motivado por fatores como sua elevada capacidade de impregnacao
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e as propriedades que conferem aos produtos impregnados como: serem quimicamente inertes;

serem resistentes a agua, calor e fogo; e elevada resisténcia mecanica [18].

Além disto, a sua utilizacao a nivel industrial é facilitada por vantagens como baixo custo,
disponibilidade das matérias-primas e facilidade da sua sintese. No entanto, tem como

desvantagem a toxicidade de seus principais componentes [18].

2.2 Compactos de alta pressao

A espessura é a principal caracteristica que distingue os laminados e os compactos de alta
pressao. Conforme dito anteriormente na Seccao 2.1, os laminados apresentam uma espessura
inferior a 2 mm. Ja os compactos possuem espessuras iguais ou superiores a 2 mm [19]. Devido
a sua maior espessura, os compactos podem ser utilizados sozinhos, isto €, nao é preciso aplica-

los a um substrato [20].

Além disto, similarmente aos laminados, o miolo dos compactos é formado por papel kraft,
este impregnado com a resina fenol-formaldeido, e a camada externa é formada pelo papel
decorativo e (possivelmente) pelo papel overlay, ambos impregnados com a resina melamina-
formaldeido. No entanto, diferentemente dos laminados, a camada externa pode estar

presente em uma ou nas duas fases [19] (Figura 2).

Darnal A rlnv
Papel overlay

]— Papel kraft

Papel overlay

Figura 2 - Estrutura de um compacto convencional (adaptado de [21]).

Os requisitos e especificacao dos laminados e dos compactos de alta pressao na Europa sao

estabelecidos de acordo com a série de normas EN 438.

2.3 Processo de producéao

O processo de producao dos laminados ou compactos de alta pressao pode ser dividido em
diversas etapas, descrevendo-se a seguir as etapas principais. Primeiramente, as resinas
selecionadas sao impregnadas aos papéis kraft, decorativos e overlay (caso este seja desejado).
Assim, desenrolam-se os rolos de papel de forma a os imergir no banho de resina. Depois, os
rolos sao secos numa estufa, e, posteriormente, os papéis sao cortados de acordo com os
tamanhos desejados e armazenados em locais que possuem as condicoes adequadas. E
importante adicionar que na linha de producao da SURFORMA, os papéis recebidos ja se

encontram impregnados com as resinas [22], [23].

Contexto e Estado da Arte 5



Melhoria do conforto térmico de edificios através da aplicacdo de PCM em HPL

Em seguida, realiza-se a montagem do produto pela sobreposicao das diferentes camadas
conforme o mostrado nas Figura 1 e Figura 2. Apés a montagem, as camadas sobrepostas sao
colocadas entre os pratos da prensa. A grande capacidade das prensas industriais permite a

producao simultanea de um maior nimero de laminados ou compactos [22], [23].

A proxima etapa envolve a prensagem das folhas de papel simultaneamente ao seu aquecimento
a elevados niveis de calor e pressao. Conforme mencionado anteriormente, utilizam-se
temperaturas e pressoes especificas iguais ou superiores a, respetivamente, 120 °C e 50 bar.
De maneira mais especifica, geralmente, utilizam-se temperaturas entre 120 e 150 °C, e
pressoes especificas entre 50 e 100 bar. O processo de prensagem possibilita o escoamento das
resinas através das fibras de papel e sua posterior cura, obtendo-se um material homogéneo e
ndo poroso com o acabamento superficial desejado. Além disto, durante a cura, as resinas
interagem de forma irreversivel por meio de ligacdes covalentes, levando a formacao de uma

rede tridimensional que impede o amolecimento do produto [22], [23].

De seguida ao aquecimento, é necessario realizar a etapa de arrefecimento ainda na prensa e
sob pressao com o objetivo de eliminar certas tensdes internas existentes. As condicOes de
producao estao relacionadas com fatores como as caracteristicas desejadas para a placa (e.g.,
sua espessura) e o tipo de resina utilizada. Vulgarmente, utilizam-se ciclos entre 20 e 60

minutos (aquecimento + arrefecimento) [23].

Seguidamente, o produto é cortado nas dimensdes corretas e, somente para os laminados de
alta pressao, o seu verso é lixado de forma a torna-lo mais rugoso e facilitar a sua posterior
aplicacao sobre um substrato. Por fim, o produto finalizado passa pelo processo de controlo de

qualidade e classificacao [22], [23].

2.4 Materiais de mudanca de fase (PCM)

Os PCM consistem em materiais que conseguem armazenar e libertar energia sob a forma de
calor latente [24]. A quantidade de calor latente armazenada durante a mudanca de fase esta
relacionada com a entalpia de mudanca de fase e o calor especifico do material nos estados

fisicos em questao [25].

A mudanca de estado inclui as formas liquido-gas, solido-gas, solido-liquido e solido-sélido, no
qual a mudanca ocorre quando ha a transformacao de um cristalino em outro [26]. A mudanca
do estado soélido-solido apresenta como vantagem uma variacao de volume reduzida que
confere uma maior flexibilidade ao processo. No entanto, por norma, possui a desvantagem de

ter uma entalpia de mudanca de fase relativamente pequena [25].

Ja as mudancas solido-gas e liquido-gas, embora apresentem um calor latente de mudanca de

fase superior as demais opcdes, ndo sao alternativas muito interessantes devido as dificuldades
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de contencao. Assim, a transformacao solido-liquido € a que melhor concilia as ordens de
grandeza da entalpia de mudanca de fase e da variacao de volume (geralmente em torno de 10

% ou menor) [26].

Em relacao ao aspeto financeiro, o mercado de PCM apresentou um valor de 1,9 mil milhdes de
dolares americanos em 2019, projetando-se um valor de 4,4 mil milhdes para 2026 [27]. Em
termos de aplicacdes, o maior destaque foi na indUstria de construcao civil, que representou
23 % do mercado de PCM em 2019 [27].

Além da utilizacao em construcdes, os PCM possuem diversas outras aplicacoes: 1) na indUstria
téxtil para a fabricacao de tecidos com propriedades termorreguladoras, o que é especialmente
interessante para casos como roupas esportivas ou de protecao; 2) na industria de eletronicos
e de baterias de forma a evitar que temperaturas acima do nivel critico sejam atingidas; 3) na
area biomédica para permitir melhor controlo e protecao térmica, por exemplo, em bandagens
para queimaduras e procedimentos com uso de calor ou frio excessivo (e.g., proteger tecidos
durante criocirurgias); 4) na indlstria de embalagens de maneira a melhorar as condicdes

térmicas durante as etapas de armazenamento e transporte [28].

Os PCM podem ser divididos em organicos, inorganicos e eutéticos [26] (Figura A.8). Os PCM
organicos podem ser divididos em parafinas e ndo-parafinas (e.g., acidos gordos e ésteres) [29].
Consistem em oligdbmeros e polimeros com elevada variedade de tamanho de cadeia, o que
permite a obtencao de diversas temperaturas de mudanca de fase [30], [31]. As parafinas sao
os PCM com maior presenca no mercado global de PCM, representando 53 % em termos de

faturacao em 2019, com um aumento de 18 % sendo estimado até 2026 [27].

0 mercado global de PCM parafinicos encapsulados apresentou um valor de mais de 200 milhoes
de dolares americanos em 2021, sendo estimado que este valor sera superior a 300 milhoes de

ddlares americanos e que a producao alcancara mais de 170 quilotoneladas até 2028 [32].

Estima-se que o maior uso dos PCM parafinicos encapsulados em 2028 sera no setor de
construcao civil, com a indUstria téxtil também assumindo um papel relevante. Outros setores
de destaque sao as industrias de eletronicos, de sistemas de AVAC (Aquecimento, Ventilacao e

Ar Condicionado) e de embalagens [32].

Focando-se na Europa, estima-se que o continente apresentara uma procura de 60
quilotoneladas em 2028, motivada principalmente pelas praticas avancadas de construcao e
pela procura crescente por sistemas AVAC em residéncias como consequéncia das reduzidas

temperaturas presentes no continente em grande parte do ano [32].

Os PCM organicos apresentam vantagens como estabilidade quimica e taxa de cristalizacao
elevadas, sobrearrefecimento inexistente ou limitado, entalpias de mudanca de fase

relativamente elevadas, e nao serem normalmente toxicos ou corrosivos [25], [31], [33]-[35].
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Além disto, permitem fusdao continua de forma a evitar a separacao de fases, que ao ocorrer
leva a degradacao da entalpia de mudanca de fase [25], [36]. Apesar dos aspetos positivos
apresentados por estes materiais, eles também apresentam desvantagens como baixa

condutividade térmica, inflamabilidade e decomposicdo a elevadas temperaturas [25], [30].

Os PCM inorganicos apresentam-se em dois subgrupos: sais hidratados e metalicos. Geralmente,
sdao usados para temperaturas nas quais a decomposicao de PCM organicos ja é observada, e
para aplicacoes nao rigorosas acerca da corrosividade [25], [30]. Apresentam vantagens como
condutibilidade térmica mais elevada do que os PCM organicos, elevadas entalpias de mudanca

de fase, boa estabilidade quimica e nao serem inflamaveis [25], [31], [33], [36].

Devido a constituicao mais diversa destes compostos, uma das principais desvantagens dos PCM
inorganicos é a sua maior propensao ao sobrearrefecimento, isto €, que a mudanca de fase do
liquido saturado ocorra apos este ter sido arrefecido abaixo da sua temperatura de saturacao
[37], [38]. Uma forma de evitar este problema é através da adicao de aditivos especiais que

promovem a nucleacao [38].

Outra desvantagem comum em PCM inorganicos é a separacao de fases originada pela existéncia
de diferentes componentes, estes apresentando diferentes temperaturas de fusao e de
solidificacao [37], [38]. Desta forma, a densidade energética de armazenamento pode ficar
comprometida devido a concentracao local das moléculas que compdéem o PCM nao ser a

correta, com somente uma fracao sendo aproveitada no processo de mudanca de fase [38].

Por fim, os PCM eutéticos sao formados por dois ou mais elementos (organicos ou inorganicos)
que originam uma mistura cristalina que funde e solidifica de maneira congruente [25], [30].
Assim, a divisao é feita em organico-organico, organico-inorganico e inorganico-inorganico [26].
Apresentam vantagens como a temperatura de mudanca de fase poder ser ajustada ao se alterar
a concentracao de cada componente e a entalpia de mudanca de fase ser elevada [30], [36].
No entanto, pode haver dificuldades de caracterizar as propriedades térmicas e fisicas dos
compostos eutéticos e o seu custo pode ser em alguns casos trés vezes superiores ao custo dos

compostos organicos e inorganicos [35].

De maneira geral, os PCM podem ser incorporados em materiais por diversos métodos, entre
eles incorporacao direta e imersao [31]. No entanto, métodos que implicam contato direto
entre o material e os PCM apresentam fatores que podem influenciar negativamente os
resultados obtidos, como incompatibilidade entre os PCM e o material e variacoes de volume

durante a mudanca de fase.

Uma maneira de remediar estes problemas é através da encapsulacao dos PCM (Figura A.1),
que apresenta vantagens como o aumento da area de transferéncia de calor por unidade de

volume de PCM, reducao da reatividade dos PCM com o exterior e melhor controlo das mudancas
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de volume do material quando a mudanca de fase ocorre [39]. Para aplicacdes por pulverizacao,
o tamanho das capsulas € um ponto a ser considerado pois tamanhos demasiados elevados
podem gerar problemas de entupimento no aplicador. Com base na linha piloto de outro
produto da SURFORMA que utiliza a aplicacao por pulverizacao, microcapsulas (diametro, d,,

entre 1 e 1000 pm [40]) apresentam um tamanho interessante.

2.5 Aplicacao de PCM para melhoria do conforto térmico

De forma a recolher informacdes presentes na literatura que pudessem auxiliar na
contextualizacao tecnoldgica do projeto, realizou-se uma revisao bibliografica. Primeiramente,
foi necessario investigar qual seria a temperatura de fusao mais recomendada para o clima de
Portugal. Saffari e colaboradores [41] realizaram simulacdes numéricas para diferentes
temperaturas de fusao (20 a 26 °C e intervalo de fusao de 4 °C) usando o software Energy-Plus
v8.4 de forma a otimizar o consumo energético anual de aquecimento e arrefecimento. O
modelo utilizado nas simulacées foi um edificio de quatro andares com formato de
paralelepipedo (aproximadamente 46 m x 17 m x 12 m). Além disto, foram analisadas diferentes
condicoes climaticas com base na classificacao de Koppen-Geiger [41]. Como conclusdo deste
estudo, em geral, para climas mais quentes (classificacoes A e B de Koppen-Geiger) a
temperatura de fusao do PCM deve estar mais proxima do maximo de 26 °C (intervalo de fusao
entre 24 e 28 °C), enquanto em climas mais frios (C e D), como é o caso de Portugal, deve estar

mais proximo do minimo de 20 °C (intervalo de fusao entre 18 e 22°C).

