N

CARACTERIZACAO DO COMPORTAMENTO E DAS PROPRIEDA-
DES TERMOFISICAS DE TINTAS INTUMESCENTES

Mesquita, L.M.R.%; Piloto, P.A.G.?; Vaz, M.AP.C

2 |nstituto Politécnico de Braganca, Departamento de Mecanica Aplicada,
Campus de Santa Apoldnia, Ap. 1134; 5301-857 Braganca
e-mail: {Imesquita,ppiloto}@ipb.pt, web http://www.ipb.pt/
¢ Faculdade de Engenharia da Universidade do Porto, DEMEGI
Rua Dr Roberto Frias, S/N 4200-465 Porto
e-mail: gmavaz@fe.up.pt, web http://www.fe.up.pt/

Resumo. Este trabalho apresenta um estudo experimental e numérico efectuado em placas de
aco protegidas com tinta intumescente e sujeitas a um fluxo de calor radiante proveniente de
um calorimetro de cone. As placas de a¢o sdo pintadas na face exposta ao calor com diferen-
tes espessuras de proteccdo e sujeitas a diferentes fluxos de calor. A variacdo da temperatura
em ambas as faces da placa é obtida através de termopares do tipo k soldados a placa. Os
resultados permitem caracterizar o comportamento térmico do intumescente, estimar a expan-
sdo volumétrica e a taxa de perda de massa. Numericamente é utilizado o MDF para resolver
0 problema inverso e determinar a condutividade térmica efectiva e a temperatura a superficie
do intumescente.

1 Introducéo

A aplicacdo de materiais de proteccdo ao fogo € uma das medidas adoptadas para dotar
uma estrutura da capacidade resistente definida regulamentarmente. A temperatura critica dos
elementos estruturais protegidos € uma das varidveis de projecto e depende essencialmente
das propriedades do material de protecgédo e da temperatura proveniente da acgédo do fogo. Os
materiais de proteccdo passiva podem ser caracterizados em ndo reactivos, dos quais 0s mais
utilizados encontram-se em forma de placas ou sprays, e reactivos, sendo as tintas intumes-
centes um exemplo.

O comportamento de uma tinta intumescente € caracterizado por uma expansao volumétri-
ca e por uma perda de massa, originando uma espuma carbonosa que pode atingir entre 5 a
200 vezes o seu volume original. A transferéncia de calor através do material que ocorre
durante a fase inicial e a sua intumescéncia é de elevada importancia na definicdo e dimensio-
namento desta proteccdo térmica.

A determinacdo do campo de temperaturas do material intumescente envolve uma trans-
formacdo de fase com duas ou mais fronteiras moveis que definem o seu estado: inicial, pas-
toso e camada carbonosa.
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Na literatura podem ser encontrados diferentes modelos para tratar 0 comportamento de
intumescéncia como um problema de transferéncia de calor. Outros modelos descrevem a
intumescéncia e a formagdo carbonosa com bases nos modelos cinéticos de degradacdo térmi-
ca, considerando as reac¢des quimicas ocorridas, fendmenos térmicos e de transporte, [1-4].
Devido a complexidade existente na decomposicdo térmica dos sistemas intumescentes, 0s
modelos existentes sdo baseados em algumas simplificagdes, como a consideracdo do modelo
unidimensional de transferéncia de calor, propriedades térmicas independentes da temperatura
e do espaco e a incidéncia de um fluxo de calor constante, onde as perdas de calor por radia-
¢do e conveccdo sdo ignoradas, [2]. Também se considera que 0s processos termoquimicos da
intumescéncia ocorrem sem libertacdo ou absorcdo de energia, [5].

Anderson et al, [6,7], desenvolveram um modelo matemético que descreve o mecanismo
de intumescéncia, considerando as equacfes da conservacdo da massa e energia. O modelo
assume que a transicdo para o estado de intumescéncia ocorre huma camada muito fina e é
dividida em duas regides, o material virgem e a camada carbonosa. Este modelo foi compara-
do com resultados experimentais conduzidos em placas de ago pintadas com tinta intumescen-
te. Num estudo posterior, [8], Anderson et al apresentaram uma estimativa da condutividade
térmica efectiva do intumescente. Os resultados permitiram verificar que a eficiéncia da intu-
mescéncia depende da sua estrutura celular e que a sua baixa condutividade térmica resulta
das bolhas de ar presentes na estrutura porosa e que actuam como agente expansor do material
solido.

