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RESUMO

Os materiais compdsitos que possuem fibras vegetais vem sendo estudados e
empregados na industria por combinac6es de propriedades que ndo podem ser alcancadas
por materiais convencionais. Dentre as fibras, o residuo da fibra de piacava € um material
renovavel e quando utilizado como reforco no Polipropileno (PP) pode resultar em
compdsitos de baixo custo e boas propriedades mecénicas. Este trabalho tem como
objetivo a utilizacdo desse residuo lavado com solucédo de sabdo ou tratado com hidréxido
de sodio (NaOH) nas concentracGes de 5 e 15% em massa, enquanto o PP foi modificado
com adicdo de 2% de polietileno modificado com anidrido maleico (PEMA) como agente
compatibilizante. Os compositos foram preparados utilizando uma extrusora dupla rosca
e moldados por injecdo. Em seguida, esses materiais foram caracterizados em relagéo as
suas propriedades térmicas, mecanicas e morfologicas. Os compositos PPrec/15% de
fibras tratadas se destacaram entre as demais composi¢fes possuindo uma boa adesao,
uma reducéo de 6% no indice de fluidez e um aumento de 22% no modulo de elasticidade
qguando comparado ao PPrec.

Palavras chaves: Compositos, Polipropileno, Fibras de piacava, Propriedades.



ABSTRACT

Composite materials that have vegetable fibers have been studied and employed
in industry for combinations of properties that cannot be achieved by conventional
materials. Among the fibers, piassava fiber residue is a renewable material and when used
as reinforcement in polypropylene (PP) can result in low cost composites and good
mechanical properties. The objective of this work is to use this residue washed with soap
solution or treated with sodium hydroxide (NaOH) at concentrations of 5 and 15% by
mass, while PP was modified with the addition of 2% maleic anhydride modified
polyethylene (PEMA) as a compatibilizing agent. The composites were prepared using a
twin screw extruder and injection molded. Then these materials were characterized in
relation to their thermal, mechanical and morphological properties. The composites PPrec
| 15% of treated fibers were highlighted among the other compositions due its good
adhesion. Furthermore, this composite showed a 6% reduction in melt index and a 22%
increase in elastic modulus when compared to PPrec.

Keywords: Composite, Polypropylene, Piassava fibers, Properties.
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1 INTRODUCAO

Com o passar dos anos e através de praticas nao sustentaveis, ocorreu um acumulo
de materiais poliméricos em locais como aterros sanitarios, esses materiais tem causado

problemas ambientais, estimulando assim, pesquisas de como solucionar o problema.

Uma excelente alternativa para minimizar esse problema é a reciclagem destes
materiais, reprocessando-os e transformando-os assim em novos produtos. A reciclagem
de plasticos gera, entretanto, uma natural perda de suas propriedades, que ja haviam
comecado a se deteriorar na sua fabricacéo e ao longo de sua utilizacdo até seu descarte.
A adicdo das cargas em quantidades apropriadas promove a melhora das propriedades
mecanicas do polimero, expandindo suas possiveis aplicacbes. Esse material formado é

conhecido como material composito [1,2].

Compdsitos poliméricos sdo materiais extensamente estudados e tém grande
diversidade de aplicacdes, como por exemplo embalagens flexiveis, cadeiras, autopecas,
eletrodomésticos, entre outros. Nas Ultimas décadas, a busca de novos materiais que
atendam as tendéncias mundiais, que visem a viabilidade econémica e ao mesmo tempo,
a preocupagdo com o meio ambiente, leva a alternativa de se fazer uso dos recursos

naturais renovaveis [1,3].

Dentre os materiais comumente descartados estd o Polipropileno que é um
termoplastico de aplicacdo geral muito usado industrialmente devido ao seu baixo custo,

disponibilidade e pelas suas propriedades fisicas.

O uso de fibras vegetais traz como vantagens primarias a introducdo de
propriedades diferenciadas ao material final, além de baixo custo do processo e dos
efeitos sdcio-econdmicos [4]. A palmeira (Attalea funifera Martius), conhecida por
piacava ou piacaba, é espécie nativa e endémica do sul do Estado da Bahia. O nome
piacava é de origem tupi, traduzido como “planta fibrosa”. A partir dela sdo obtidas fibras
longas, resistentes, rigidas, lisas, de textura impermeével e de alta flexibilidade. Sua
importancia econdémica esta na extragcdo das suas fibras industriais, destacando-se a
fabricacdo de vassouras, enchimento nos assentos de carros, cordoaria e escovoes. O
residuo obtido de sua limpeza, o qual é conhecido como bagaco, fita ou borra, serve para

cobertura de casas nos meios rural e urbana [5].
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A incorporacao de fibras vegetais em termoplésticos vem sendo estudada devido
a fatores tais como: aumento do médulo de elasticidade e resisténcia mecanica, além de
reduzir o peso do produto. As fibras naturais celulésicas sdo hidrofilicas e geralmente
incompativeis com matrizes poliméricas hidrofobicas; isso requer um tratamento das
fibras ou a utilizacdo de agentes compatibilizantes, que promovam ligacGes quimicas
entre a matriz e a carga de reforco, ou que alterem a tensao superficial da carga de reforco,
para permitir um molhamento eficiente da matriz pela fibra, melhorando a adeséo entre a

carga de reforco e a matriz [6,7].