Em relacao a utilizacao de PCM microencapsulados em laminados ou compactos de alta pressao,
este tema ja foi estudado na SURFORMA por Joao Bessa em 2012 na sua dissertacao de mestrado
[42]. Neste estudo, os PCM microencapsulados foram incluidos na etapa anterior a impregnacao
do papel kraft, isto €, foram dispersos na resina de fenol-formaldeido. Trés dos laminados
produzidos passaram por testes de desempenho térmico: laminados 11, 12 e 13 (concentracoes
de PCM microencapsulados determinadas por calorimetria diferencial de varrimento (DSC -
Differential Scanning Calorimetry) e iguais a, respetivamente, 6, 7 e 15 % (m/m)). A
concentracao dos PCM microencapsulados nos HPL (Cpsc) foi determinada segundo a Equacao
2.1

AH;

1

CDSC = x 100 2.1

AHPCM microencapsulados secos

em que AH; € AHpcm microencapsuladossecos Feferem-se a entalpia de fusdao determinada,
respetivamente, para o material que se deseja saber a concentracao de PCM microencapsulados
e para os PCM microencapsulados secos. Foram produzidos laminados de maneiras distintas com
base nos diferentes PCM microencapsulados utilizados e as diferentes concentracées em massa

das dispersoes de PCM microencapsulados adicionadas a resina de fenol-formaldeido (Figura 3).
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100 % Resina 100 % Resina 100 % Resina
30% B1 30% Al 60 % Al
30% B1 12 100 % Al 13 60 % Al
30% B1 30% Al 60% Al
30% B1 100 % Al 60% Al
30 % B1 30% Al 60 % Al

Figura 3 - Composicdo das camadas dos laminados 11, 12 e 13 [42].

As propriedades dos PCM microencapsulados A1 e B1 foram determinadas por DSC, os resultados
sendo: temperaturas de fusao iguais a 29 e 24 °C respetivamente, e entalpias de mudanca de
fase iguais a 125 e 80 J-g"' respetivamente As letras A e B representam empresas diferentes,
com a identificacao tendo sido feita desta maneira por questdes de confidencialidade. Para
estudar como a presenca de PCM microencapsulados afeta os perfis de temperatura, foram
construidas estruturas em chapas metalicas em formato de paralelepipedo (Figura 4), nas quais

foram colados HPL de forma que todas as faces estivessem revestidas por eles.

Figura 4 - Estruturas utilizadas nos ensaios dos perfis de temperatura [42].

Além disto, foram utilizados trés termopares tipo K ligados a um sistema de aquisicao de dados
(Figura A.2), para registar as variacoes de temperatura. O ensaio foi realizado para cada
laminado durante 5 horas e 45 minutos numa camara climatica seguindo o programa de

temperaturas exposto na Tabela B.1, com os resultados estando expostos nas Figura 5, Figura

6 e Figura 7.
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Figura 5 - Perfis da temperatura (T) e variacdo da temperatura (AT) em funcdo do tempo dos
ensaios térmicos para o laminado 11. Text, Tcl e Tc2 representam, respetivamente, a
temperatura externa, a temperatura no centro da estrutura sem PCM microencapsulados e a

temperatura no centro da estrutura com PCM microencapsulados.
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Figura 6 - Perfis da temperatura (T) e variacdo da temperatura (AT) em funcdo do tempo dos
ensaios térmicos para o laminado 12. Text, Tcl e Tc2 representam, respetivamente, a
temperatura externa, a temperatura no centro da estrutura sem PCM microencapsulados e a

temperatura no centro da estrutura com PCM microencapsulados.
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Figura 7 - Perfis da temperatura (T) e variacdo da temperatura (AT) em funcdo do tempo dos
ensaios térmicos para o laminado 13. Text, Tcl e Tc2 representam, respetivamente, a
temperatura externa, a temperatura no centro da estrutura sem PCM microencapsulados e a

temperatura no centro da estrutura com PCM microencapsulados.

Através da analise das Figura 5, Figura 6 e Figura 7 observaram-se diferencas de temperatura
entre 1 e 4 °C por curtos periodos para as caixas sem e com PCM, além de um certo aumento
da inércia térmica com a adicao dos PCM pelo que o aquecimento e o arrefecimento ocorreram
mais lentamente. Adicionalmente, a partir dos resultados dos ensaios de DSC realizados nos
laminados e dos ensaios com as caixas (Figura 4), pode-se concluir que os PCM
microencapsulados foram capazes de manter a sua funcionalidade mesmo apos o processo de
prensagem a temperatura e pressao especifica elevadas. Assim, observou-se o potencial
apresentado pela adicao de PCM microencapsulados em laminados de alta pressao de modificar
o comportamento térmico nos ambientes internos a sua instalacao. No entanto, para serem
realizadas conclusées mais abrangentes, é preciso a realizacao de ensaios mais representativos

da realidade, por exemplo, através do uso de construcées com dimensdes maiores.

Em relacao a outros estudos que foquem na aplicacao de PCM microencapsulados, nao foram
encontrados outros trabalhos na literatura que usassem laminados ou compactos de alta pressao

como objeto de estudo. Os materiais mais utilizados nas pesquisas encontradas eram materiais
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que possuem aplicacoes diferentes dos laminados e compactos de alta pressao, como gesso e
betao. Apesar de materiais de construcao como gesso e betao nao terem o mesmo papel dos
laminados e compactos de alta pressao, considerou-se pertinente abordar alguns destes estudos
nesta seccao pois neles foram realizados experimentos com protétipos em maior escala e foram

mencionados pontos relevantes para este projeto.

Primeiramente, Voelker e colaboradores [10] testaram a capacidade dos PCM
microencapsulados de aumentar a massa térmica de um edificio a partir da construcao com
materiais leves de duas salas idénticas (4,43 m x 2,95 m x 3,22 m) com janelas que permitiam
a entrada da radiacao solar no espaco de maneira a provocar variacdes na temperatura das
salas ao longo do dia. Para testar o desempenho térmico dos PCM microencapsulados
(temperatura de mudanca de fase de 25-28 °C e entalpia de mudanca de fase de 244 J-g"'), foi
produzido um gesso modificado que continha as microcapsulas em sua formulacao. Enquanto
numa das salas foi aplicada uma camada de 3 cm do gesso convencional, na outra sala, foi
utilizado o gesso modificado. A partir da analise dos perfis de temperatura em cada sala durante
uma semana, foram obtidas diferencas nos picos diarios de até 3 °C, pelo que pode ser
observado o potencial dos PCM microencapsulados de aumentar a massa térmica de edificios.
Além disto, uma observacao relevante feita no artigo foi a reducao da capacidade dos PCM
microencapsulados de armazenar energia apo6s dias quentes consecutivos, pois isto impede a
solidificacdo adequada do material durante a noite. Tendo também sido citado que uma

possivel maneira de evitar este problema ¢é a realizacao de uma ventilacao noturna eficiente.

Seguidamente, Castellon e colaboradores [43] ergueram construcdes feitas a partir de seis
placas de betao (2,64 m x 2,64 m x 2,52 m) em Espanha e em ambiente externo para avaliar o
efeito da adicao de PCM microencapsulados ao longo do ano. Num dos prototipos, trés das
placas tinham em sua composicao 5 % (m/m) de PCM microencapsulados (temperatura de fusao
de 26 °C e entalpia de mudanca de fase de 110 J-g). A partir da analise dos resultados, foram
observadas diferencas de temperatura de 2-4 °C entre os dois protétipos, assim como uma
maior inércia térmica, com a temperatura maxima sendo atingida até trés horas mais tarde
para as paredes que possuiam PCM. Similarmente ao trabalho anterior, foi destacada a
importancia da ventilacao noturna para garantir que os ciclos dos PCM ocorram por completo.
Além disto, embora tenham sido observados resultados promissores, foi detetada uma queda
do desempenho térmico do protétipo com PCM nos meses mais frios, pois a temperatura de
fusao nao era atingida, uma possivel solucao sendo a utilizacao de PCM hibridos de forma a se

ter uma acao eficiente continua.

Devido a nao se ter encontrado estudos focados na utilizacao de PCM microencapsulados em
laminados ou compactos de alta pressao, decidiu-se por procurar estudos que utilizaram PCM

microencapsulados em materiais os mais proximos possiveis dos laminados ou compactos de
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alta pressdo. E valido mencionar que mesmo ao ampliar o campo de pesquisa através da
estratégia mencionada, nao se encontraram trabalhos que incluissem a aplicacao por

pulverizacao dentro dos topicos de interesse.

Castellon e colaboradores [44] estudaram o uso de painéis sanduiches formados por duas chapas
metalicas e um nlcleo de espuma de poliuretano, normalmente utilizados pelas suas
caracteristicas modulares e isolantes em edificios e pavilhdoes desportivos, no qual foram
adicionados PCM microencapsulados (temperatura de fusao de 26 °C e entalpia de mudanca de
fase de 100 J-g"'), com concentracdo de 8 % (m/m) em relacdo a massa de poliuretano
adicionada, como uma estratégia para aumentar a inércia térmica e reduzir os gastos
energéticos. Embora tenham sido obtidos resultados concordantes com o esperado, isto é, um
aquecimento mais lento nos painéis com PCM, a ma distribuicao obtida das microparticulas em
alguns casos parece ter levado a alguns dos resultados serem incongruentes, destacando-se a

importancia da qualidade de distribuicao.

Assim, através da revisao realizada da literatura, observou-se o potencial dos PCM
microencapsulados em melhorar o conforto térmico. No entanto, a presenca inexpressiva de
estudos focados especificamente em laminados ou compactos de alta pressao torna mais

relevante a realizacao de pesquisas voltadas para estes materiais.

2.6 Produtos comerciais

De forma a entender a posicao que os laminados e compactos de alta pressao contendo PCM
microencapsulados teriam no mercado, procurou-se solucdes comerciais ja existentes. Nao se
encontraram produtos que utilizem laminados ou compactos de alta pressao como base,
entretanto, encontraram-se produtos como a placa de gesso Knauf Comfortboard 23, que
contém PCM microencapsulados com temperatura de mudanca de fase de 23 °C [45]. E
produzida pela Knauf Gips, empresa sediada na Alemanha e lider na fabricacdo de materiais de

construcao a seco e de placas de gesso laminado [46].

Outro produto encontrado foi a placa de gesso Alba Balance, que contém PCM com temperatura
de mudanca de fase de aproximadamente 25 °C [47], produzida pela Rigips, pioneira da
construcao a seco na Europa e que faz parte do Grupo Saint-Gobain [48], grupo voltado para os

mercados de construcao, mobilidade, salde e outras industrias [49].

Desta forma, embora tenham sido encontradas solucdes no mercado que contém PCM
microencapsulados, os produtos em questao exercem papéis diferentes dos laminados ou
compactos de alta pressao. Portanto, concluiu-se que nao estao presentes no mercado produtos

como o idealizado nesta dissertacao.
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3 Materiais e Métodos

Para desenvolver o produto proposto nesta dissertacao, foi necessario selecionar métodos que
possibilitariam a avaliacao da qualidade e do desempenho dos protétipos. Assim, selecionaram-
se técnicas de analise consideradas adequadas para o papel kraft impregnado com PCM e para

os laminados de alta pressao produzidos a partir dos papéis kraft impregnados com PCM.

3.1 Caracterizacao dos papéis kraft

Apoés a adicao dos PCM microencapsulados ao papel kraft, realizaram-se quatro ensaios de
caracterizacao segundo procedimentos internos da SURFORMA de maneira a verificar se os
papéis impregnados com PCM apresentavam desempenhos aceitaveis: 1) teor de resina (R); 2)
teor de volateis (V); 3) escoamento (f); 4) tempo de cura (Tr4).- Os PCM microencapsulados
foram impregnados em papel kraft preto pois as dispersées de PCM microencapsulados
utilizados ao longo desta dissertacao eram brancas. Assim, a cor escura do papel kraft tornou
mais simples analisar a olho nu se a distribuicdo dos PCM microencapsulados na superficie do
papel kraft estava satisfatoriamente homogénea. Os valores considerados adequados pela
SURFORMA para os ensaios de caracterizacao encontram-se na Tabela 1 para os dois tipos de
papel kraft preto utilizados pela empresa. Adicionalmente, tolerancias aceitaveis face as

especificacoes do papel kraft foram estabelecidas internamente pela SURFORMA (Tabela 2).

Tabela 1 - Intervalos desejados para os pardmetros de caracterizacdo do papel kraft preto.
Produto R (%) V (%) f (%) T cura (Min)

Kraft preto Euroresinas - 215 g.m ‘ 34-35
Kraft preto Schmid - 215 gm?  34-36

7-8 2-8 3-7

Tabela 2 - Tolerancias aceites para os par@metros de caracterizaca@o do papel kraft preto.

Parametro  Tolerancia limite superior Tolerancia limite inferior

R(%) 1 | 1

V (%) 0,3 | 0,2

f 0 | 0
T cura (MiN) 0,5 | 0,5

3.1.1 Teor de resina (R)

Este ensaio é realizado de forma a avaliar a quantidade de resina incorporada ao papel. O
intervalo desejado para o resultado deste ensaio encontra-se na Tabela 1. Se o teor de resina
for um valor demasiado elevado, a quantidade de resina aplicada deve ser reduzida, e, se for

um valor demasiado reduzido, a quantidade de resina deve ser aumentada. Os papéis kraft
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usados ao longo desta dissertacao foram entregues pelos fornecedores ja impregnados com a

resina fenol-formaldeido.

Primeiramente, corta-se um provete de forma circular (rodela) com aproximadamente 100 cm?

de area e realiza-se a sua pesagem, com o calculo do R (%) sendo o mostrado na Equacéo 3.1

R = Mimicl Z9°4 0 3.1
Minicial
com mynicial, 9 € A sendo, respetivamente, a massa em g do provete retirado do papel kraft
antes deste ser impregnado com PCM, a gramagem em g-m do papel utilizado e a area em m?
do provete. Como a massa do papel kraft aumenta devido a adicao das microcapsulas de PCM,
a massa do provete apos a impregnacao por pulverizacdao nao representa somente a quantidade
da resina fenol-formaldeido presente no papel kraft, pelo que deve-se determinar o teor de

resina com um provete retirado antes do processo de impregnacao por pulverizacao.