Os autores, num trabalho anterior [9], efectuaram varios ensaios de resisténcia ao fogo para
determinar o comportamento de vigas de aco protegidas com tinta intumescente, considerando
diferentes espessuras proteccdo. Com base nos resultados foi estimada a variagdo da conduti-
vidade térmica efectiva da intumescéncia com a temperatura, na qual a variacdo das proprie-
dades térmicas e fisicas foram consideradas implicitamente.

Este trabalho apresenta um estudo experimental e numérico baseado em placas de ago pin-
tadas com tinta intumescente e sujeitas a um fluxo de calor radiante proveniente de um calo-
rimetro. A espessura da intumescéncia e a temperatura no aco sao medidas experimentalmen-
te e utilizadas no estudo numérico para determinar a temperatura na superficie da intumescén-
cia e a condutividade térmica efectiva.

2 Ensaios experimentais

A formulagdo de um intumescente ndo tem sofrido variagBes significativas nos ultimos
anos, sendo a sua composicdo definida em geral por trés componentes activos: uma fonte de
acido, como o polifosfato de aménio (APP) gque se decompde quando a temperatura atinge 0s
150 [°C]; agentes carboniferos, como o pentaeritritol (PER), que reage com o acido formado e
se decompde entre 0s 200 e os 300 [°C]; e por fim um composto espumifero que vai expandir
o0 residuo carbonoso gerando uma espuma de cor preta. A uma temperatura proxima dos 700
[°C] a camada superficial transforma-se numa camada ceramica porosa de cor branca e de
baixa condutividade térmica.

O desempenho da proteccdo esta directamente relacionado com a temperatura ou tempo em
que a intumescéncia se inicia e 0 periodo que esta actua como barreira térmica.

Para avaliar o comportamento de uma tinta de base aquosa disponivel no mercado sdo
apresentados trés ensaios experimentais. Estes testes sdo conduzidos num calorimetro de cone
e permitem determinar a taxa de libertacdo de calor, a perda de massa, o calor efectivo de
combustdo, a ignicdo e extin¢do durante a combustdo das amostras.
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As placas de aco sdo quadradas, 100 [mm], com 4 [mm] de espessura, pintadas numa das
faces com diferentes espessuras de protec¢do e testadas num calorimetro de cone segundo a
norma E1354-04, [10]. As temperaturas sdo medidas através de quatro termopares do tipo k
soldados na face exposta ao fluxo de calor e na face oposta em dois pontos distintos, ver a
Fig. 1.

- SESI — )

Fig. 1: Pintura das placas de aco, fixacdo dos termopares, setup experi-
mental e desenvolvimento da intumescéncia.

Os provetes foram envolvidos numa folha de aluminio e colocados num suporte em aco
inoxidavel, com a superficie inferior em contacto com uma camada de silicato de célcio de
modo que a superficie superior se encontre a distancia correcta da base do calorimetro.

Ainda que a norma determine, para amostras compostas por sistemas intumescentes, a uti-
lizacdo de uma estrutura de retencdo e uma grelha metélica para impedir o desenvolvimento
da intumescéncia, esta montagem nao foi utilizada, permitindo-se o desenvolvimento livre da
intumescéncia. E de realcar que o procedimento estabelecido pela norma nunca foi totalmente
aceite pela comunidade cientifica, visto que ao impedir o desenvolvimento da intumescéncia a
eficacia da tinta é alterada, [11].

A superficie do provete foi colocada a uma distancia inicial de 25 [mm] da base do calori-
metro, diminuindo com o aumento da intumescéncia. Esta situacdo pode originar uma nao
uniformidade do fluxo de calor na superficie da amostra, especialmente nas arestas da mesma,
conforme verificado no trabalho de Schartel et al, [11].

O valor médio da espessura seca dos trés provetes, obtido através de 23 medicdes, é de
3010, 2680 e 2690 [um] e o fluxo de calor imposto no calorimetro de cone € de 75, 25 e 25
[KW/m?], para o testel, teste2 e teste3, respectivamente. Os fluxos de calor por radiacéo apre-
sentados sdo representativos de um incéndio na sua fase inicial e de um fogo totalmente
desenvolvido.

2.1 Resultados experimentais

Os ensaios foram conduzidos ao longo de 1200 [s] e durante este periodo o desenvolvi-
mento da intumescéncia foi registado através de uma camara. No final de todos os testes, veri-
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ficou-se que a intumescéncia ultrapassou o nivel da base do cone. A espessura final da intu-
mescéncia foi de 41.74, 29.50 e 35.36 [mm)] para os testes 1, 2 e 3, respectivamente.