A utilizacdo de fibras naturais carrega consigo problemas referentes aos
grupamentos hidrofilicos presentes em sua estrutura quimica. Esses grupos conferem as
fibras naturais uma caracteristica polar, enquanto os polimeros olefinicos sdo apolares.
As misturas poliméricas com cargas hidrofilicas podem resultar em interacGes interfaciais
muito fracas, resultando em produtos finais com propriedades mecanicas inferiores as dos
polimeros puros [8]. Para se obter um composito uniforme com uma boa adeséo e com
boas propriedades mecanicas [8]. Tém feito um tratamento alcalino, principalmente com
hidréxido de sodio (NaOH) nas fibras vegetais com o intuito de aumentar a interagdo

entre os componentes.

Os materiais compositos de PP reciclado e fibra de piacava, obtidos utilizando
uma extrusora de rosca dupla e a moldados por injecdo, por meio de suas caracterizacdes
deve-se determinar se pela morfolégica 0 uso do anidrido maleico como agente
compatibilizante gerou uma boa adesdo das fibras & matriz e através das propriedades
térmicas e mecanicas se o compdsito formado apresenta ganho dessas propriedades e
pode ser considerado como uma alternativa para a reciclagem do polipropileno e

aproveitamento do residuo da fibra de piagava.
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1.1 OBJETIVOS

1.1.1 OBJETIVO GERAL

A preparacdo e caracterizacdo de compositos de Polipropileno reciclado com
fibras de Piacava, apds a lavagem e tratamento alcalino das fibras.

1.1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Preparacdo das misturas do PP reciclado com 5 e 15% das fibras de Piacava;

e Promover a incorporagdo do anidrido maleico com as formulaces de fibras;

e Caracterizar o PP reciclado e os compdsitos por Analise de indice de fluidez
(MFI);

e Caracterizagdo térmica por Termogravimetria (TG);

e Calorimetro diferencial de varredura (DSC);

e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV);

e Ensaios Mecanicos de tracéo.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Os materiais compositos podem ser definidos como misturas heterogéneas, ndo
soluveis e vistos em escalas macroscdpicas de dois ou mais componentes ligados entre si,
formado por um componente estrutural, ou refor¢co, e outro componente matricial, ou
matriz. Muitos materiais possuem dois ou mais constituintes, entretanto, somente sao
considerados compdsitos aqueles cuja unidade estrutural é formada em um nivel

macroscopico [9].

A adicdo de cargas aumenta a viscosidade do material, dificultando o
processamento, geralmente diminui a resisténcia ao impacto e muitas vezes contribui para
a maior propagacdo de trincas, diminuindo a resisténcia a fadiga. Em contrapartida, a
presenca de cargas aumenta a estabilidade dimensional e diminui a contracdo no
resfriamento ou na cura [10]. O objetivo é atender as aplicacGes tecnoldgicas através da
combinagdo incomum de propriedades que ndo podem ser atingidas pela atuacao de seus

constituintes sozinhos [9].

As propriedades fisicas e mecanicas dos compaésitos lignocelulésicos dependem
de diversos fatores, tais como, o tipo de matriz polimérica e suas caracteristicas, o tipo,
teor e propriedades do reforco e a adesd@o/interacdo entre a carga e a matriz [11]. As
propriedades mecéanicas do compdsito também dependem de uma boa dispersao da carga,
minimizacdo de espacos vazios e uma adesdo adequada entre a carga e a matriz. Uma
fraca adesao interfacial resulta em um compoésito com propriedades mecanicas inferiores.
Para que haja uma adesdo adequada, € feita a modificacdo da superficie da carga ou
utiliza-se um compatibilizante [12].

Os polimeros que sdo utilizados como matrizes de compdsitos com fibras naturais
devem ser processados em temperaturas abaixo da temperatura de degradacdo da fibra
lignocelulésica, que se encontra em torno de 200°C. O polipropileno esta entre esses

polimeros, sendo processado em temperaturas entre 180°C e 240°C [13].

A principal dificuldade com o uso de fibras lignoceluldsicas em matrizes
termoplésticas € a sua tendéncia de se entrelacar e formar aglomerados durante o

processamento devido a interacdo entre elas. Isso tende a impedir uma melhor dispersao
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da fibra dentro da matriz, resultando numa fraca adesdo interfacial entre a matriz

hidrofobica e a carga hidrofilica [11].

2.2 POLIPROPILENO

O polipropileno (PP) é um polimero termoplastico produzido através da
polimerizacdo do propileno. A forma comercial de PP mais amplamente utilizada é
produzida através de catalisadores que geram cadeias poliméricas cristalizaveis. Isso da
origem a um produto solido semicristalino com boas propriedades fisicas, mecénicas e
térmicas [14].