Ao cortar um provete de forma circular com aproximadamente 100 cm? de area a partir do
papel impregnado com PCM, pode-se estimar a concentracao de PCM microencapsulados no

papel kraft (Cyrqs¢), conforme a Equagao 3.2

MpcM — Mynjcial
Ckraft = m x 100 3.2
PCM

com mpcy representando a massa do provete retirado do papel kraft apo6s a sua impregnacao
com PCM. Como no processo de impregnacao por pulverizacao nao foram adicionadas somente
as microcapsulas por se tratar de uma dispersao aquosa, apos o papel ter sido impregnado com
PCM, ele precisa ser seco ao ar ou numa estufa antes de ser utilizado para determinar a

concentracao de PCM microencapsulados.
3.1.2 Teor de volateis (V)

Este ensaio é realizado para analisar se a quantidade de volateis libertada pelo papel kraft é
aceitavel. Num primeiro momento, coloca-se o mesmo provete utilizado para estimar a
concentracao de PCM no papel kraft (Equacao 3.2) na estufa a 160 °C durante 5 min.

Seguidamente, pesa-se o provete novamente, e determina-se o V (%) com base na Equacao 3.3

vV = MpcM — Mapés estufa

X 100 3.3
MpcMm

em que Mg,pss estufa COrresponde a massa do provete apos passar 5 min na estufa a 160 °C. De
forma a verificar como a adicao dos PCM microencapsulados afeta o teor de volateis, é
importante determinar o valor de V para o provete retirado antes do processo de impregnacao
por pulverizacdo. Desta forma, coloca-se o mesmo provete utilizado para determinar o teor de

resina na estufa a 160 °C durante 5 min e myp;.ia SUbstitui mpcy na Equacao 3.3.
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Os valores considerados satisfatorios para este ensaio encontram-se na Tabela 1. Se o teor de
volateis for demasiado elevado, o tempo de secagem apos a impregnacao deve ser aumentado,

e, se for demasiado reduzido, o tempo de secagem deve ser diminuido.
3.1.3 Escoamento (f)

Este ensaio tem como objetivo aferir a quantidade de resina que flui para o exterior durante o
processo de prensagem. Primeiramente, cortam-se provetes de forma circular (rodelas) de
aproximadamente 4 cm de diametro e realiza-se a pesagem da massa total de todos os provetes.
O numero de provetes depende do tipo de papel que esta a ser analisado, sendo que, para o

papel kraft com 215 g'm, cortam-se sete provetes.

Em seguida, coloca-se os provetes sobre os pratos da prensa, tendo em atencao que os provetes
precisam estar completamente sobrepostos, e procede-se a sua prensagem por 5 min a 155 °C.
Apds a prensagem, retira-se o excesso de resina que fluiu para o exterior e pesam-se os provetes

novamente, determinando-se o escoamento (f) através da Equacao 3.4

Mantes da prensagem mdepois da prensagem

f = x 100 3.4

Mantes da prensagem

€M qUe Maptes daprensagem € Mdepois daprensagem 1NdiCAamM a massa total dos provetes,

respetivamente, antes e depois do processo de prensagem. Os valores de referéncia para os

resultados encontram-se na Tabela 1.
3.1.4 Tempo de cura (Tcyra)

Neste ensaio, procura-se examinar se o processo de cura da resina ocorre dentro do intervalo
de tempo adequado. Para isto, determina-se o tempo de cura, i.e., tempo que a resina demora

até ficar completamente endurecida.

Em primeiro lugar, corta-se um provete de aproximadamente 10 cm x 6 cm. Em seguida,
posiciona-se o provete no equipamento de medicao (aparelho Werzalit). Apos inserir na
interface do programa as informacodes requeridas, realiza-se a medicao por 20 min no caso do
papel kraft, com o provete estando imerso num banho termostatico que contém éleo de silicone
a 140 °C. Seguidamente, verifica-se o valor do tempo de cura indicado pelo programa para ver
se ele esta dentro do intervalo exposto na Tabela 1. Em termos praticos, o tempo de cura
determinado pelo aparelho Werzalit corresponde ao tempo necessario para que o

endurecimento do provete corresponda a 95 % da sua dureza maxima (Figura A.3) [42].

3.2 Caracterizacao dos laminados com base na norma EN 438-2

De forma a avaliar se os laminados produzidos apresentavam caracteristicas aceitaveis,
realizaram-se quatro ensaios de caracterizacao: 1) resisténcia ao vapor de agua; 2) resisténcia

a imersao em agua em ebulicao; 3) estabilidade dimensional a elevada temperatura; 4)
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resisténcia ao calor (himido + seco). Foram seguidos os procedimentos internos da SURFORMA
[50] para a realizacao dos quatro ensaios listados, sendo estes procedimentos baseados nas
diretrizes estipuladas na norma EN 438-2. Existem outros ensaios descritos na norma,
entretanto, somente estes quatro foram selecionados pois sao os mais criticos no caso de HPL
standard (i.e., produto no qual o processo de cura das resinas foi finalizado durante a

prensagem).
3.2.1 Resisténcia ao vapor de agua

Neste ensaio, colocam-se provetes em contacto com agua em estado de vapor de forma a
analisar como eles respondem a condicdes de temperatura e humidade elevadas. Este ensaio

procura averiguar o comportamento dos laminados de alta pressao em ambientes hiimidos.

Primeiramente, cortam-se dois provetes de 100 mm x 100 mm e aquecem-se dois erlenmeyers
de 250 mL (Figura A.4) que contém aproximadamente 200 mL de agua. Apos a agua entrar em
ebulicao, coloca-se os provetes centrados na boca dos erlenmeyers de forma que o lado
decorativo esteja em contato direto com o vapor de agua. Os provetes ficam expostos ao vapor
de agua por 1 h, eles sendo limpos em seguida com papel absorvente e sendo deixados em
repouso por 24 h. Seguidamente, avalia-se a olho nu o aspeto superficial dos provetes, com o
aspeto da regiao circular que esteve em contato direto com as bocas dos erlenmeyers devendo
ser desconsiderado. Eventuais mudancas na aparéncia dos provetes devem ser classificadas

segundo a escala de avaliacao encontrada na Tabela 3.

Tabela 3 - Classificacdo dos provetes diante do seu aspeto superficial.

Grau Descricao
5 Sem alteracoes visiveis
4 Alteracao minima de brilho e/ou cor, apenas visivel em certos angulos
3 Alteracao moderada de brilho e/ou cor
2 Alteracao pronunciada de brilho e/ou cor
1 Bolhas e/ou delaminacao

Conforme pode ser observado na Tabela 3, quanto maior o grau concedido, melhor o aspeto
superficial dos provetes. Para produtos com acabamento brilhante, a classificacao deve ser
igual ou superior a 3, enquanto produtos com outros tipos de acabamentos devem obter pelo

menos grau 4.
3.2.2 Resisténcia a imersao em agua em ebulicao

Similarmente ao ensaio descrito na Seccao 3.2.1, neste ensaio, avalia-se a resposta de provetes
a condicoes de temperatura e humidade elevadas. No entanto, neste caso, os provetes estao

em contacto com agua em estado liquido. Este ensaio procura estudar o desempenho dos
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laminados de alta pressao em situacées como a utilizacao de esfregonas junto a agua de forma

a realizar o processo de limpeza.

Inicialmente, cortam-se quatro provetes de 50 mm x 50 mm, sendo que um deles é usado
somente como referéncia. Em seguida, aquece-se um gobelé suficientemente grande e com
nivel de agua suficientemente elevado para submergir todos os provetes e, apds a agua entrar
em ebulicao, colocam-se os provetes dentro do gobelé por 2 h. Depois de terem se passado 2
h, expdbem-se os provetes a agua corrente por 15 min de maneira a os arrefecer lentamente.
Em seguida, secam-se os provetes com papel absorvente e avalia-se o seu aspeto superficial a
olho nu frente ao provete de referéncia. A classificacao da aparéncia dos provetes é realizada
segundo a Tabela 3, que esta de acordo com os procedimentos internos da SURFORMA. Produtos
com acabamento brilhante devem ser classificados com pelo menos grau 3 e produtos com

outros tipos de acabamentos devem receber pelo menos grau 4.

E importante adicionar que além da avaliacdo visual, analisa-se o inchamento dos provetes,
mais especificamente, o aumento da espessura e de massa. Para este fim, as massas dos
provetes sao determinadas antes e depois destes serem submersos, assim como a espessura de
quatro pontos standard (Figura A.5) localizados em cada canto do provete. O aumento da massa
(Am) e o aumento da espessura (Ae) dos provetes sao calculados segundo as Equacao 3.5 e
Equacao 3.6
am = 22— 5 100 3.5
my
e, —eq

Ae = x 100 3.6
€1

em que m, e m, representam a média da massa dos trés provetes, respetivamente, antes e
depois deles serem submersos na agua em ebulicao, e e; e e, indicam a média da espessura nos
pontos standard dos trés provetes, respetivamente, antes e depois deles serem submersos na
agua em ebulicao. A SURFORMA definiu internamente limites maximos considerados adequados

para as variacoes de espessura e de massa, os valores estando expostos na Tabela 4.

Tabela 4 - Valores dos limites mdximos para a variacd@o da massa e da espessura.

Aumento da massa (%) Aumento da espessura (%)

Espessura do provete (mm) " HGS/VGS ~ HGP/VGP  HGS/VGS HGP/VGP
0,6 14,0 21,0 19,0 26,0
0,8
0.9 12,0 18,0 16,0 23,0
1,0 10,0 - 14,0 -
1,2 8,9 - 12,2 -
1,4 8,0 - 11,2 -
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As denominacoes indicadas na Tabela 4 referem-se a classificacées de laminados de alta pressao

definidas na norma EN 438-3:
- H: uso horizontal e V: uso vertical;
- G: aplicacoes gerais ou moderadas e D: aplicacées mais exigentes ou intensas;

- S: modelo standard e P: modelo postforming, sendo que em produtos postforming as resinas
nao completaram seu processo de cura durante a prensagem, o que possibilita a obtencao de
superficies curvas ao voltar a aquecé-los; ja em produtos standard, o processo de cura foi

finalizado durante a prensagem, nao sendo possivel dobrar ap6s aquecimento.

Assim, HGS significa um produto modelo standard de uso horizontal para aplicacdes gerais ou

moderadas.
3.2.3 Estabilidade dimensional a elevada temperatura

Neste ensaio, avalia-se as mudancas dimensionais de provetes expostos a condicées mais
extremas, nomeadamente, numa camara climatica (T ~ 40 °C) de elevada humidade relativa
(90-95 %) e numa estufa (T = 70 °C) de baixa humidade relativa (ventilacao constante, com o

ar sendo constantemente reciclado).

Num primeiro momento, cortam-se oito provetes de 200 mm x 50 mm, quatro na direcao
longitudinal do papel kraft e quatro na direcao transversal do papel kraft (Figura A.9). Em
seguida, mede-se o comprimento de todos os provetes com o auxilio de um peso e de um
paquimetro (Figura A.6) para assegurar que o provete se encontra totalmente plano. Quatro
provetes (dois cortados na direcao transversal e dois cortados na direcao longitudinal do papel
kraft) sao colocados na estufa por 24 h e quatro na camara climatica por 96 h. Apos os provetes
serem retirados da estufa ou da camara climatica, eles sao colocados por 1 h num exsicador
para retirar o excesso de agua e estabilizar os provetes. Seguidamente, volta-se a medir o
comprimento dos provetes, recomendando-se realizar as medicoes até 5 min da retirada dos
provetes do exsicador. A determinacao da variacao do comprimento (Ac) dos provetes € feita

segundo a Equacao 3.7

Cr — C
Ac = 2—21 x 100 3.7
Cq

em que c; e ¢, representam a média do comprimento dos provetes, respetivamente, antes e
depois de serem colocados na estufa ou na camara climatica, sendo calculadas quatro médias:
para os dois provetes cortados na direcao longitudinal e para os dois provetes cortados na
direcao transversal do papel kraft colocados na estufa e para os dois provetes cortados na
direcao longitudinal e para os dois provetes cortados na direcao transversal do papel kraft

colocados na camara climatica.
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Para se definir as variacdes cumulativas de comprimento nas direcdes longitudinal e transversal
do papel kraft, segue-se o seguinte método: caso os sinais das médias para o ensaio na estufa
e na camara climatica sejam opostos, soma-se diretamente os valores absolutos das médias, se
os sinais forem iguais, considera-se o maior valor. Assim, se para a estufa e a camara climatica
a variacao do comprimento for de 0,20 e 0,10 % respetivamente, a variacao cumulativa de
comprimento é 0,20 %, enquanto se for de 0,20 e -0,10 % respetivamente, é 0,30 %. Os limites

maximos para as variacoes cumulativas de comprimento encontram-se na Tabela 5.

Tabela 5 - Limites mdximos para a varia¢do do comprimento.

Variacdo do comprimento (%)
' HDS / HDP  HGS / HGP  VGS / VGP
Longitudinal 0,45 055 0,75
Transversal ‘ 0,90 1,05 ‘ 1,25

Direcao do corte

3.2.4 Resisténcia ao calor

Neste ensaio, avalia-se a resisténcia dos laminados ao entrar em contato com objetos a elevadas
temperaturas. Para os ensaios de resisténcia ao calor, procura-se estudar o desempenho que
os produtos teriam ao entrarem em contato, por exemplo, com copos ou xicaras contendo
bebidas quentes. Para os cenarios que o ensaio procura estudar, o laminado estaria aplicado a
um substrato. Assim, os provetes utilizados nos ensaios de resisténcia ao calor devem estar

colados a um substrato de aglomerado de particulas de madeira ou MDF.