Os valores medidos da taxa de libertacdo de calor e do calor efectivo de combustdo dos
testes 2 e 3 sdo aproximadamente zero. O teste 1 registou um valor de pico da taxa de liberta-
cao de calor de 26.3 [kW/m?] no instante 155 [s], um valor de pico do calor efectivo de com-
bustao de 17.1 [MJ/kg] no instante 200 [s], com valores médios de 9.8 [kW/m?] e 8.3 [MJ/kg],
respectivamente. Foram registadas chamas transientes, no teste 1, entre os instantes 80 e 125
[s], entrando em combust&o ap0s o instante 130 [s] até 730 [s].

A Fig. 2 apresenta a perda de massa e 0 peso residual dos ensaios realizados. Verifica-se
gue a perda de massa tem, aproximadamente, uma dependéncia linear com o tempo, apresen-
tando o teste 1 uma perda de massa superior, 41.5 %, comparado com os restantes, 11.5%.
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Fig. 2: Valores medidos da perda de massa e massa residual.

Utilizando técnicas de processamento de imagem, a variacdo da espessura do intumescente
foi registada e medida ao longo do tempo, ver a Fig. 3. Devido a elevada intumescéncia do
teste 1, a medida do deslocamento da fronteira do intumescente ficou limitada ao espaco
visual livre, ndo havendo a possibilidade de adquirir imagens uteis até ao final do ensaio.
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Fig. 3: Variacdo da espessura do intumescente e perfil da intumescéncia do teste 1.

A Fig. 3 também apresenta o desenvolvimento da intumescéncia, fronteira livre, do teste 1
ao longo do plano vertical da amostra. Foi registada uma maior intumescéncia junto do local
correspondente a passagem dos fios dos termopares, originada por uma ligeira acumulagéo da
tinta aquando da sua pintura.

Os perfis da temperatura, medidos através dos termopares, na interface da tinta com a
superficie superior e na superficie inferior, sdo apresentados na Fig. 4. Os valores medidos em
ambas as faces sdo muito préximos devido a espessura reduzida da placa. Como seria expec-
tavel as temperaturas adquiridas com o teste 1 sdo superiores as obtidas nos restantes testes.
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Fig. 4: Temperaturas medidas nas superficies superior e inferior da placa de aco.

3 Estudo numérico do comportamento da intumescéncia

Quando uma tinta intumescente é exposta a um fluxo de calor, comecga a reagir, iniciando-
se 0 processo de intumescéncia. Este mecanismo de reaccdo inclui uma fase inicial de pré
aquecimento, na qual a energia térmica € absorvida pela tinta e a sua temperatura aumenta
rapidamente. Quando a temperatura a superficie da tinta, no estado virgem, atinge a tempera-
tura de pirolise, é absorvido algum calor através de processos endotérmicos, formando-se
bolhas de gas que originam o aparecimento de uma camada carbonosa de cor preta. Com o
continuo deslocamento da onda térmica ao longo do material virgem, a camada carbonosa

continua a aumentar até que a fronteira mével atinge o substrato e todo o material virgem é
consumido, como representado na Fig. 5.
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Fig. 5: Desenvolvimento da intumescéncia.

No modelos apresentados até a data, € comum considerar-se que a regido de transicdo do
estado virgem para o estado carbonoso, ocorre numa frente infinitamente pequena, seguindo-
se os estudos de Anderson et al, [7].

O problema que envolve a soluc¢do da equagdo da energia em cada lado da fronteira mével
é considerado um problema generalizado de Stefan, no qual a localizagdo da fronteira movel e
da fronteira livre deve ser determinada como parte do problema proposto.

3.1 Solugdo aproximada da temperatura a superficie da intumescéncia

A determinacdo exacta da temperatura & superficie do intumescente é um trabalho comple-
X0, sendo necessario considerar a quantidade exacta do fluxo de calor que chega a mesma e
impde a caracterizacdo do comportamento termico da tinta intumescente. O conhecimento das
propriedades térmicas é decisivo, a influéncia do substrato e as perdas de calor pela superficie

inferior da placa representam algumas das dificuldades na implementacdo de um processo
numérico.
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Para analisar o comportamento térmico do intumescente, é considerada uma solucéo apro-
ximada, em que o balango energético é dado pela equagéo 1, [12].