Desde o seu desenvolvimento, em 1954, sua producdo e seu uso experimentam
um desenvolvimento espetacular. Isso porque o PP é um produto com qualidade de
“plasticos de engenharia” que é vendido a prego dos materiais commodities [2].

O polipropileno é um dos polimeros mais largamente usados no mundo e em 2005,
representava aproximadamente 23% de todos os termoplasticos produzidos no Brasil.
Essa ampla utilizacdo € devida a grande disponibilidade e baixo custo de seu monémero,
baixo custo de fabricacéo e atrativas propriedades. Estas podem ser modificadas para se
adequarem a uma extensa variedade de aplicac6es. O polipropileno pode ser processado
por quase todas as técnicas comerciais de fabricacdo de materiais plasticos, sendo
classificado como um termoplastico de aplicacao geral [2].

A taxa de cristalizagéo atingida pelo PP fica entre 30 e 65%, sendo dependente de
fatores como: cinética de cristalizacdo, massa molar e distribuicdo de massa molar, o fato
de o polimero ser homopolimero ou copolimero, a presenca de aditivos, o grau de
orientacdo molecular e o efeito da cristalizacdo induzida pelo cisalhamento. A técnica de
difracdo de raios X permite a diferenciacédo dos tipos de taticidade [2].

As propriedades de polimeros semi-cristalinos como o PP sdo basicamente
determinadas pela morfologia cristalina desenvolvida durante a moldagem. Os fatores
gue mais influenciam na cristalinidade do polimero sdo determinados durante a sintese.
Assim, a massa molar e sua distribuicdo, a regularidade da cadeia (estereorregularidade)
e a morfologia do PP séo ditados durante a sintese, embora mudancas de propriedades
relativas as mudancas na cristalizacdo do material podem ser atribuidas ao fenémeno da
pos-cristalizacdo [12].

O PP possui propriedades fisicas, mecanicas e térmicas excelentes e desejaveis

quando usado em aplicacdes a temperatura ambiente. E um polimero relativamente rigido
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e possui alto ponto de fusdo, baixa densidade, resisténcia ao impacto relativamente boa,
excepcional resisténcia a ruptura por flex&o, alta resisténcia quimica e a solventes,

excelentes propriedades elétricas, boa estabilidade térmica e baixo custo [14].

2.3 AGENTE COMPATIBILIZANTE

Um dos pontos que devemos ressaltar na producdo de compdsitos polimeéricos
com cargas minerais inorganicas € a adesdo entre as fases, que influenciara nas suas
propriedades mecéanicas. Como o composito € um material multifasico, ele mostra além
das propriedades inerentes de cada constituinte, propriedades intermediarias decorrentes
da formacdo de uma regido interfacial. Por isso é necessario que exista uma boa afinidade
entre 0s materiais que serdo unidos, para que possam resistir em conjunto aos esforcos
fisicos do meio. Dessa forma, é muito importante conhecer as propriedades quimicas e
fisicas dos diferentes materiais que serdo unidos, tendo em vista que a natureza das
interacBes esta associada a afinidade quimica entre a matriz e a fase dispersa. Como
geralmente as cargas (fase dispersa) apresentam natureza hidrofilica e polar, enquanto
que polimero poliolefinicos (matriz) tém natureza hidrofébica e apolar, a interacdo pode
ser melhorada através da modificacdo quimica da superficie de um dos componentes, ou
através do uso de agentes de acoplamento [10].

O agente de acoplamento promove a unido quimica entre as fases ou altera a
energia superficial da carga, a fim de permitir um molhamento eficiente. Dessa forma
reduzird as tensBes interfaciais e melhorard a adesdo entre as fases, interferindo nas
propriedades e aplicacdes do compdsito. O uso desses agentes em compositos de matrizes
inertes, como o polipropileno, e sua relacdo custo/desempenho mecéanico, contribuiu para
sua competitividade perante aos termoplasticos de engenharia [15]. Do ponto de vista
mecanico, o0s agentes de acoplamento em compdsitos particulados atuam no sentido de
evitar o processo de desacoplamento da matriz polimérica, que ocorre por
incompatibilidade quimica, comprometendo o reforco do compdsito devido a

transferéncia ineficiente de esforgos na interface da matriz para o reforco [16].

Os tipos mais comuns de agentes compatibilizantes utilizados para compdsitos
termoplasticos junto a cargas minerais, celulosicas e hibridas séo o anidrido maleico e os
silanos. O anidrido maleico proporciona um melhor acoplamento polimero/carga por

meio da modificagdo superficial da matriz polimérica através de graftizagdes desta com
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materiais que contenham grupos polares reativos, por exemplo as fibras vegetais tém os
grupos hidroxilas (OH) [10].

O polipropileno, por apresentar uma estrutura inerte e baixo teor de radical livre,
ao se grafitizar com anidrido maleico, envolve também reacdes secundarias indesejaveis,
como cisdo-beta, transferéncia de cadeia e acoplamentos. A incorporacdo do anidrido
maleico, normalmente, é inversamente proporcional a massa molar do polimero resultante
[10].