Dois tipos de ensaios sao realizados, o de resisténcia ao calor seco e o de resisténcia ao calor
himido. No ensaio de resisténcia ao calor himido, um copo metalico (Figura A.7) com agua é
aquecido até a agua entrar em ebulicdo, sendo o copo em seguida colocado em cima de uma
area do provete coberta por um pano molhado previamente com algumas gotas de agua. Ja
para o ensaio de resisténcia ao calor seco, uma estrutura metalica (Figura A.7) é aquecida até
160 °C e, posteriormente, colocada diretamente sobre o provete. Um provete Unico de 230 mm
x 150 mm é utilizado para ambos os ensaios, os objetos metalicos ficando em contato com a
superficie dos provetes por 20 min. Apds terem se passado 20 min, o provete fica em repouso
por 45 min e, posteriormente, analisa-se o seu aspeto superficial de acordo com a classificacao
exposta na Tabela 3. Produtos com acabamentos brilhantes devem obter pelo menos grau 3,

enquanto produtos com outros tipos de acabamentos precisam alcancar pelo menos grau 4.

3.3 Ensaios adicionais de caracterizacao

Procurando caracterizar os laminados produzidos em relacao a caracteristicas consideradas
significativas para o projeto, realizaram-se trés ensaios adicionais: 1) calorimetria diferencial
de varrimento (DSC); 2) perfis de temperatura na caixa de MDF; 3) microscopia eletronica de

varrimento (SEM - Scanning Electron Microscopy).
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3.3.1 Calorimetria diferencial de varrimento (DSC)

Neste ensaio, mede-se a resposta de materiais ao serem aquecidos e/ou arrefecidos de forma
a relacionar a resposta observada com determinadas propriedades fisicas [51]. Mais
especificamente, no DSC, a diferenca da taxa de fluxo de calor entre a amostra e a referéncia
€ observada ao longo do tempo [52]. Dois tipos de DSC podem ser realizados, o de fluxo de
calor e o de compensacao de poténcia. No caso do fluxo de calor, a diferenca de temperatura
entre a amostra e a referéncia é registada. A partir de uma calibracdo previamente realizada
no instrumento de medicao, relaciona-se a diferenca de temperatura a diferenca da taxa de
fluxo de calor entre a amostra e a referéncia. Ja no caso da compensacdao de poténcia, a
amostra e a referéncia possuem fornos individuais e compara-se a poténcia fornecida pelos
fornos de forma a manter as temperaturas da amostra e da referéncia o mais proximo possivel
[52]. Assim, eventuais diferencas de temperatura entre os cadinhos sao compensadas pelo

fornecimento de calor dos fornos individuais [53].

Neste trabalho, utilizou-se um DSC de fluxo de calor (DSC 204 HP Phoenix da NETZSCH). Para a
realizacao das analises, em primeiro lugar, adiciona-se a quantidade desejada da amostra num
cadinho de aluminio com o auxilio de uma balanca analitica (0,0001 g de resolucao) e posiciona-
se uma tampa de aluminio no cadinho. Fizeram-se analises DSC para PCM microencapsulados
secos, papéis kraft preto e laminados de alta pressao, com a massa de amostra variando
ligeiramente para os diferentes materiais. Mais especificamente, as massas de amostra para
PCM microencapsulados secos, papéis kraft preto e laminados de alta pressao foram,
respetivamente, 4-10, 9-10 e 12-14 mg. Adicionalmente, um pequeno furo deve ser feito na
tampa de forma a manter a pressao dentro do cadinho constante ao longo do ensaio. Em
seguida, antes de comecar o ensaio, posiciona-se o cadinho com a tampa no instrumento de
DSC e define-se as temperaturas inicial, intermediaria(s) e final, assim como as taxas de

aquecimento e arrefecimento.

Através da analise DSC realizada, pode-se determinar e avaliar os valores de temperatura (T¢)
e entalpia de fusao (AH;) obtidos. A temperatura de fusao foi considerada como sendo a
temperatura a qual o fluxo de calor assume o valor minimo. Ja a entalpia de fusao foi

determinada pela regra dos trapézios simples.
3.3.2 Perfis de temperatura na caixa de MDF

Procurando estudar como a presenca de laminados com PCM microencapsulados impactariam o
perfil de temperatura em ambientes internos, construiu-se uma caixa para a realizacao de
ensaios térmicos (Figura 8.a). Em relacao ao design da caixa, primeiramente, conforme o
cenario exposto nas Seccdes 2.5 e 2.6, observou-se que aplicacoes que utilizam PCM

microencapsulados em paredes sao as mais recorrentes.
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Além disto, existem outras opcoes ja conhecidas no mercado que também podem ser utilizadas
em paredes e podem atuar no sentido de melhorar o conforto térmico, como a implementacao
de isolantes térmicos, e.g., espuma de poliuretano. Outro fator a ser considerado ¢ que num
laminado utilizado como revestimento de parede, existe a possibilidade de nao se conseguir
incorporar quantidade suficiente de PCM microencapsulados para que o impacto do laminado
no conforto térmico seja tao significativo como o impacto oferecido pelas opcoes ja conhecidas
no mercado, principalmente sem se comprometer as propriedades fisicas do laminado. Assim,
procurando que o produto desenvolvido nesta dissertacao tenha um papel diferenciado de
forma que ele seja mais atraente para o mercado, decidiu-se por estudar a aplicacao de PCM
microencapsulados em HPL utilizados no chao. Assim, o laminado atuaria no sentido de
remediar o efeito da radiacao solar nos ambientes internos, permitindo que o chao apresentasse

temperaturas mais agradaveis ao longo do dia, assim como o ar interno.

As dimensodes da caixa (aproximadamente 30 cm x 30 cm x 30 cm) foram escolhidas com base
no tamanho maximo dos laminados que se consegue produzir na prensa laboratorial da
SURFORMA, i.e., 50 cm x 50 cm. Procurou-se que as dimensodes nao fossem muito proximas do
tamanho limite, caso parte do laminado fosse danificado, e que a caixa pudesse ser movida de
forma pratica. Inicialmente, pretendia-se que as faces da caixa fossem compostas somente por
MDF, no entanto, como este material é poroso, preferiu-se por revestir o MDF com laminados

de forma a evitar que diferencas de humidade afetassem os resultados.

A temperatura ao longo dos ensaios foi medida com o auxilio de uma placa de aquisicao de
dados (modelo USB TC-08 da Pico Technology) e seis termopares tipo K. Dentro da caixa, foram
utilizados quatro termopares (Figura 8.b): um no topo (1) e um na base (3) préximos a parede,
para simular a temperatura em superficies que nao sofrem radiacao direta; um no centro da
face inferior (4) coberto por uma folha de aluminio de forma a tentar remediar o efeito da
radiacao direta; e um termopar rigido (2) proximo a parede na altura central, o que representou
a temperatura do ambiente interno. Além disto, dois termopares foram utilizados para medir
a temperatura ambiente, os valores médios (5) tendo sido considerados como a temperatura

ambiente. Através de um ar-condicionado, a temperatura ambiente foi mantida a ~ 20 °C.

V7 L

N/ °

(@) (b)

Figura 8 - Caixa utilizada (a) e posicées dos termopares (b) nos ensaios dos perfis de

temperatura na caixa de MDF.
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No topo da caixa, utilizou-se uma lampada infravermelho de 50 W como fonte de calor. A
distancia da lampada ao topo da caixa (aproximadamente 5 cm) foi determinada de forma que,
inicialmente, a amplitude das temperaturas indicadas pelos termopares 1, 2, 3 e 4 (Figura 8.b)
fosse de aproximadamente 10 °C. Assim, se os termopares 1, 2, 3 e 4 indicassem 20 °C antes
da lampada estar ligada, apos ligar a lampada, o valor maximo indicado pelos termopares
deveria ser em torno de 30 °C. Além disto, um buraco foi feito no topo da caixa de forma a

promover o fendmeno da conveccao e possibilitar que a caixa arrefecesse mais rapidamente.

Como se pretendia utilizar uma tomada com reldgio para realizar as réplicas, foi preciso
escolher por quanto tempo duraria a etapa de aquecimento e de arrefecimento de cada ensaio
num periodo total maximo de 24 h. Para isto, realizou-se um ensaio preliminar. Primeiramente,
ligou-se a lampada e esperou-se para ver quanto tempo era necessario para as temperaturas
dentro da caixa estabilizarem. Apds as temperaturas dentro da caixa terem estabilizado,
desligou-se a lampada e observou-se quanto tempo foi preciso para que temperatura proximas
da temperatura ambiente fossem alcancadas. Com base nos resultados (Figura 9), decidiu-se

por 4 h de aquecimento e 8 h de arrefecimento, possibilitando dois ensaios por dia.

35
32
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& | Termopar 2
— 26
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~ 23 p
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17
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Figura 9 - Perfis de temperatura (T) em funcdo do tempo (t) no ensaio preliminar.
3.3.3 Microscopia eletrénica de varrimento (SEM)

A microscopia eletrénica de varrimento € um método de analise que pode ser utilizado para a
caracterizacao de materiais. Para isto, prepara-se uma amostra representativa do material em
estudo, incidindo-se posteriormente sobre a amostra um feixe de eletroes de forma a se obter

uma imagem da sua superficie [54].

Através da analise da imagem gerada pelo método SEM, pode-se estudar caracteristicas
morfoldgicas (e.g., tamanho e forma) das estruturas presentes na amostra, assim como a
topologia [55]. Assim, este método de analise pode ser usado para visualizar os PCM
microencapsulados no papel kraft e no laminado de alta pressao. Neste trabalho, utilizou-se

para as analises SEM o Phenom XL da Phenom World.
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4 Resultados e Discussao

4.1 Escolha do tipo de dispersao de PCM microencapsulados

Primeiramente, estudou-se a capacidade do método de impregnacdo por pulverizacao de
introduzir os PCM microencapsulados no papel kraft. Para este fim, foi necessario considerar
as diferentes formas nas quais os PCM microencapsulados sao encontrados no mercado, por
exemplo [56], slurry (e.g., = 35-45 % (m/m) de PCM microencapsulados), wet cake (e.g., = 70
% (m/m) de PCM microencapsulados) e dry powder (e.g., > 97 % (m/m) de PCM
microencapsulados). Amostras de dois produtos foram testadas, Mikrathermic S28 (T; = 28 °C,
AHf = 125-130 J-g" e d ;e = 1-10 pm) e C28 (Tf = 28 °C, AHy = 185-190 J-g" e d . = 20-30 pm)

da Devan, que estavam, respetivamente, em formato slurry e wet cake.

Inicialmente, adicionou-se agua a cada uma das amostras e agitou-se a mistura com auxilio de
um agitador para perceber se as amostras apresentavam boa compatibilidade com a agua. A
concentracao inicial de slurry e wet cake estudada foi de 5 % (m/m). Nenhuma das dispersées
aquosas resultantes eram estaveis. Para o slurry, este sendo mais viscoso que a agua, embora
tenha se observado uma boa mistura logo apoés o uso do agitador, depois da dispersao ficar
parada por algumas horas, observou-se a formacao de uma camada mais dura no topo da
dispersao. No entanto, ao utilizar o agitador novamente, voltou-se a observar uma boa mistura
por tempo suficiente para realizar a aplicacao por pulverizacao. Assim, para o caso do slurry,
mesmo a dispersao nao sendo efetivamente estavel, considerou-se que uma certa estabilidade

foi observada por tempo suficiente para o seu uso.

Entretanto, para o wet cake, nao se verificou uma boa mistura mesmo apos a utilizacao do
agitador, tendo-se observado a separacao de fases apos alguns minutos da dispersao estar
parada (Figura A.10). Além disto, ao tentar realizar a aplicacao por pulverizacao agitando-se
manualmente e continuamente a dispersao, observou-se a presenca de alguns aglomerados no
papel kraft. Desta forma, nao se considerou o wet cake adequado para a aplicacao por
pulverizacao. Como produtos dry powder possuem maior concentracao de PCM
microencapsulados do que produtos wet cake, e microcapsulas de dimensao igual ou maior, e
para os produtos wet cake ja se observou a formacao de aglomerados ao mistura-los com a

agua, nao se considerou necessario realizar ensaios com produtos dry powder.

Em seguida, impregnou-se papéis kraft com duas dispersdes, uma formada por 20 % (m/m) de
slurry + 80 % (m/m) de agua e outra por 90 % (m/m) de slurry + 10 % (m/m) de agua. A partir
da analise visual do aspeto dos papéis kraft, considerou-se que as superficies estavam
satisfatoriamente uniformes, isto é, que a aplicacdo realizada estava satisfatoriamente

homogénea (Figura 10), mesmo para a dispersao com a maior concentracao de slurry.
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(a) (b)

Figura 10 - Papéis kraft preto impregnados com dispersées 20 % (m/m) de slurry + 80 %

(m/m) de dgua (a) e 90 % (m/m) de slurry + 10 % (m/m) de dgua (b).

Como diferentes empresas podem utilizar materiais variados para compor as microcapsulas,
misturou-se também agua a outro produto wet cake (Nextek 24 da Microtek Laboratories, T; =
(24 +2) °C, AH; > 170 J-g" e d,,. = 14-24 pm). Enquanto nao se conhece o material utilizado
nas microcapsulas de Mikrathermic C28, sabe-se que as microcapsulas de Nextek 24 sao a base
de melamina [56]. Embora para Nextek 24 se tenha observado uma menor quantidade de
aglomerados do que para Mikrathermic C28, ainda havia uma quantidade significativa. Assim,

continuou-se a considerar produtos slurry como a melhor opcao.