P . oT oT
' -q,-d. ., =cpd—+cpd — 1
gc'r qr,L qconv,L |p| i 6’[ sps S 6’[ ( )

Na equagdo anterior, ¢, representa o fluxo de calor radiante emitido pelo cone, QE,L e
Geon.. FEPresentam a perda de calor por radiagéo, 50(T4 —Ta“), e a perda de calor por convec-
¢do, h.(T —T,), respectivamente. & representa a emissividade da superficie do intumescente,
o € a constante de Stefan-Boltzmann, h_ o coeficiente de transferéncia de calor por convec-

cdo. p, c e d representam a densidade, o calor especifico e a espessura, respectivamente. Os

subscritos i e s representam as propriedades do intumescente e do ago, respectivamente.

Os termos do segundo membro representam o calor armazenado no intumescente e na pla-
ca de aco. Neste balanco energético, a energia proveniente das reac¢des quimicas endotérmi-
cas e exotérmicas sdo desprezadas. Adicionalmente, como as temperaturas medidas em ambas
as superficies da placa sdo muito proximas, as perdas de calor pela base da placa também sdo
ignoradas.

De uma forma geral a emissividade é dependente da temperatura e funcdo do estado do
material. Para materiais intumescentes podem ser encontrados na literatura valores compreen-
didos entre 0.7 e 0.95, em que o valor inferior é normalmente associado a tinta no estado vir-
gem, [13], e para a superficie da camada carbonosa podem ser encontrados valores de 0.8, 0.9
e 0.95, consultar [8,13,14]. Neste trabalho foi considerado uma emissividade de 0.9 e um coe-
ficiente de transferéncia de calor por conveccéo igual a 20 [W/(m*K)].

A massa especifica da tinta intumescente foi determinada através do método do picnéme-
tro, obtendo-se um valor de 1375 [kg/m®] para a tinta no estado virgem e de 616 [kg/m®] para
a camada carbonosa. E de realgar que este método n&o considera a porosidade do material.

Aplicando o método das diferencas finitas a equacdo (1) e aproximando a derivada no
tempo por uma diferenca finita a frente, obtém-se a equacdo (2):

: 29 [Ton+T, T+T.] cpd [T, -T
h(T =T )esolr®—T4)= (C|p| iJeeat | teat Thse e Tl sPsUs | Tspear 7 st 2
‘C’qr C( t a) 80_( t a ) At 2 2 + At 2 ( )

em que T, representa a temperatura no aco. A temperatura do intumescente é considerada

S
igual ao valor médio da temperatura da superficie e do aco. Do mesmo modo, a temperatura
do aco foi obtida pelo valor médio da temperatura das superficies superior e inferior da placa.
As propriedades do aco sdo assumidas constantes, com um calor especifico de 600 [J/kgK] e
uma massa especifica de 7850 [kg/m®]. O calor especifico da tinta intumescente foi conside-
rado constante e igual a 1000 [J/kgK].

A Fig. 6 apresenta a evolugdo da temperatura da superficie intumescente para dois casos de
estudo. No primeiro caso, C1, foi considerada a massa especifica do material virgem e uma
espessura constante, igual a espessura seca inicial. No segundo caso, C2, a massa especifica e
a espessura foi considerada dependente do tempo, utilizando-se, para os testes 2 e 3, o valor
médio da espessura.
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Fig. 6: Evolucédo da temperatura a superficie da intumescéncia.
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Na Fig. 6 pode-se verificar que, na fase inicial, o calor absorvido pelo intumescente tem
uma elevada influéncia na temperatura a superficie. No caso C2, verificam-se temperaturas
superiores na fase inicial do aquecimento, porque quando se considera a massa especifica do
material carbonoso, o calor absorvido é menor.

3.2 Determinacao da condutividade térmica efectiva

O desenvolvimento da intumescéncia pode ser analisado como um problema unidimensio-
nal de conducdo de calor, em que o fluxo de calor se propaga através da tinta e, assumindo
que a transicdo do estado virgem para carbonoso se dd numa camada muito fina, fica activa a
temperatura T".