2.4 FIBRAS DE PIACAVA

A palmeira Attalea funifera Martius, conhecida por piagava ou piacaba, é espécie
nativa e endémica do sul do Estado da Bahia. A fibra da piacava da Bahia é resistente,
rigida, lisa, de textura impermeavel, variando na cor de marrom claro a marrom vermelho
escuro. Além disso, conservam sua elasticidade quando umidecidas. O aspecto que se
destaca na fibra de piacava da espécie Attalea funifera Martius, é a sua rigidez.
Comparativamente com as outras fibras lignocelulésicas, a fibra de piacava é
relativamente mais dura e ndo se deforma com facilidade quando solicitada
mecanicamente [17].

Ao realizar investigacdo sobre as propriedades das fibras de piacava observou-se
na composicao quimica um alto teor de lignina, comparavel ao teor encontrado na fibra
de coco. A analise cristalografica revelou que a celulose | € o principal constituinte
cristalino, conferindo a fibra boas propriedades térmicas e mecanicas. Essas
caracteristicas fazem da fibra de piacava um material promissor para a utilizacdo como

reforco em compositos poliméricos [18].

2.5 TRATAMENTO ALACALINO EM FIBRAS VEGETAIS

O tratamento alcalino mais utilizado é com solucdo de hidroxido de sédio
(NaOH), que tem se destacado por ser um dos métodos mais baratos e favoraveis ao
meio ambiente, por gerar um efluente neutro que pode ser descartado diretamente na rede
de esgoto [19].

O seu objetivo, além de remover da superficie da fibra as graxas e ceras, oriundas

do processamento e manuseio, € promover a remocao parcial da hemicelulose e da
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lignina, também presentes na superficie da fibra. A hemicelulose é solGvel em baixas
concentragdes de alcali, enquanto que a lignina sofre hidrolise basica resultando em fenol,
siringol e guaiacol [20].

A remocéo parcial da hemicelulose e lignina resulta em um aumento da fracao
relativa de celulose, que € a principal responsavel pela resisténcia mecénica da fibra. Este
processo € dependente da concentracdo da solucdo alcalina, tempo e temperatura do
tratamento [21].

Ap0s o tratamento alcalino, as fibras adquirem uma maior tenséo superficial e
menor diametro, devido remocao parcial de algumas das fases presentes na superficie
das fibras. Isto resulta em uma maior razdo de aspecto e superficie de contato com a
matriz, aumentando, assim, a ades&o interfacial. Como consequéncia, ocorre uma maior
molhabilidade entre os componentes do material compdsito [21].

A absorcdo de agua das fibras naturais esta associada a presenca de grupos
hidroxila nas fases amorfas da fibra, lignina e hemicelulose. Durante o tratamento
alcalino, os grupos alcali (NaOH) reagem com esses grupos hidroxila (OH) produzindo
moléculas de agua (H20), que sdo totalmente removidas da estrutura das fibras pela
posterior lavagem. Os grupamentos alcali remanescentes reagem com a estrutura da fibra.
Dessa forma ocorre a reducdo da molhabilidade da fibra aumentado a sua hidrofobicidade
[22].

Com a remocdo da hemicelulose e da lignina, as microfibrilas se desprendem
uma das outras. Com isso ha um aumento da area superficial, que resulta em uma

melhor adesdo com a matriz polimérica [22].

3. MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

Foi utilizado o Polipropileno PP reciclado (PPrec) doado gentilmente pela Plastex
Industria e Comércio LTDA, na cidade Jodo Pessoa-PB. As fibras de piagava da espécie
attalea funifera martius foram doadas pela empresa Bruxaxa, na forma de sobras de
producéo de vassouras no estado do Pernambuco, sendo utilizada como reforgo para a

matriz de PP. O Hidroxido de Sédio (NaOH) foi industrializado pela Synth, utilizado para
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o tratamento alcalino da fibra. O polietileno modificado com anidrido maleico (PEMA)

foi industrializado pela Parabor LTDA, utilizado como agente compatibilizante.

3.2 METODOS

3.2.1 PREPARACAO DAS FIBRAS DE PIACAVA

As fibras in natura inicialmente forma cortadas em tamanhos variados de 1 a 7
cm de comprimento. Para posteriormente serem submetidas ao processo de lavagem sob
agitacdo magnética, onde foram imersas em solucdo de detergente neutro, na
concentracdo de 2% de volume durante 24 horas. Apds o tempo determinado, a solucéo,
a solucdo é descartada e as fibras foram filtradas em papel filtro usando funil de buchner
e lavadas com &gua destilada. Posteriormente, foram submetidas a secagem, usando
estufa com circulacdo de ar a temperatura de 70°C durante 2 horas e armazenadas em
dessecador.

Apos a etapa de secagem as fibras foram moidas em moinho de facas modelo
Willys, usando peneiras de taanhos diferentes 10, 16 e 20 mesh. Posteriormente foram
submetidas a moagem durante 2 horas em moinho de bolas marca CHIAROTT]I, modelo
16-300 com jogo de esferas de porcelana diametros 6, 10 e 16 milimetros, para minimizar
as perdas do material durante moagem.