4.2 Otimizacao do método DSC

O processo de otimizacao foi realizado utilizando PCM microencapsulados em formato wet cake,
Mikrathermic C28 da Devan, de forma a comparar os resultados obtidos com os valores
informados pelo fornecedor: T; = 28 °C e AH; = 185-190 J-g™'. Embora na Seccéo 4.1 se tenha
concluido que a impregnacao por pulverizacdao com produtos em formato slurry é mais
interessante do que com produtos em formato wet cake, no momento em que o processo de
otimizacao foi realizado havia uma quantidade limitada dos PCM microencapsulados. Por isto,

decidiu-se por utilizar o produto em formato wet cake para otimizar o método DSC.

Enquanto os valores da temperatura e da entalpia de fusao indicados pela empresa referiam-
se aos PCM microencapsulados secos, o produto entregue pela empresa era uma dispersao
aquosa. Desta forma, realizou-se a secagem do produto. Inicialmente, adicionou-se
aproximadamente 17 g da dispersao aquosa num erlenmeyer com o auxilio de uma balanca de
precisao (0,01 g de resolucao). Em seguida, colocou-se o erlenmeyer na estufa a 115 °C. De
maneira a acompanhar o progresso do processo, a cada 10 min, pesou-se o erlenmeyer, o
processo de secagem sendo considerado finalizado quando a massa do erlenmeyer estabilizou.
Apds se ter obtido o produto seco, comecaram-se as analises DSC, em que se procurou otimizar
dois parametros: a taxa de aquecimento e a massa de amostra. Estes parametros foram
escolhidos pois, ao longo da analise, gradientes de temperatura sao formados dentro da

amostra, ou seja, a temperatura nao € uniforme. Assim, a temperatura medida € superior a
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temperatura média da amostra devido ao atraso térmico provocado pelos gradientes de
temperatura. Como a diferenca entre a temperatura média e a temperatura medida é resultado
do tempo necessario para o fluxo de calor dissipar pela amostra, esta diferenca pode ser
reduzida e a qualidade dos resultados aumentada ao se utilizar valores menores da taxa de
aquecimento e da massa de amostra. No caso dos PCM, o efeito do gradiente de temperatura é
de especial importancia devido a elevada capacidade de armazenamento energético e a
reduzida condutividade térmica geralmente apresentadas por estes materiais [57]. Além disto,
no caso de PCM microencapsulados, ainda ha a resisténcia térmica adicional resultante da
presenca das microcapsulas. Enquanto valores mais baixos da taxa de aquecimento e da massa
de amostra favorecem a qualidade dos resultados, utilizar valores muito pequenos pode ter um
efeito negativo na analise. Mais especificamente, pode prejudicar a sensibilidade do
instrumento pois o sinal emitido durante a analise teria uma ordem de grandeza muito reduzida.
Por isto, é importante realizar um processo de otimizacao de forma a se obter uma boa

qualidade dos resultados e uma boa sensibilidade [57].

Considerando-se que a temperatura de fusao indicada pela empresa para os PCM
microencapsulados era de 28 °C, inicialmente, realizou-se analises desde aproximadamente 10
°C até 50 °C. A temperatura inicial foi 10 °C pois como o instrumento de DSC é utilizado pela
SURFORMA a partir da temperatura ambiente, nao ha um sistema de arrefecimento que

possibilite que temperaturas abaixo de aproximadamente 10 °C sejam alcancadas.

Devido a praticidade oferecida por tempos de ensaios menores, comecaram-se 0s ensaios com
uma taxa de aquecimento de 5 °C-min™'. Para testar a reprodutibilidade do método DSC,
realizaram-se trés ensaios nas mesmas condicoes e determinaram-se a média dos resultados
para um nivel de confianca de 95 %. Utilizou-se uma massa de amostra inicial de 6 mg por esta
ser uma quantidade que cobriu o fundo do cadinho de aluminio sem o encher em demasia.
Observaram-se nos ensaios com 5 °C-min' diferencas nos termogramas, mais especificamente,
nos patamares no inicio e no final da analise e no valor minimo atingido (Figura 11). Com isto,
as entalpias de fusao determinadas apresentaram uma certa variabilidade (Tabela 6), com o
valor médio apresentando um erro relativo de 31 % perante o valor da entalpia de fusao
fornecido pela empresa. Ja a temperatura de fusdao apresentou valores similares (Tabela 6) e

um erro relativo de 0,3 %. O erro relativo (E) foi determinado pela Equacao 4.1

_ |xexperimental — Xficha técnical

E X 100 4.1

Xficha técnica

€M qUE Xexperimental € Xficha técnica FEPresentam, respetivamente, o valor de uma variavel obtido
experimentalmente e o valor de uma variavel encontrado na ficha técnica. Como para o caso
da entalpia de fusdo, a empresa forneceu como valor de referéncia um intervalo (185-190 J-g°

"), determinou-se o erro relativo para o valor médio (187,5 J-g™).
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Figura 11 - Termogramas de DSC para os ensaios de reprodutibilidade para 5 °C-min’'.

Tabela 6 - Valores de T; e AH; para os ensaios de reprodutibilidade para 5 °C-min’".

Ensaio T: (°C) AH; (J-g™)
1 28,2 114
2 27,8 115
3 28,3 130
4 28,6 153
5 27,5 137
Média (28,1 £0,3) (130 £ 13)
Erro relativo (%) 0,3 31

Devido ao elevado erro relativo obtido para a entalpia de fusdo nos ensaios a 5 °C-min’™,
realizaram-se ensaios com taxas de aquecimento menores: 0,5, 1 e 3 °C-min”'. Com a reducao
da taxa de aquecimento, menores picos foram obtidos (Figura 12), assim como um menor
intervalo de temperatura no qual a fusao ocorre. Uma possivel explicacao é que para taxas de
aquecimento menores, o material € aquecido de maneira mais gradual, o que possibilita uma
libertacao de energia também mais gradual, isto €, por um intervalo maior de tempo (Figura
A.11). Também, como o mesmo produto é utilizado para as diferentes taxas de aquecimento,
a entalpia de fusao é a mesma para todos os ensaios e, consequentemente, a energia libertada
durante a fusao independe da taxa de aquecimento. Adicionalmente, observa-se uma ligeira
diminuicao da temperatura de fusao (Tabela 7) para taxas de aquecimento mais baixas, mas
nao ha dados suficientes que permitam concluir se a diferenca observada esta dentro dos erros

experimentais ou se esta relacionada diretamente com as taxas de aquecimento.
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Figura 12 - Termogramas de DSC para os ensaios de comparacéo de 0,5, 1 e 3 °C-min’".
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Tabela 7 - Valores de T; e AH¢ para os ensaios de comparacdo de 0,5, 1 e 3 °C-min’".

Ensaio T: (°C) AH¢ (J-g7")

0,5 °C-:min” 26,6 155

1 °C-min’’ 26,8 153

3 °C-min”’ 27,7 165
Média (27,0 £ 0,5) (158 + 6)

Erro relativo (%) 3,5 16

Relativamente a entalpia de fusdo, o resultado obtido considerando os trés ensaios e um nivel
de confianca de 95 % (Tabela 7) apresentou uma incerteza menor do que a obtida nos ensaios
de reprodutibilidade para 5 °C-min” (Tabela 6), assim como um erro relativo menor. Desta
maneira, ndo se observou um impacto especifico que a reducao da taxa de aquecimento causa
na entalpia de fusao. No entanto, uma vantagem observada para taxas de aquecimento menores
foi a obtencao de termogramas cujos sinais apresentavam menos instabilidade nos momentos

iniciais quando comparados aos termogramas para 5 °C-min.

Assim, escolheu-se trabalhar com 3 °C-min” pois esta taxa de aquecimento apresentou uma
temperatura de fusao proxima dos 28 °C aliada a uma menor duracdo da analise, o que é
vantajoso devido ao tempo necessario (i.e., pelo menos duas horas) para o arrefecimento
ocorrer até se poder realizar um novo ensaio. Além disto, como se pretendia analisar o papel
kraft e os laminados, esperava-se que os picos fossem menores devido aos PCM
microencapsulados estarem presentes em menores concentracoes. Desta forma, procurando
manter uma boa sensibilidade mesmo para picos menores, considerou-se vantajoso escolher 3
°C-min”'. Adicionalmente, ao longo dos ensaios, observou-se que em 40 °C, ja se observava

uma estabilidade do sinal, decidindo-se por reduzir a temperatura final de 50 para 40 °C.

Seguidamente, realizaram-se ensaios de reprodutibilidade considerando uma taxa de
aquecimento de 3 °C-min™'. Observou-se que os termogramas obtidos (Figura 13) apresentaram
comportamentos similares e que o valor da temperatura de fusao era proximo dos 28 °C (Tabela
8). Ja em relacao a entalpia de fusao, obtiveram-se incertezas e erros relativos mais reduzidos
(Tabela 8) dos que os obtidos para os ensaios de reprodutibilidade para 5 °C-min™'. Assim,

considerou-se adequada a taxa de aquecimento de 3 °C-min™.
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Figura 13 - Termogramas de DSC para os ensaios de reprodutibilidade para 3 °C-min’".
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Tabela 8 - Valores de T; e AH; para os ensaios de reprodutibilidade para 3 °C-min™.

Ensaio T (°C) AH; (J-g™)
1 27,7 165
2 27,8 162
3 27,7 155
Média (27,7 £ 0,0) (161 £ 5)
Erro relativo (%) 1,0 14

Apos o estudo realizado acerca das taxas de aquecimento, realizaram-se ensaios para diferentes
massas de amostra, nomeadamente, 4, 6 e 10 mg. Observou-se que o aumento da massa de
amostra levou a obtencao de picos mais largos (Figura 14). Uma possivel explicacao é que
devido a haver uma maior massa a ser aquecida, o fluxo de calor requer mais tempo para ser
completamente disseminado pela amostra, pelo que o aquecimento ocorre de maneira mais
gradual resultando num termograma com pico mais largo. Relativamente aos valores da
temperatura e entalpia de fusao, para um nivel de confianca de 95 %, obtiveram-se resultados
com incertezas proximas aos do ensaio de reprodutibilidade para 3 °C-min™ (Tabela 9), assim
como erros relativos, pelo que nao se observou uma relacao especifica entre a massa de amostra

e a temperatura e a entalpia de fusao.

;‘
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Figura 14 - Termogramas de DSC para os ensaios de comparacéo de 4, 6 e 10 mg.

Tabela 9 - Valores de T¢ e AH; para os ensaios de comparacéo de 4, 6 e 10 mg.

Ensaio T: (°C) AH¢ (J-g™)

4 mg 27,6 165

6 mg 27,7 161

10 mg 28,3 165

Média (27,9 £ 0,3) (164 + 2)
Erro relativo (%) 0,5 13

Adicionalmente, observou-se uma ligeira diminuicao da temperatura de fusao para massas de

amostra mais baixas (Tabela 9). Entretanto, nao ha dados suficientes que permitam concluir se
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a diferenca observada esta dentro dos erros experimentais ou se esta relacionada diretamente
com as massas de amostras. Assim, decidiu-se continuar a se utilizar 6 mg como massa de

amostra para as analises com PCM microencapsulados secos.

Como nao foram observadas diferencas significativas na temperatura e na entalpia de fusao
obtidas para as diferentes massas de amostra, decidiu-se adotar para os papéis kraft o mesmo
protocolo ja realizado na SURFORMA. Mais especificamente, provetes de forma circular com
diametro de aproximadamente 0,05 cm sao colocados no cadinho até que ele fique cheio, mas
nao fique com partes do papel para fora do cadinho, o que resultou em massas de amostra
entre 9 e 10 mg. Ja em relacado aos laminados, foi cortado um pequeno pedaco deles com um

alicate, o que resultou em massas de amostra entre 12 e 14 mg.

Ao longo dos ensaios, comecou-se a adotar medidas que se acreditou poderem ter uma
influéncia positiva na qualidade dos resultados. Mais especificamente, nos PCM
microencapsulados secos havia a presenca de alguns aglomerados, pelo que se comecou a 0s
desagregar de forma a ter dentro do cadinho de aluminio um material mais homogéneo. Além
disto, comecou-se também a bater levemente o fundo do cadinho numa superficie de apoio
para melhor distribuir o material dentro do cadinho e o nivelar. Como estas medidas nao foram
tomadas nos ensaios iniciais para 5 °C-min’, realizou-se novamente um estudo de
reprodutibilidade com esta taxa de aquecimento para se verificar se os resultados mantinham

0 mesmo comportamento observado anteriormente.

Conforme pode ser visto na Figura 15 e na Tabela 10, foram obtidos perfis mais semelhantes
para 5 °C-min”', assim como resultados mais proximos do valor da entalpia de fusao indicado
pela empresa. Assim, considerou-se que as diferencas mais drasticas observadas anteriormente
nas Figura 11 e Tabela 6 foram consequéncia do procedimento experimental adotado
inicialmente. No entanto, como ainda se observou uma maior instabilidade inicial do sinal para
5 °C-min"' comparada as outras taxas de aquecimento, manteve-se a escolha pela taxa de

aquecimento de 3 °C-min™.
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Figura 15 - Termogramas de DSC para os novos ensaios de reprodutibilidade para 5 °C-min'.
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Tabela 10 - Valores de T; e AH; para os novos ensaios de reprodutibilidade para 5 °C-min’.

Ensaio T (°C) AH; (J-g™)
6 28,6 157
7 28,7 159
8 28,2 158
Média (28,5 +0,2) (158 £ 1)
Erro relativo (%) 1,8 16

De forma geral, durante os ensaios de otimizacao, observou-se que enquanto se obtiveram
valores de T; préximos a 28 °C, os valores de AH; obtidos foram mais distantes dos valores

apresentados pela empresa, nao tendo sido obtido erros relativos menores do que 10 %.