Apos esta fase de pré aquecimento, a superficie atinge a temperatura de transicédo e a pro-
teccdo pode ser dividida em duas camadas. Com vista a determinagdo de um valor estimado
da condutividade térmica efectiva do intumescente, assumiu-se que este é constituido por uma
Unica camada de massa especifica e calor especifico constantes. A equacdo diferencial do
problema é:

oT 0 oT
co— =K, —— O<x<L(t 3
P 6t eff 8X Ox () ( )

A condicdo fronteira na superficie livre determina que o fluxo de calor que passa no intu-
mescente seja igual ao fluxo de calor proveniente do cone menos as perdas de calor por con-
veccdo e radiacao.

keff a_T = 6qr - hc(T _Ta)_gO-(T4 _TaA) X= L(t) (4)
6)( x=L(t)

Na interface do tinta com o substrato, x =0, devido a elevada difusividade e reduzida
espessura do aco, ndo foi considerada qualquer gradiente de temperatura na placa.

Assumindo uma condi¢do adiabatica na base da placa, a condicdo fronteira € definida pela
equacao (5).

keﬁ%zdc,o@ Xx=0 (5)

As condic0es iniciais sdo definidas pelas equacdes (6) e (7).
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0 (6)
T(x,0)=T (7)

O problema apresentado, formulado com as equagdes (3-7), que consiste na determinagao
de K., e do campo de temperaturas T (X,t), é considerado um problema inverso mal posto,

porgue ndo possui uma solucdo Unica, [15]. Para resolver este problema sdo necessarias con-
di¢bes adicionais ao nivel da temperatura. A solucdo adoptada é a de considerar a temperatura
do aco igual aos valores medidos experimentalmente, cuja evolucédo é apresentada na Fig. 4.

T.0.1)=T,®) ®)
Utilizando um esquema de diferenca finita atras para aproximar a derivada no tempo e
impondo as condi¢cOes de fronteira, a distribuicdo da temperatura no intumescente e a sua

condutividade térmica efectiva sdo obtidas pelas equagdes (9-11).

Parai=1 , x=0

Paral<i<n, , O0<x<L(t)
Parai=n, , X=L(t)
L ;tT‘*—l - Ai i {gq; (T T, )—eo(Tl  — T2 )k o %} (11)

O calculo inicia-se no n6 i=1..n, no instante k, assumindo uma condutividade térmica

inicial constante. O campo de temperaturas é obtido pela resolucdo do sistema de equacdes
através do método de decomposicdo LU. Para refinar o valor da condutividade térmica adop-
tado é utilizado um processo iterativo com o0 critério de paragem
error = (TS’Exp =T um )/T <1%. Este valor é considerado no instante de tempo seguinte,

s,Exp —
determinado de acordo com a condicéo de estabilidade At=Ax?/2a, obtendo-se uma nova

condutividade térmica.

As Fig. 7 e 8 apresentam os resultados numéricos da condutividade térmica efectiva do tes-
te 1 e dos testes 2 e 3, considerando os caso C1 e C2 apresentados na seccéo precedente. As
figuras também apresentam a temperatura a superficie do intumescente, T, ., e a temperatura

surf !

doaco, T

steel !

obtidas por este método numérico.
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Fig. 7: Condutividade térmica efectiva do teste 1.
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Fig. 8: Condutividade térmica efectiva do teste 2 e 3.

As figuras mostram que, na fase inicial do aquecimento, a condutividade diminui até ao
instante em que a temperatura da superficie e do aco sdo aproximadamente constantes, e pos-
teriormente tende para um valor constante. O comportamento em ambos 0s casos é similar,
mas obtém-se um valor de condutividade mais elevado no caso C2, quando a massa especifica
da camada carbonosa e a variagdo da espessura sdo consideradas.

Na fase final existe uma diferenca significativa entre os casos C1 e C2, com valores de
0.0056 [W/mPC] e 0.1151 [W/mCC] para o teste 1 e 0.0053 [W/m°C] e 0.085 [W/m°C] para 0s
testes 2 e 3, respectivamente.

4 Conclusdes

Este trabalho apresentou um conjunto de ensaios experimentais conduzidos num calorime-
tro de cone, para avaliar o comportamento de tintas intumescentes na protec¢do ao fogo. Os
resultados mostram que o desenvolvimento da intumescéncia depende do valor inicial de
espessura seca e do fluxo de calor incidente. No periodo analisado, o peso residual do mate-
rial € aproximadamente linear.

Foi apresentado um modelo numérico, baseado no método das diferencas finitas, para a
analise do comportamento do intumescente e obtida uma aproximacdo da condutividade tér-
mica efectiva e da temperatura a superficie do intumescente.

Verificou-se que se obtém valores mais elevados da condutividade térmica quando se con-
sidera a variagdo da espessura do intumescente e a massa especifica da camada carbonosa.
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