As fibras, ap6s moagem, foram peneiradas em um agitador de peneiras marca
BERTEL, a taxa de 5 Hz durante 15 minutos. Em seguida separadas, pesadas e
armazenadas em dessecadores.

A préxima etapa foi a realizacdo do tratamento alcalino com NaOH, onde foi
preparada uma solugdo com concentracdo de 2% em massa de NaOH. As fibras lavadas
com tamanho inferiores a 60 mesh foram tratadas sob agitacdo durante o tempo de 225
minutos na propor¢do 1,5 gramas de fibra para 7 mililitros de solucdo alcalina. Apds o
tratamento, as amostras foram filtradas, lavadas com agua destilada para a retirada do
excesso de NaOH e secas ao ar livre.

Apos a obtencdo da fibra tratada alcalinamente, foi realizada a mistura dos
compositos de PPrec/fibra tratada por meio de extrusora dupla rosca no Centro Integrado
de Manufatura e Tecnologia (Cimatec) do SENAI de Salvador-Bahia. Apds a mistura
dos compdsitos, foi realizada a moldagem dos corpos de prova satisfatorios para a

realizacéo das caracterizagcdes mecanicas.
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3.2.2 PREPARACAO DAS MISTURAS DO COMPOSITO

Foram preparadas cinco diferentes composicdes, como sendo uma composta de
PP reciclado e quatro de compdsitos de PP reciclado como matriz e fibras de piagava nas
composigdes de 5 e 15% como reforgo. Por sua vez, dois compositos foram feitos com
fibras lavadas com &gua destilada e dois foram feitos com fibras que passaram pelo

tratamento alcalino com o Hidréxido de sodio.

3.2.3 INCORPORACAO DAS FIBRAS E DO PEMA AO PP NA EXTRUSORA

Apds a obtencdo das fibras lavadas e tratadas, os compositos de PP reciclado e
fibras lavadas e tratadas foram misturados com adigédo de 2% de PEMA, utilizado como
agente compatibilizante, por meio de extrusora dupla rosca no Centro Integrado de

Manufatura e Tecnologia (Cimatec) do SENAI de Salvador-Bahia.

3.24 OBTENCAO DOS CORPOS DE PROVA NA INJETORA

Apds a extrusdo, os compadsitos e o PP reciclado foram submetidos a moldagem
por injecdo no Laboratdrio de Materiais Poliméricos (UFPB) para a obtencédo dos corpos
de provas para a realizag@o das posteriores caracterizagdes. Antes de serem injetados, 0s
compdsitos e o PP reciclado foram previamente secos em uma estufa por 180 minutos a
60°C.

3.3 CARACTERIZACOES

3.3.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A técnica de Microscopia eletrénica de Varredura (MEV) foi utilizada com o
objetivo de caracterizacdo morfoldgica das fibras: tratadas alcalinamente e lavadas com
solucéo de sabdo, como também a superficie de fratura dos compositos, fraturados em
nitrogénio liquido. As amostras foram metalizadas com ouro e analisadas no equipamento

modelo Leo 1430 Zeiss, por meio do sinal gerado pelos elétrons secundarios.
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3.3.2 INDICE DE FLUIDEZ

O indice de fluidez foi obtido de acordo com a norma ASTM D 1238. Os parametros
utilizados para o MFI foram: Temperatura de 190 °C e carga de 2,16 kg, utilizando 1
amostra para cada composicao. Previamente, todas as amostras foram secas por 8h a uma
temperatura de 80°C em estufa com circulacéo de ar. O plastdmetro utilizado foi Melt
Flow MODULAS LINE da CEAST. O indice de fluidez foi determinado usando a
Equacéo 1.

MFI=m/t [g/10 min] (Eq.1).

Onde:
m = massa (Q)

t = tempo (min)

3.3.3 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA DERIVADA (DTA)

A analise termogravimétrica (TGA) é uma técnica na qual é feito o monitoramento
da variacdo de massa de uma amostra em funcdo da temperatura ou do tempo, em um
ambiente de atmosfera controlada com objetivo de avaliar o comportamento e
estabilidade térmica dos compositos. Foi utilizado um analisador termogravimétrico da
marca SHIMADZU, modelo DTG 60H, com taxa de aquecimento de 10° C/min e faixa

de temperatura de 25 a 700°C e amostras com massa aproximada de 6,00 mg.

3.3.4 CALORIMETRO DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

Para a analise exploratoria diferencial (DSC) foram utilizados em média 5mg de
amostras com composi¢des de PPrec e compositos de PPrec com fibras lavadas e tratadas
com NaOH. O ensaio foi realizado em atmosfera de Nitrogénio com vazéo de 50 mL/min
a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. As amostras foram submetidas a um primeiro

aquecimento com temperatura até 200°C, durante 3 minutos permaneceu nessa
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temperatura, com objetivo de apagar a historia térmica do material, em seguida foram

resfriadas até 25°C e aquecidas novamente até 200°C a uma taxa de 10°C/min.