4.3 Laminados com 3 % (m/m) de PCM microencapsulados

Para a impregnacao, utilizou-se Micronal 24S da Microtek Laboratories (T; = (24 + 2) °C, AH; =
105 J-g" e d;,. = 1-5 pm). Embora tenha sido concluido por Saffari e colaboradores (Seccao 2.5)
que em climas como o de Portugal, a temperatura de fusao do PCM deve estar mais proxima do
minimo de 20 °C, foi preciso utilizar nesta dissertacao um PCM com temperatura de fusao mais
elevada devido as temperaturas de fusao dos produtos encontrados. Outro fator que teve de
ser considerado € que, nas instalacoes disponiveis, temperaturas iniciais mais baixas do que 20
°C seriam mais complicadas de se obter, e nao se considerou adequado que a temperatura

inicial fosse a mesma que a temperatura de fusao.

Geralmente, os HPL sdo sensiveis a alteracdes na sua estrutura, por isto, decidiu-se por comecar
com uma concentracao intermediaria para tentar se obter um desempenho razoavel nos ensaios
referentes a norma EN 438-2 e aos perfis de temperatura na caixa de MDF. Assim, realizou-se
a impregnacao por pulverizacao com uma dispersao contendo 50 % (m/m) de slurry + 50 %
(m/m) de agua. Como o slurry apresentava 43 % (m/m) de PCM microencapsulados, a dispersao

final apresentou uma concentracao de PCM microencapsulados de = 22 % (m/m).
4.3.1 Caracterizacao dos papéis kraft

Inicialmente, determinaram-se os teores de resina e de volateis e o escoamento (Tabela 11).

Nao foi possivel determinar o tempo de cura pois o equipamento estava danificado.

Tabela 11 - Valores obtidos de R, V, f e concentracdo de PCM no papel.

Mpapel sem PCM Mpapel com PCM
R (%) 37,2 -
V (%) 8,6 8,3
f (%) | 8,5 5,8
% (m/m) de PCM - 4,7
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Utilizou-se o papel kraft preto Schmid e observou-se que alguns dos valores obtidos (Tabela 11)
foram ligeiramente mais elevados do que o desejado (Tabela 1) mesmo considerando as
tolerancias (Tabela 2). No entanto, como os papéis impregnados com PCM foram secos ao ar e
os papéis originais (ndao impregnado com PCM) também foram deixados ao ar para ter uma
menor variabilidade perante os papéis impregnados com PCM, possivelmente, houve um certo
ganho de humidade, o que pode justificar os valores serem ligeiramente maiores. Nao se
observou uma diferenca significativa dos resultados de V e f ao se comparar o papel impregnado
com PCM e o nao impregnado com PCM. Vale ressaltar que no caso do escoamento, conforme o
intervalo entre 2 e 8 presente na Tabela 1 indica, variacoes maiores do seu valor podem ocorrer.
Por isto, nao se considerou os valores 5,8 e 8,5 % como significativamente diferentes para este
caso. Adicionalmente, segundo o indicado na Equacao 3.2, determinou-se uma concentracao

de 4,7 % (m/m) de PCM microencapsulados no papel impregnado com PCM.
4.3.2 Caracterizacao dos laminados com base na norma EN 438-2

Seguidamente, montaram-se dois laminados, um composto pelos papéis kraft com 5 % (m/m)
de PCM e outro composto pelos papéis kraft sem PCM (para atuar como referéncia). Os
laminados tiveram como estrutura (espessura total ~ 8 mm): quatro papéis kraft preto, papel
decorativo preto e acabamento alto brilho. Apos os laminados terem passado pelo processo de
prensagem, eles foram lixados e provetes foram cortados para a realizacao dos ensaios de
caracterizacao, nomeadamente, resisténcia ao vapor de agua, resisténcia a imersao em agua

em ebulicdo, estabilidade dimensional a elevada temperatura e resisténcia ao calor.

Nos ensaios de resisténcia ao vapor de agua e resisténcia a imersao em agua em ebulicao,
somente observaram-se alteracées moderadas de brilho e cor no aspeto superficial dos
provetes, pelo que todos foram classificados como grau 3 (Tabela 3). Sobre os aumentos de
massa e espessura para os ensaios de resisténcia a imersao em agua em ebulicao, obtiveram-se
4,0 e 6,0 % respetivamente para o laminado sem PCM, e 4,7 e 6,4 % respetivamente para o
laminado com PCM. Considerando que os laminados eram do tipo HGS (Seccao 3.2.2), o aumento
percentual maximo da massa e da espessura deve ser 12,0 e 16,0 % (Tabela 4) respetivamente.
Assim, ambos os laminados cumpriram as especificacoes dos ensaios de resisténcia ao vapor de

agua e resisténcia a imersao em agua em ebulicao.

Em relacao aos ensaios de estabilidade dimensional a elevada temperatura, os valores obtidos
para as variacoes do comprimento dos provetes cortados nas direcoes longitudinal e transversal
foram 0,54 e 0,64 % respetivamente para o laminado sem PCM microencapsulados, e 0,52 e 1,04
% respetivamente para o laminado com PCM microencapsulados. Conforme o indicado na Tabela
5, para laminados do tipo HGS, as variacdes maximas nas direcdes longitudinal e transversal
sao 0,55 e 1,05 % respetivamente. Desta forma, ambos os laminados estavam em conformidade

com as especificacoes do ensaio de estabilidade dimensional a elevada temperatura.
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Por ultimo, no ensaio de resisténcia ao calor, foram observadas alteracées moderadas de brilho
para o laminado sem PCM microencapsulados, com o laminado recebendo grau 3. Para o
laminado com PCM microencapsulados, também foi concedido grau 3 no ensaio de resisténcia
ao calor hiumido. No entanto, para o ensaio de resisténcia ao calor seco, foi observada a
formacao de uma bolha significativa (Figura A.12) na regiao central da zona em que a estrutura
metalica ficou apoiada, pelo que o laminado recebeu grau 1. Apds analisar a bolha formada,
percebeu-se que ela surgiu entre a primeira folha de papel kraft e o papel decorativo (Figura
A.13). Uma possivel explicacao para o surgimento da bolha é que a presenca dos PCM
microencapsulados pode ter impedido o escoamento adequado ou o processo de cura adequado
durante a prensagem, prejudicando a interacao entre o papel kraft e o papel decorativo. Assim,
o laminado sem PCM microencapsulados cumpriu as especificacdes dos ensaios de resisténcia
ao calor humido e ao calor seco, enquanto o laminado com PCM microencapsulados nao cumpriu

as especificacoes do ensaio de resisténcia ao calor seco.
4.3.3 Calorimetria diferencial de varrimento (DSC)

Primeiramente, analisou-se os PCM microencapsulados secos (Figura 16.a), tendo se obtido Tt

= 25,7 °C e AH; = 104 J-g" (Tabela 12), valores proximos aos da ficha técnica do produto.
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——PCM microencapsulados secos —— PCM microencapsulados secos

Papel com 5 % (m/m) de PCM Laminado com 3 % (m/m) de PCM
—— Papel sem PCM Laminado sem PCM

(@) (b)

Figura 16 - Termogramas de DSC para os ensaios referentes ao papel impregnado com 5 %
(m/m) de PCM (a) e ao laminado com 3 % (m/m) de PCM (b).

Tabela 12 - Valores de T; e AH; para os ensaios referentes ao papel impregnado com PCM.

Ensaio T; (°C) AH; (J-g™)
Papel impregnado com PCM 24,7 5,7
PCM microencapsulados secos 25,7 104

Enquanto nos ensaios de otimizacao os valores obtidos para a AH; apresentaram erros relativos

maiores do que 10 %, obteve-se um erro relativo de 1,0 % para Micronal 24S. Ja a entalpia de
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fusao do papel impregnado com PCM foi de 5,7 J-g™' (Tabela 12), obtendo-se uma concentracao
de 5,4 % (m/m) segundo a Equacao 2.1. Através da Figura 16, observou-se que no papel e no
HPL sem PCM nao estao presentes um pico significativo como é o caso do papel e do HPL com
PCM. Assim, concluiu-se que o pico observado no papel e no HPL com PCM é devido a presenca
dos PCM microencapsulados. De forma a validar os resultados do DSC, comparou-se a
concentracao determinada pelo método DSC com a determinada pelo aumento da massa do
papel apds a impregnacao com PCM, 4,7 % (m/m) (Equacao 3.2). Ao comparar os valores,
obteve-se um erro relativo (Equacao 4.1) de aproximadamente 16 %. No entanto, pontos que
devem ser levados em consideracao sao: 1) a amostra utilizada na analise DSC é composta por
aproximadamente dois provetes de forma circular (diametro de 0,05 cm) que representam uma
area significativamente menor do que a area total do papel kraft (50 cm x 50 cm); 2) a
impregnacao por pulverizacao foi realizada manualmente; 3) a avaliacao da qualidade da
distribuicao dos PCM microencapsulados na superficie do papel foi realizada a olho nu. Assim,
embora se consiga avaliar se o papel impregnado com PCM aparenta uma boa dispersao de
forma geral, é complicado concluir algo em relacao a areas reduzidas. Desta forma, considerou-
se que os valores obtidos pelas Equacoes 3.2 e 2.1, eram proximos o suficiente para se utilizar

0 DSC como um método complementar para se verificar a presenca de PCM microencapsulados.

Em seguida, analisaram-se os laminados com e sem PCM microencapsulados através do método
DSC. Para o laminado com PCM, obteve-se uma T = 25,2 °C e uma AH; = 3,2 J-g”". Segundo a
Equacdo 2.1, a concentracao de PCM no laminado é de 3,1 % (m/m). Como o HPL é formado por
papel decorativo além dos papéis kraft, decidiu-se por estimar qual seria a concentracao de

PCM esperada no HPL (Cypy) através da Equacao 4.2

n- (mpapel kraft com PCM — Mpapel kraft sem PCM) %

CHPL = 100 4.2

n: mpapel kraft com PCM + mpapel decorativo

em que 7, MpapelkraftcomPCM> Mpapel kraft semPCM €  Mpapel decorativo  COrrespondem,
respetivamente, ao niUmero de papéis kraft presentes no HPL (quatro), a massa do papel kraft
impregnado com PCM, a massa do papel kraft nao impregnado com PCM e a massa do papel
decorativo presente no HPL. Todas as massas devem fazer referéncia a mesma area de papel,
com os valores da massa para cada tipo de papel tendo sido obtidos a partir de provetes de
forma circular (rodela) de 100 cm?: Mpapel kraft com PCM = 3,99 85 Mpapel kraft sempcM = 3,42 g €
Mpapel decorativo = 2,09 8. O valor obtido a partir da Equagao 4.2 foi de 4,1 % (m/m), o que
resultou em um erro relativo de 24 % ao comparar com o resultado da analise DSC para o HPL
(3,1 % (m/m)). O maior erro relativo obtido para o HPL (24 %) do que para o papel impregnado
com PCM (16 %) poderia indicar a possibilidade do processo de prensagem diminuir a quantidade
de PCM microencapsulados funcionais. No entanto, considera-se que nao foram recolhidos

dados suficientes para se excluir a possibilidade da diferenca entre os erros relativos estar
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inclusa no erro experimental. Assim, seria necessario um estudo mais aprofundado para se

chegar a uma conclusao acerca do efeito da prensagem nos PCM microencapsulados.
4.3.4 Perfis de temperatura na caixa de MDF

Por fim, realizaram-se ensaios dos perfis de temperatura na caixa de MDF (Figura 17). Conforme
o indicado na Seccao 3.3.2, cada ensaio consistiu em 4 h de aquecimento e 8 h de
arrefecimento. Durante os ensaios, a temperatura ambiente apresentou valores entre 17 e 21
°C. Para se obter um perfil representativo de cada laminado considerando as réplicas, subtraiu-
se os valores da temperatura ambiente dos valores indicados pelos termopares dentro da caixa
(Figura 18). Como o foco da utilizacdo dos PCM nos HPL seria melhorar o conforto térmico,
decidiu-se que o perfil de temperatura mais critico era o do termopar 2 (Figura 8.b), pois
considerou-se que esta temperatura corresponderia a temperatura interna do ambiente no qual

o laminado foi instalado. Os perfis dos demais termopares encontram-se no Apéndice B.

31
Termopar 5_com 3 % (m/m)
27 de PCM
& 23 Termopar 5_sem PCM
~
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19 Termopar 2_com 3 % (m/m)
de PCM
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Termopar 2_sem PCM
0 6 12 18 24 30 36 42 48

t/h

Figura 17 - Perfis da temperatura (T ) em funcdo do tempo (t) para os ensaios na caixa de
MDF para os laminados sem PCM e com 3 % (m/m) de PCM.
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Figura 18 - Perfis da temperatura (T,) do termopar 2 (Figura 8.b) subtraida da temperatura
ambiente (T,m,) €m funcdo do tempo (t) para os laminados com 3 % (m/m) de PCM (a) e sem
PCM (b).
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Segundo o exposto na Figura 18, percebe-se que ao subtrair a temperatura ambiente dos perfis
originais, conseguiu-se obter perfis similares entre as réplicas, o que indica a reprodutibilidade
do método da caixa de MDF. Em seguida, foi feito um perfil representativo para os laminados
com e sem PCM a partir da média dos valores de todos os ensaios. Na Figura 19, os perfis
representativos dos laminados com e sem PCM sao comparados, assim como a variancia para:
1) laminado com PCM (Variancia_com 3 % (m/m) de PCM); 2) laminado sem PCM (Variancia_sem

PCM); 3) entre os valores médios dos laminados com e sem PCM (Variancia_Médias).

11 O 1,0
3 -
~ 7 ©
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|\ «©
3 3 5 0,0
= - 0 2 4 6 8 10
0 2 4 6 8 10 t/h
t/h Variancia_com 3 % (m/m) de PCM
Média Ensaios_com 3 % (m/m) de PCM Variancia_sem PCM
Média Ensaios_sem PCM Variancia_Médias

(a) (b)

Figura 19 - Perfis representativos (termopar 2 (Figura 8.b)) de temperatura (T, - T,mp,) (a) €

variancia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 3 % (m/m) de PCM e sem PCM.

A variancia usada ¢ a variancia amostral (s?) e foi calculada segundo a Equacéo 4.3

, 2 —y)°
ST TN-1

4.3

em que y;, y € N referem-se, respetivamente, ao valor que esta sendo analisado, a média
aritmética do conjunto de dados e o niumero de dados do conjunto. O nimero de dados do
conjunto foi igual a quatro para Variancia_com 3 % (m/m) de PCM e Variancia_sem PCM, e igual
a dois para Variancia_Médias. Na Figura 19, observa-se que os perfis dos laminados com e sem
PCM sao semelhantes, com os valores de Variancia_Médias sendo inferior aos valores de
Variancia_com 3 % (m/m) de PCM e Variancia_sem PCM. Assim, concluiu-se que a adicao dos
PCM encapsulados nos laminados nao teve um impacto significativo no comportamento térmico

observado dentro da caixa.

Por fim, a partir da média dos resultados obtidos nos quatro ensaios realizados com o laminado
que continha 3 % (m/m) de PCM, obtiveram-se os perfis de temperatura para todos os
termopares dentro da caixa (Figura 8.b). Na Figura 20, observa-se que os termopares 1, 2 e 3
apresentaram perfis semelhantes, enquanto o termopar 4 atingiu temperaturas mais elevadas.
Uma possivel explicacao esta relacionada com o local no qual os termopares foram instalados
dentro da caixa. Enquanto os termopares 1, 2 e 3 estavam proximos a parede de forma a evitar

a radiacao direta, o termopar 4 estava no centro da placa inferior da caixa. Vale ressaltar que
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o termopar 4 foi coberto por uma folha de aluminio para tentar remediar o efeito da radiacao
direta, podendo-se concluir que a presenca da folha de aluminio nao é tao efetiva em evitar o

efeito da radiacao direta quanto colocar os termopares proximos a parede.

14
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Figura 20 - Perfis da temperatura (T - Tyyp) €m funcdo do tempo (t) para todos os

termopares presentes dentro da caixa nos ensaios com o laminado com 3 % (m/m) de PCM.

Adicionalmente, mesmo os perfis dos termopares 1, 2 e 3 sendo semelhantes, ao comparar o
perfil do termopar 2 com os perfis dos termopares 1 e 3, percebe-se que o termopar 2
apresentou valores ligeiramente mais baixos. Uma possivel explicacao para esta observacao é
que como o termopar 2 é um termopar rigido, ele apresenta uma maior resisténcia a

transferéncia de calor do que os termopares 1 e 3.

4.4 Laminado com 8 % (m/m) de PCM microencapsulados

Devido a ndo se ter observado uma diferenca significativa do comportamento térmico dos
laminados com 3 % (m/m) de PCM e sem PCM nos ensaios dos perfis de temperatura na caixa
de MDF, decidiu-se por aumentar a concentracao de PCM microencapsulados na dispersao usada
para a impregnacao dos papéis kraft. Assim, decidiu-se por 90 % (m/m) de slurry + 10 % (m/m)
de agua, o que equivale a uma concentracao de PCM microencapsulados de aproximadamente

39 % (m/m), ja que o slurry apresentava 43 % (m/m) de PCM microencapsulados.
4.4.1 Caracterizacao dos papéis kraft

Em primeiro lugar, determinaram-se os teores de resina e de volateis e o escoamento (Tabela
13). Similarmente a Seccao 4.3.1, nao foi possivel determinar o tempo de cura pois o

equipamento estava danificado.

Tabela 13 - Valores obtidos de R, V, f e concentrac@o de PCM no papel.

Mpapel sem PCM Mpapel com PCM
R (%) | 34,9 | -
V (%) 6,7 | 7.1
f (%) | 7.1 | 2,9
% (m/m) PCM - | 11,2
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Usou-se o papel kraft preto Euroresinas e observou-se que os valores se encontravam dentro do
intervalo desejado (Tabela 1), com excecao do V para o papel sem PCM que apresentou um
valor ligeiramente mais baixo. No entanto, como o valor observado foi somente 0,1 % menor
considerando a tolerancia inferior (Tabela 2), considerou-se o resultado aceitavel para os
critérios adotados nesta dissertacdo. Similarmente ao mencionado na Seccao 4.3.1, nao se
observou uma diferenca significativa dos resultados de V e f ao comparar o papel impregnado
com PCM com o nao impregnado com PCM, com a maior diferenca no caso do escoamento sendo
considerada reflexo da maior variabilidade deste parametro. Segundo o indicado na Equacao

3.2, determinou-se uma concentracao de 11,2 % (m/m) de PCM no papel impregnado.
4.4.2 Caracterizacao dos laminados com base na norma EN 438-2

Em primeiro lugar, produziu-se um laminado composto pelos papéis kraft com 11 % (m/m) de
PCM microencapsulados. A estrutura dos laminados foi composta por quatro papéis kraft preto,
papel decorativo preto e acabamento alto brilho. O laminado foi lixado apos ter passado pela
prensagem e, posteriormente, foram cortados os provetes necessarios para os ensaios. Para os
ensaios de resisténcia ao vapor de agua e resisténcia a imersao em agua em ebulicao, foram
observadas alteracées moderadas de brilho e cor. Assim, os provetes receberam grau 3, o
laminado tendo cumprido as especificacoes do ensaio de resisténcia ao vapor de agua. Em
relacao aos aumentos de massa e espessura para os ensaios de resisténcia a imersao em agua
em ebulicao, obtiveram-se 8,4 e 16,9 % respetivamente. Para um laminado do tipo HGS, o
aumento percentual maximo da massa e da espessura deve ser 12,0 e 16,0 % (Tabela 4)
respetivamente. Assim, como o aumento da espessura foi superior a 16,0 %, o laminado nao
estava em conformidade com as especificacdes do ensaio de resisténcia a imersao em agua em

ebulicao.

Relativamente aos ensaios de estabilidade dimensional a elevada temperatura, os valores
obtidos para as variacées do comprimento dos provetes cortados nas direcées longitudinal e
transversal foram, respetivamente, 0,44 e 1,30 %. Segundo a Tabela 5, para laminados do tipo
HGS, as variacbes maximas nas direcoes longitudinal e transversal sao 0,55 e 1,05 %
respetivamente. Desta forma, o laminado apresentou uma variacao maior do que a aceitavel
na direcao transversal, nao tendo cumprido as especificacoes do ensaio de estabilidade

dimensional a elevada temperatura.

Por ultimo, no ensaio de resisténcia ao calor, similarmente ao que foi descrito para o laminado
com 3% (m/m) de PCM (Seccdo 4.3.2), no ensaio de resisténcia ao calor himido, somente houve
alteracoes moderadas de brilho e cor (grau 3). Todavia, no ensaio de resisténcia ao calor seco,

o laminado recebeu grau 1 devido a formacao de uma bolha significativa na regiao central da
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zona em que a estrutura metalica ficou apoiada. Assim, o laminado nao estava em conformidade

com as especificacdes do ensaio de resisténcia ao calor seco.
4.4.3 Calorimetria diferencial de varrimento (DSC)

Inicialmente, realizou-se a analise DSC para o papel impregnado com PCM (Figura 21.a),
determinando-se os valores de T; = 25,7 °C e AH; = 13,2 J-g™'. Segundo a Equacéo 2.1, obteve-

se um concentracao de 12,7 % (m/m) dos PCM microencapsulados.

o 0,2 o 0,2
§ 0,0 > — § 0,0 S P —
E 0,2 15 31 35 E 0,2 15 23 27 31 35
S -0,4 S -0,4
g : g $
w 0,6 gl v 0,6 £
% -0,8 % -0,8
T .10 = .10
T/°C T/°C
——— PCM microencapsulados secos ——— PCM microencapsulados secos
Papel com 11 % (m/m) de PCM Laminado com 8 % (m/m) de PCM
Papel sem PCM Laminado sem PCM

(a) (b)

Figura 21 - Termogramas de DSC para os ensaios referentes ao papel impregnado com 11 %
(m/m) de PCM (a) e ao laminado com 8 % (m/m) de PCM (b).

Considerando os valores obtidos pelas Equacdes 3.2 (11,2 % (m/m)) e 2.1 (12,7 % (m/m)),
obteve-se um erro relativo (Equacao 4.1) de aproximadamente 13 %. Similarmente ao falado na

Seccao 4.3.3, considerou-se que os valores obtidos pelos dois métodos eram compativeis.

Seguidamente, analisou-se o laminado com PCM microencapsulados (Figura 21.b) através do
método DSC. Para o laminado com PCM, obteve-se Ty = 25,1 °C e AH; = 8,7 J-g"'. Conforme a
Equacao 2.1, a concentracao de PCM no laminado é de 8,4 % (m/m). Em relacao a Equacao 4.2,
considerando provetes de forma circular (rodela) de 100 cm?: Mpapel kraft comPcM = 3,72 &,
Mpapel kraft sem PcM = 3,30 8 € Mpapel decorativo = 2,09 8. Assim, obteve-se uma concentragao
estimada de 9,9 % (m/m) de PCM no HPL, o que significa um erro relativo de 15 % em relacao
ao valor obtido pela Equacao 2.1. O valor do erro relativo para o papel impregnado com PCM
(13 %) é proximo do erro relativo para o HPL (15 %). Sobre a possibilidade da prensagem diminuir
a quantidade de PCM microencapsulados funcionais, acredita-se que o resultado obtido nesta
seccao reitera o que foi mencionado na Seccao 4.3.3. Mais especificamente, que de forma a
saber melhor o efeito do processo de prensagem nos PCM microencapsulados, um estudo mais

aprofundado precisa ser realizado.
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4.4.4 Microscopia eletronica de varrimento (SEM)

Procurando visualizar os PCM microencapsulados e seu aspeto apos terem passado pelo processo
de prensagem, realizaram-se analises SEM. As amostras foram quebradas em azoto liquido de
forma a analisar a seccao de corte. As imagens obtidas para o laminado com 8 % (m/m) de PCM

podem ser vistas na Figura 22.

Figura 22 - Imagens SEM para o laminado com 8 % (m/m) de PCM: (a) camadas de PCM

microencapsulados e de papel kraft, (b) PCM microencapsulados.

Conforme pode ser observado na Figura 22.a, verificou-se a presenca dos PCM
microencapsulados entre as camadas de papel kraft do laminado. Pode-se perceber também a
presenca de fissuras na interface entre as folhas de papel kraft e a camada de PCM abaixo
delas. Uma possivel explicacdo € que a existéncia dos PCM microencapsulados prejudica em
alguma extensao a ligacao que normalmente ocorre entre as folhas de papel kraft durante o
processo de cura da resina fenol-formaldeido, o que torna mais fragil a zona entre as folhas de
papel kraft. Assim, possivelmente, a acao de quebrar a amostra em azoto liquido pode ter
levado a fracturacdo por esta zona mais sensivel. Em relacao ao aspeto das microcapsulas, ao
se analisar a Figura 22.b, observou-se que elas ndao estavam completas. Uma possivel explicacao
para esta observacao é que a resina fenol-formaldeido curada fica fortemente ligada aos PCM
apos o processo de prensagem e a acao de quebrar a amostra em azoto liquido faz com que a

resina e os PCM microencapsulados quebrem pela superficie da fratura.

Em relacao ao aspeto das microcapsulas quando dispersas no papel kraft antes do processo de
prensagem (Figura 23), observa-se que elas se encontravam, em sua maioria, inteiras,
diferentemente do observado para o laminado (Figura 22.b). Acredita-se que esta diferenca
tenha ocorrido porque as microcapsulas estavam apenas apoiadas no papel kraft, e nao
“coladas” como ocorre no caso do laminado. E importante mencionar, entretanto, que algumas
microcapsulas presentes na Figura 23 estavam danificados. Esta observacao pode ser resultante

do processo de quebrar a amostra em azoto liquido, mas também pode ser devido: 1) ja se ter
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PCM microencapsulados danificados no slurry; 2) a velocidade razoavel em que os PCM
microencapsulados entram em contato com o papel kraft ao serem aplicados por pulverizacao;

3) ao manuseio do papel kraft apds este ter sido impregnado com PCM.

Figura 23 - Imagem SEM dos PCM microencapsulados para o papel kraft com 5 % (m/m) de

PCM microencapsulados.

Em relacao ao diametro das microcapsulas, pelas medicdes mostradas nas Figura 22.b e Figura
23, determinaram-se as médias do diametro para um nivel de confianca de 95 %, tendo-se
obtido (5 + 2) e (6 + 2) um respetivamente. Assim, as médias apresentaram a mesma ordem de
grandeza do intervalo apontado na ficha técnica (d,,. = 1-5 um). De forma geral, através das
analises SEM, pode-se observar que o método de impregnacao por pulverizacao foi capaz de

produzir um laminado com PCM microencapsulados presentes em sua estrutura.