Com os dados obtidos no ensaio na segunda varredura de aquecimento foi possivel
realizar os célculos do grau de cristalinidade do material através da equagéo (2), mostrada
abaixo. Para o PP o valor de AHmioos Utilizado foi de 290 J.g 1[23]. Para 0 PEAD o valor
de AHmaoow utilizado foi de 291 J.g™! [24].

AHp,
(1 - Wg).4H 0%

Xe (%) = x 100 (2)

Onde:

Xc = Grau de cristalinidade (%)

AHn = Entalpia de fusdo da amostra (J/g)

AHioo% = Entalpia tedrica de fusdo do polimero 100% cristalino (J/g)

Ws = fragdo em massa da fibra na mistura.

3.3.5 ENSAIO DE TRACAO

Onde os corpos de prova tipo gravata com comprimento Gtil de prova de 80 mm,
largura de 10 mm e espessura de 4 mm, foram submetidos a uma carga de 10 KN e
velocidade de 50 mm/min‘t,
4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 CARACTERIZACAO MECANICA

4.1.1 ENSAIO DE TRACAO

A Figura 8 mostra as curvas do ensaio de tracdo para o PPrec e para o PPrec e

0s compésitos de PPrec com fibras lavadas e tratadas.
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Figura 1- Curvas Tensdo x Deformacéo para o PPrec e para 0s compositos PPrec com
fibra de piacava tratada alcalinamente.
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O comportamento da curva do PPrec e seus compdsitos apresentam duas regides

tipicas dos materiais termopléasticos: deformacdo elastica e deformacéo pléstica. Apos a

deformacéo elastica as amostras de PPrec e dos compdsitos deformam plasticamente até

a ruptura, a presenca das fibras fazem com que ocorra uma reducdo de deformacdo

elastica de cerca de 1,5% quando comparados ao PPrec.

A partir das curvas mostradas na Figura 1 foi possivel obter o mddulo de

elasticidade, limite de escoamento, tensdo na ruptura e deformacéo na ruptura. Os valores

médios das propriedades mecanicas extraidas dos ensaios de tracao estdo apresentados na

Tabela 1.

Tabela 1- Valores das propriedades mecanicas obtidas no ensaio de tracéo.

PPrec

Limite Deformacdo de Tenséo de Modulo de

Amostras escoamento ruptura ruptura elasticidade
(Mpa) (%) (Mpa) (Gpa)

12,0+0,5 50+0,2 22,1+0,44 0,67 £ 0,02
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PPrec/Lavada | 13941 50£027 | 213%055 | 072004
5%
PPrec / Lavada
15% 13,2+0,4 5,0+0,51 20,6 + 0,75 0,79 + 0,02
PPrec / Tratada
5% 135+1,1 5,0+0,22 20,9 £ 0,25 0,72 £ 0,03
PPrec / Tratada
15% 13,9+ 0,57 40+0,37 19,9+ 0,60 0,83 £ 0,03

A partir da Tabela 1, pode-se notar um aumento entre 1 e 1,5% nos valores de
limite de escoamento, o que indica uma melhor transferéncia de esforgos da matriz para
o reforgo, corroborando com a hipdtese levantada na analise morfolégica de que tinha
ocorrido adesao interfacial entre o PPrec e a fibra. Também é possivel observar que
ocorreu uma diminuicdo da tensdo e deformacgdo na ruptura dos compdsitos, com o
aumento da porcentagem de fibra. Essa menor deformacdo na ruptura indica que o
material esta mais rigido e isso é explicado pelo aumento do médulo de elasticidade do
material que também foi observado a partir da tabela 1. Os comp6sitos com maior adicao
de fibras lavada e tratada foram aqueles que apresentaram respectivamente um aumento

de 17 a 22% no modulo de elasticidade em relagdo ao PPrec.

4.2 CARACTERIZACOES TERMICAS

4.2.1 INDICE DE FLUIDEZ

A analise da fluidez foi realizada tanto para o PPrec e para os compositos de PPrec
com adicdo de 5 e 15% de fibras lavadas e tratadas com adicdo de agente
compatibilizante.

A Tabela 2 apresenta os valores obtidos para o indice de fluidez. Para o PPrec
inicial o valor obtido foi de aproximadamente 5,53 g/10min, demonstrando um aumento
no valor padréo apresentado para o PP puro que foi em torno de 3,159/10min de acordo
com [23].



26

Esse aumento pode ser explicado pelo fato de ser um polimero reciclado e por ter
passado por ciclos de extruséo e injecao.

Ao comparar os valores obtidos para 0 PPrec com os compdsitos que possuem 5%
fibra adicionados, percebe-se que os resultados obtidos foram proximos. Enquanto que
0s compasitos que apresentam 15% de fibras adicionadas sofreram uma pequena redugéo.
Os valores dos compositos que possuem 5% de fibras tratadas foram os Unicos que

apresentaram um pequeno aumento comparado aos valores obtidos para o PPrec.

Tabela 2- Valores da medida do indice de fluidez do PPrec e dos compasitos com fibra
lavadas e tratadas alcalinamente.

Amostra MFI (g/10min)
PPrec 5,53+0,16
PPrec / Lavada 5% 5,45+ 0,23
PPrec / Lavada 15% 4,82 +0,15
PPrec / Tratada 5% 5,57+0,30
PPrec / Tratada 15% 5,15+0,19

4.2.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA DERIVADA (TGA)

Figura 2- Curvas de TG para o PPrec e comp0sitos.
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Tabela 3- Dados de perda de massa do PP reciclado e dos seus compositos.

27

Amostras | To T final Tmax Perda de Perda de Teor de

(°C) (°C) degradagéo Massa de | Massa de residuo

(°C) 5% (°C) | 50% (°C) (%)

PPrec 4195 | 467,2 452,9 398,8 451,4 14,6
PPrec/

Lavada | 419,5 | 496,3 466,9 346,6 458,1 5,49
5%
PPrec/

Lavada | 436,3 | 485,33 466,9 378,5 464,9 6,11
15%
PPrec/

Tratada | 4352 | 476,8 462,2 373,6 455,6 1,46
5%
PPrec/

Tratada | 444,6 | 4833 466,9 383,1 462,7 2,91
15%

Na Figura 2 observa-se o comportamento apresentado pelo PPrec e pelos
compdsitos em relacdo a temperatura, é possivel obter a perda de massa e a temperatura
que ela ocorre. A partir dos dados da tabela 3, pode-se notar que o PPrec apresentou as
menores temperaturas de degradacdo inicial e de degradacdo maxima nos valores
respectivamente de 419,5°C e 452,9°C enquanto o compdsito com 15% de fibras tratadas
obteve a maior temperatura de degradacdo inicial de 444,6°C. Dentre os compdsitos
apenas aqueles que possuiam 5% de fibras tratadas em sua composicao apresentou uma
temperatura maxima de degradacdo diferente das no valor de 462,2°C enquanto os demais
apresentaram o valor de 466,9°C

Os compositos com 5% de fibras tratadas e 5% de fibras lavadas apresentaram
uma menor temperatura para 5% de perda de massa, em cerca de 5% e 10%,
respectivamente, em relacdo ao PPrec. Isso pode ser explicado levando em conta a

presenca de uma carga inorganica na composic¢ao do PPrec, enquanto nestes compositos,
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além das carga inorgénicas do PPrec também apresentam as fibras de piacava em sua
constituicdo. E possivel notar que os compdsitos obtiveram uma maior temperatura de
perda de 50% de massa, cerca de 2 a 5% maiores. Entdo de acordo com os dados obtidos
é possivel dizer que carga inorgénica oferece uma maior estabilidade para pequenas
perdas de massa, enquanto que as presencas das fibras lavadas e tratadas oferecem uma
maior estabilidade para maiores temperaturas onde ha uma maior perda de massa.

Os compdsitos com 5 e 15% fibras tratadas apresentam uma menor quantidade de
residuo que foram 1,46 e 2,91%, respectivamente, em relacdo ao teor de PPrec. Esse
resultado pode ser explicado devido ao fato da fibra de piacava tratada com NaOH ter a
lignina removida [18], o que pode ter diminuido o teor de residuo das mesmas. Além
disso, de acordo com a analise morfoldgica a adicdo da fibra tratada com NaOH ao PPrec
aliada a modificagdo do mesmo com o PEMA resultou em melhor acoplamento entre as
fases, melhorando as propriedades da superficie. E possivel destacar que os compésitos
que possuem fibras tratadas com o NaOH apresentaram 0s menores teores de residuo.

4.2.3 CALORIMETRO DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

Figura 3: Curvas DSC referentes ao segundo aquecimento do PPrec e Compdsitos com
fibras lavadas e tratadas.
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Tabela 4. Dados de DSC do PPrec e compositos com de fibras lavadas e tratadas.

Tml o
Amostras (°C) Tm2 (°C)  AHm1(J/g) X1c(%0) AHm1(J3/g) X2c(%0)

131.3 163,4 291 45,1 290 56,3
PPrec '

PPrec/
Lavada
5%

130,5 162,4 291 47,2 290 58,9

PPrec/
Lavada
15%
PPrec/
Tratada
5%

130,6 162,8 291 52,7 290 66,1

130,5 162,4 201 47,2 200 58,9

PPrec/
Tratada
15%

130,7 162,6 201 52,8 290 65,9

*1-Representa 0 PEADrec; **2-Representa o PPrec

As curvas de DSC do PPrec e dos compositos de fibras lavadas e tratadas sdo
mostradas na Figura 3, em que pode se observar a presenca de dois picos de fusdo. O
primeiro pico é devido ao polietileno de alta densidade (PEAD) com temperatura de fusédo
de 131,3°C de acordo com [24]. O segundo pico ¢é relativo ao PP com temperatura de
fusdo 163,4°C de acordo com [23]. Isso se deve ao fato da amostra PPrec comercial
fornecido pela Industria ser composta também pelo PEAD reciclado. A tabela 4 apresenta
os valores da temperatura de fusdo do primeiro e segundo pico para as amostras do PPrec
e dos compositos, assim como os valores do grau de cristalinidade do PEADrec e PPrec
obtidos a partir do segundo aquecimento. Pode se observar que a adi¢éo da fibra resultou
em aumento do grau de cristalinidade do PEADrec e do PPrec presentes no compasito,

principalmente quando o teor de fibra foi 15% indiferente se a fibra foi lavada ou tratada.