4.4.5 Perfis de temperatura na caixa de MDF

Similarmente ao feito na Seccao 4.3.4, para se obter um perfil representativo considerando
todas as réplicas, subtraiu-se os valores da temperatura ambiente dos valores indicados pelos
termopares dentro da caixa (Figura 24). Também, selecionou-se o perfil de temperatura do

termopar 2 (Figura 8.b) como sendo o mais critico. Os perfis dos demais termopares encontram-

se no Apéndice C.
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Ensaio 1_com 8 % (m/m)
de PCM

Ensaio 2_com 8 % (m/m)
7 de PCM

Tomp / °C

Ensaio 3_com 8 % (m/m)
de PCM

Ensaio 4_com 8 % (m/m)
de PCM

T, -

10 2 4 6 8 10 Média Ensaios_com 8 %
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Figura 24 - Perfis da temperatura (T,) do termopar 2 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,,,) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 8 % (m/m) de PCM.
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Seguidamente, foi feito um perfil representativo para os laminados com e sem PCM a partir da
média dos valores de cada ensaio (Figura 25), assim como se determinou a variancia para: 1)
laminado com PCM (Variancia_com 8 % (m/m) de PCM); 2) laminado sem PCM (Variancia_sem
PCM); 3) entre os valores médios dos laminados com e sem PCM (Variancia_Médias). Em relacao

a Equacao 4.3, o nimero de dados do conjunto foi igual a quatro para Variancia_com 8 % (m/m)
de PCM e Variancia_sem PCM, e igual a dois para Variancia_Médias.

11

O 1,0
@ ~
O\E 7 § 0,5 | ”"'hl |~
le 3 ig 0,0 MMI#“‘
= 0o 2 4 6 8 10
To 2 4 6 8 10 t/h
t/h Variancia_com 8 % (m/m) de PCM
Média Ensaios_com 8 % (m/m) de PCM Variancia_sem PCM
Média Ensaios_sem PCM Variancia_Médias
(a) (b)

Figura 25 - Perfis representativos (termopar 2 (Figura 8.b)) de temperatura (T, - Tayp,) (a) €

varidncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 8 % (m/m) de PCM e sem PCM.

Conforme o visto na Figura 25, mesmo com o aumento da concentracao de PCM
microencapsulados presentes nos laminados, obtiveram-se perfis similares entre os laminados

com e sem PCM. Além disto, os valores de Variancia_com 8 % (m/m) de PCM e Variancia_sem
PCM foram maiores do que os valores de Variancia_Médias.
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5 Conclusodes

Primeiramente, em relacao ao objetivo secundario deste projeto, procurou-se validar a
aplicacao por pulverizacao de PCM microencapsulados em papéis kraft que ja continham a
resina fenol-formaldeido em alternativa a impregnar os PCM microencapsulados em papéis kraft
ainda secos por imersao (i.e., adicionar os PCM microencapsulados num banho de resina fenol-
formaldeido). A partir dos ensaios realizados, através da aplicacao por pulverizacao, conseguiu-
se dispersar os PCM microencapsulados nos papéis kraft com um grau de homogeneidade
considerado satisfatorio. Dentre os tipos encontrados de dispersoes de PCM microencapsulados,
os produtos slurry tiveram o melhor desempenho, apresentando uma boa mistura com a agua.
Ja os produtos wet cake formaram aglomerados ao serem misturados com a agua. No entanto,
como diferentes materiais podem ser usados para formar as microcapsulas, um estudo mais
abrangente seria necessario antes de descartar definitivamente a utilizacdo de produtos

diferentes do slurry.

Também, validou-se a utilizacao de analises DSC como um método complementar para indicar
a presenca de PCM microencapsulados em papéis kraft e laminados de alta pressao.
Adicionalmente, considerou-se que uma massa de amostra de 6 mg (no caso de PCM
microencapsulados secos) e uma taxa de aquecimento de 3 °C-min™ equilibra bem a qualidade

dos resultados e a sensibilidade do método.

Em relacdo a caracterizacao dos papéis kraft impregnados com PCM microencapsulados, de
forma geral, obtiveram-se valores satisfatérios para o teor de volateis e o escoamento
consoante os critérios adotados nesta dissertacao, nao tendo sido observada uma mudanca
significativa dos valores destes parametros devido a introducao de PCM microencapsulados. Ja
relativamente a caracterizacao dos laminados de alta pressao segundo a norma EN 438-2, de
maneira geral, o laminado com 3 % (m/m) de PCM microencapsulados apresentou um
desempenho adequado. Entretanto, o laminado ndao cumpriu as especificacées do ensaio de
resisténcia ao calor seco. Por sua vez, o laminado com 8 % (m/m) de PCM microencapsulados
nao estava em conformidade com as especificacées de todos os ensaios com excecao do ensaio
de resisténcia ao vapor de agua e de resisténcia ao calor humido. Assim, concluiu-se que a
presenca dos PCM microencapsulados tem um impacto negativo em algumas das caracteristicas

dos laminados de alta pressao.

Também foram realizados ensaios dos perfis de temperatura na caixa de MDF. Os resultados
para trés laminados foram analisados: um laminado sem PCM microencapsulados, um laminado
com 3 % (m/m) de PCM microencapsulados e um laminado com 8 % (m/m) de PCM
microencapsulados. A partir dos ensaios feitos, concluiu-se que a presenca dos PCM

microencapsulados nos laminados nao teve um efeito significativo nos perfis de temperatura.
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O laminado com 8 % (m/m) de PCM microencapsulados também foi usado em uma analise SEM,
em que se verificou a presenca de PCM microencapsulados entre as camadas de papel kraft.
Além disto, na analise SEM foi observada a presenca de fissuras na interface entre as folhas de
papel kraft e a camada de PCM abaixo delas, enquanto no ensaio de resisténcia ao calor seco
houve o surgimento de uma bolha na camada entre a primeira folha de papel kraft e o papel
decorativo. Uma possivel explicacao para estas duas observacoes é que a presenca dos PCM
microencapsulados prejudica a interacao entre as camadas do laminado (e.g., por nao permitir
que ocorra 0 escoamento ou a cura das resinas adequadamente), tornando a zona entre as
camadas mais fragil. Em relacdo ao efeito que o processo de prensagem tem nos proprios PCM
microencapsulados, tanto os resultados obtidos pelas analises SEM, quanto os obtidos pela

analise DSC foram inconclusivos.

Desta forma, mesmo para um laminado produzido a partir de papéis kraft impregnados com
uma dispersao com alta concentracao de slurry (i.e., 90 % (m/m)), nao foram observados efeitos
significativos nos ensaios dos perfis de temperatura na caixa de MDF. Ao mesmo tempo, foram
observados efeitos negativos nas propriedades fisicas do laminado nos ensaios realizados
segundo os procedimentos internos da SURFORMA e que sao baseados na norma EN 438-2. Assim,
em relacao ao objetivo principal deste projeto, nao se acredita que os resultados tenham sido
promissores no sentido de utilizar o produto proposto nesta dissertacao para melhorar o
conforto térmico de edificios e, possivelmente, reduzir os impactos financeiro e ambiental

provenientes do arrefecimento e do aquecimento de edificios.

Entretanto, caso seja considerado valido pela empresa continuar explorando a utilizacdao de
PCM microencapsulados, sugere-se: 1) a utilizacao de PCM com maior entalpia de fusao; 2) o
estudo de alternativas que permitam a utilizacao de produtos wet cake ou dry powder, porque

estes possuem uma maior concentracao de PCM microencapsulados do que os produtos slurry.
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6 Avaliacao do Trabalho Realizado

6.1 Objetivos Realizados

Esta dissertacao teve como objetivo principal o estudo do potencial de laminados produzidos a
partir de papéis kraft impregnados com PCM de melhorarem o conforto térmico nos edificios
em que estiverem instalados. Além disto, teve como objetivo secundario o estudo da viabilidade
da aplicacao por pulverizacao de PCM microencapsulados em papéis kraft em alternativa a

aplicacao por imersao.

Ambos os objetivos conseguiram ser cumpridos, tendo-se concluido, primeiramente, que a
aplicacao por pulverizacao € capaz de dispersar de maneira satisfatoriamente homogénea os
PCM microencapsulados nos papéis kraft. Além disto, concluiu-se que os laminados produzidos
com os papéis kraft impregnados com PCM ndao mostraram potencial para melhorar o conforto

térmico de edificios.

6.2 Apreciacao Final

Considerou-se que a elaboracdo desta dissertacao foi uma experiéncia positiva. Ao longo dos
quatro meses de realizacdo deste trabalho, foi possivel conhecer melhor o ambiente
empresarial e aplicar de forma pratica conceitos aprendidos ao longo do percurso académico

da autora.
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Anexo A - Figuras de Apoio
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Figura A.1 - Esquema de fusdo e solidificac@o dentro das cdpsulas [25].

Figura A.2 - Esquema dos termopares usados nos testes dos perfis de temperatura em Bessa

[42].
Dureza Dureza Maxima 95% da Dureza Maxima

© /
N

o

s/

a

0 5 10 15 20 25

Tempo / min

Figura A.3 - Exemplo do perfil de dureza em funcdo do tempo obtido durante um ensaio
conduzido no aparelho Werzalit [42].
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Figura A.4 - Instrumentos usados no ensaio de resisténcia ao vapor de dgua [50].

Figura A.5 - Posicoes no provete dos quatro pontos standard para o ensaio de resisténcia a

imersao em agua em ebulicao [50].

Figura A.6 - Paquimetro e peso utilizados no ensaio de estabilidade dimensional a elevada

temperatura [50].
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Figura A.7 - Estrutura metdlica (a esquerda) e copo metdlico e pano (a direita) utilizados,

respetivamente, nos ensaios de resisténcia ao calor seco e resisténcia ao calor humido [50].
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Anexo B - Tabela de Apoio

Tabela B.1 - Programa de temperaturas usados nos testes dos perfis de temperatura em

Bessa [42].
Etapa 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Duracéo Total
Tgefiniaa/ °C |10 25 35 10 25 35 10 25 35 10
Duracdao/min |15 30 45 60 30 30 45 30 30 30 5 h 45 min
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Apéndice A - Figuras Adicionais

Sais
Materiais de Hidratados
Mudanga de
Fase

Inorganicos

Metalicos

Organico-
Organico

Eutéticos

Inorganico-
Inorganico

Figura A.8 - Categorias dos PCM.

Figura A.9 - Provetes cortados nas direcées longitudinal do papel kraft (superior) e

transversal do papel kraft (inferior).

Figura A. 10 - Separacdo de fase observada no caso do Mikrathermic C28 (wet cake).
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Figura A.11 - Fluxo de calor em funcdo do tempo para os ensaios de comparacéo de 0,5, 1 e 3

°C-min’".

Figura A.12 - Bolha formada durante o ensaio de resisténcia ao calor seco para o laminado

com 3 % (m/m) de PCM microencapsulados.
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Figura A.13 - Camada interna da bolha formada entre a primeira folha de papel kraft e o
papel decorativo durante o ensaio de resisténcia ao calor seco para o laminado com 3 %

(m/m) de PCM microencapsulados.

Nota: No primeiro ensaio de resisténcia ao calor seco para o laminado com 3 % (m/m) de PCM
microencapsulados, ndo foi possivel tirar a foto da bolha formada, somente da camada
interna da bolha formada (Figura A.13). De forma a ilustrar melhor a bolha formada,

realizou-se o ensaio de resisténcia ao calor seco novamente (Figura A.12).
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Apéndice B - Graficos Adicionais dos Ensaios para

o Laminado com 3 % (m/m) de PCM
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Média Ensaios_com 3 % (m/m) de PCM

Figura B.1 - Perfis da temperatura (T;) do termopar 1 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,mp) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 3 % (m/m) de PCM.
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Figura B.2 - Perfis representativos (termopar 1 (Figura 8.b)) de temperatura (T; - Tanp,) (a) €

variéncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 3 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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Figura B.3 - Perfis da temperatura (T;) do termopar 3 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,mp) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 3 % (m/m) de PCM.
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Figura B.4 - Perfis representativos (termopar 3 (Figura 8.b)) de temperatura (T; - Tamp,) (a) €

varidncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 3 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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Figura B.5 - Perfis da temperatura (T,) do termopar 4 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,m,,) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 3 % (m/m) de PCM.
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Figura B.6 - Perfis representativos (termopar 4 (Figura 8.b)) de temperatura (T, - T,mp) (a) €

varidncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 3 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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Apéndice C - Graficos Adicionais dos Ensaios para

o Laminado com 8 % (m/m) de PCM
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Figura C.1 - Perfis da temperatura (T;) do termopar 1 (Figura 8.b) subtraida da temperatura
ambiente (T,m,,) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 8 % (m/m) de PCM.
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Figura C.2 - Perfis representativos (termopar 1 (Figura 8.b)) de temperatura (T; - Tamp,) (Q) €

varidncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 8 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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Figura C.3 - Perfis da temperatura (T;) do termopar 3 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,m,,) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 8 % (m/m) de PCM.
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Figura C.4 - Perfis representativos (termopar 3 (Figura 8.b)) de temperatura (Ts - Tamp) (a) €

variancia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 8 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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Figura C.5 - Perfis da temperatura (T,) do termopar 4 (Figura 8.b) subtraida da temperatura

ambiente (T,m,,) €m funcdo do tempo (t) para o laminado com 8 % (m/m) de PCM.
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Figura C.6 - Perfis representativos (termopar 4 (Figura 8.b)) de temperatura (T, - Tamp) (a) €

varidncia (b) em funcdo do tempo (t) para os laminados com 8 % (m/m) de PCM e sem PCM.
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