4.3 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA
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4.3.1 POLIPROPILENO RECICLADO (PPrec)

Na Figura 4 esta apresentada a micrografia de MEV referente ao polipropileno
reciclado (PPrec).

Figura 4- Micrografia de MEV do polipropileno reciclado (PPrec).

-
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Na imagem fica claro a presenca de particulas pequenas com formatos irregulares,
que sdo referentes ao carbonato de calcio utilizado na preparacdo da formulagdo do

polimero reciclado pela industria Plastex.

4.3.2 COMPOSITOS DE PPrec/FIBRAS LAVADAS

As superficies das amostras submetidas a fratura foram analisadas por MEV na
Figuras (5 e 6).
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Figura 5- Micrografia de MEV da superficie fraturada dos compdsitos com 5% fibra
lavada.

! : o,
0 ym BT 10RK Mage HOX | Festen siph  Phoisle = T822 l 204 EMT= 100007 Mage 100KX |Pobas 454pA  PhoioNo = 7530
S-V\JAUSEI Wiliw G omen  Apasarn S o 35 00 Lm Dt 13 M 2098 - SQ-"SE‘ WDs Gmm  Apecire Sie s 3300 Duts 13 Maw 2019 o

Na Figura 5 sdo apresentadas imagens de diferentes regies do compdsito
PPrec/5% de fibras de lavadas. E possivel notar que a interface matriz/fibra se mostra
com fibras fraturadas e com pequena aderéncia. Na figura 6 é apresentada uma imagem
do compdsito PPrec/15% de fibras lavadas é possivel observar que as fibras estdo
presentes em maior quantidade e que a interface matriz/fibra ndo apresentou uma melhora
em relacdo ao composito com 5% de fibras lavadas. Isto pode ser atribuido a natureza
hidrofilica das fibras naturais, que ndo passaram por tratamento superficial. A tendéncia
a absorcdo de agua da piacava resulta em pouca aderéncia com a matriz polimérica
hidrofobica [17].
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Figura 6- Micrografia de MEV da superficie fraturada dos compésitos com 15% fibra
lavada.
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4.3.3 COMPOSITOS DE PPrec/FIBRAS TRATADAS COM NaOH

As superficies das amostras submetidas a fratura foram analisadas por MEV na
Figuras (7 e 8).

Figura 7- Micrografia de MEV da superficie fraturada dos compdsitos com 5% fibra
tratada.
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Figura 8- Micrografia de MEV da superficie fraturada dos compésitos com 15% fibra
tratada

|Probe = 454pA  Photo No. = 7550 l
Signal A=SE1 WD= 7mm Aperture Size = 30.00 pm Date :13 Mar 2018

Na Figura 7 sdo apresentadas imagens de diferentes regies do compdsito
PPrec/5% de fibras de tratadas. E possivel notar que a interface matriz/fibra se mostra
com boa aderéncia e fibras em pequena quantidade. Na figura 8 é apresentada uma
imagem do compdsito PPrec/15% de fibras tratadas é possivel observar que as fibras estao
presentes em maior quantidade e que a interface matriz/fibra apresenta uma boa adesao
assim como 0s compositos com 5% de fibras tratadas. Isto pode ser atribuido ao
tratamento superficial realizado sobre as fibras com NaOH. O tratamento resultou em
uma fibra com maior razdo de aspecto e também com maior superficie de contato com a

matriz, aumentando, assim, a adesao interfacial [21].
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5. CONCLUSOES

A partir das andlises realizadas pode-se concluir que: O uso de polipropileno
reciclado como matriz polimérica com a adi¢do do agente compatibilizante (PEMA) se
mostrou mais efetivo para os compoésitos que possuiam adicdo de 15% fibras que
passaram por tratamento alcalino, apresentando uma melhor adeséo e dispersao.

Na andlise de fluxo os compositos que possuiam 15% de fibras lavadas e tratadas
apresentaram uma pequena reducdo no indice de fluidez comparado aos valores obtidos
para o PPrec, indicando que esses compoésitos possuem uma viscosidade maior, ndo
importando o fato das fibras terem passado pelo processo de tratamento alcalino.

Na andlise termogravimétrica o PPrec apresentou uma temperatura de degradacéo
inicial e final de até 6% abaixo do que as temperaturas apresentadas pelos compdsitos.
Como também, os compdsitos apresentam uma menor quantidade de residuo, destacando-
se 0 composito que possuia 5% de fibras tratadas que apresentou o menor teor de residuo
entre todos.

Em relacdo a resisténcia a tracdo, os compositos com adi¢do de 15% de fibras
tratadas apresentaram o melhor desempenho em relagdo a matriz reciclada, em que foi
observado um aumento de 22,6% no mdédulo de elasticidade. Porém, este compdsito
apresentou resisténcia a tracdo na ruptura inferior em torno de 10% em relacédo a do pelo
PPrec.
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