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RESUMO

PERES, L.G.S. OBTENGCAO E CARACTERIZACAO DE COMPOSITOS
POLIMERICOS DE POLIETILENO DE BAIXA DENSIDADE COM FIBRA DE COCO.
2018. 60f. Trabalho de Conclusédo de Curso 2 — Departamento de Engenharia de
Materiais, Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Londrina, 2018.

Um meio de estabilizar a atual situacdo ambiental do planeta € incorporar cada vez
mais materiais biodegradaveis em bens duraveis. Novas tecnologias utilizando como
matéria-prima materiais reaproveitados de diversos setores da sociedade vem
ganhando o olhar de pesquisadores e principalmente da indUstria que tem como
custo/beneficio seu principal item de producdo. Dessa forma, foram produzidos corpos
de prova de compdsitos com matriz de polietileno de baixa densidade reforcados com
fiboras de coco, pelo menor nimero de etapas possivel, e submetidos a ensaios de
tracdo e caracterizacdo por espectroscopia de infravermelho, calorimetria exploratéria
diferencial e microscopia eletronica de varredura a fim de quantificar e qualificar as
propriedades do produto final. Ao fim deste trabalho conclui-se que os compdsitos
formados apresentaram baixa adesdo devido a fibra ndo ter sofrido nenhum tratamento
superficial, resultando no decréscimo das propriedades em modulo, bem como baixa
homogeneidade devido a dispersdo dos dois materiais ter sido feita manualmente.
Dessa forma, com o tratamento superficial das fibras e com a mistura dos materiais feita
por uma extrusora, espera-se gque a resisténcia mecanica da fibra seja aumentada.

Palavra-chave: adesédo, matriz, reforco, interface.



ABSTRACT

PERES, L. G. S. OBTAINING AND CHARACTERIZING POLYSTYRENE
COMPOSITES FROM COCONUT FIBER. 2018. 60f. Qualification Examination of the
course completion work - Department of Materials Engineering, Federal Technological
University of Parana. Londrina, 2018.

A means of stabilizing a current environmental situation on the planet and incorporating
more and more biodegradable materials into durable goods. New technologies, as raw
material reused materials from various sectors of society has been gaining the look of
researchers and industry companies that has as cost-benefit their main item of
production. In this way, samples of low density polyethylene matrix reinforced with
coconut fibers were produced by the smallest possible number of tapes and subjected to
tensile tests and characterization by infrared spectroscopy, differential scanning
calorimetry and electron microscopy. scan an order to quantify and qualify as property of
the final product. At the end of this work, it is a problem that is a superficial problem,
resulting in the decrease of properties in module, as well as low homogeneity due to the
dispersion of the two materials printed manually. With the surface treatment of the fibers
and with a mixture of the materials made by an extrusion, the mechanical strength of the
optimum fiber is expected.

Keyword: adhesion, matrix, reinforcement, interface.
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1 INTRODUGCAO

Ha algum tempo assuntos como alteracdes climaticas e aquecimento global,
desastres ambientais e desequilibrio do ecossistema s&do abordados com certa
frequéncia a fim de enfatizar a importancia e o cuidado que tais temas apresentam,
visando o desenvolvimento sustentavel (MARINELLI, et al, 2008). Tendo em vista a
necessidade de minimizar tais problemas ambientais, a procura por novos materiais que
respondam a essas especificacfes tem aumentado significativamente, provocando o
desenvolvimento de compdésitos que utilizem fibras naturais como reforco (ISHIZAKI, et
al, 2006).

A biodiversidade do Brasil € uma das mais ricas do planeta, por isso, tem como
destaque a producédo de fibras, tais como de sisal, de coco, de rami, de algodao, de
juta, dentre outras (SANTOS, et al, 2010). Fibras naturais sdo fontes renovaveis,
biodegradaveis e de baixo custo. Além de contribuir com o menor impacto ambiental,
sua utilizagdo também € empregada para obtencdo de materiais com melhor
desempenho mecanico. Fibras vegetais dispdem de menor densidade, além de
provocar menor desgaste em comparacdo com as sintéticas (MATTOSO et al, 2008).

Na industria automobilistica a utilizacdo de fibras vegetais é considerada uma
alternativa valiosa visto que, em sua maioria, as fibras sintéticas sao bastante
empregadas em compdsitos nos automoveis. A BMW € uma das empresas que ja vem
utilizando fibras naturais em seus veiculos; estes materiais tém maior empregabilidade
na parte interna das portas (Figura 1) (SANTOS, 2006). Para que o mercado receba
carros elétricos com bom desempenho, como é o caso do BMW i3, faz-se necessario
reduzir o peso do veiculo para que haja melhor mobilidade elétrica e a utilizagdo de
fibras naturais é a melhor opcéo para alcancar tal resultado; a utilizacdo dos compadsitos

permite uma reducéo de peso entre 20 e 50% nos carros (BMW GROUP, 2014).
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Figura 1 — Imagem da parte interna da porta de um
BMW i3 revestido com fibra natural.

Fonte: ATZ, 2014.

Dessa forma, este trabalho tem como objetivo realizar um estudo das

propriedades obtidas para um compdsito polimérico de polietileno reforcado com fibra
de coco.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Produzir e caracterizar um compoésito polimérico com matriz de polietileno de
baixa densidade reforcado com fibra de coco a fim de estudar suas propriedades

mecanicas.

2.2 Objetivos Especificos

e Produzir corpos de prova com auxilio de um estampo de aco (cunha),
através de placas planas prensadas a quente;

e Caracterizar todas as amostras por DSC, FTIR-ATR e MEV;

e Submeter todas as amostras ao ensaio de tracdo para analise de

propriedades mecanicas.
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3 JUSTIFICATIVA

O presente trabalho exibe o estudo da producédo de compdsitos constituidos de
matriz polimérica, utilizando polietileno de baixa densidade reforcado com fibra de coco.
Por se tratar de um fruto consumido ndo somente em regides litoraneas, apos o
consumo da agua de coco, a casca € rejeitada e nao tem destinacdo correta e, devido a
demora na decomposicéo, torna-se um problema ambiental.

De acordo com a BBC Brasil (2014), um coco possui entre 2 Kg e 2,5 Kg sendo
70% dessa massa encontrada na casca que, apos o consumo da agua, torna-se rejeito
(Figura 2). Segundo Paula ldoeta, da BBC Brasil (British Broadcasting Corporation), 1
bilhdo de cocos verdes foram produzidos em 2014 e, dessa quantidade, apenas 10%
do rejeito foi reaproveitada. E valido lembrar que além do consumo da agua direto do
coco, empresas comercializam a agua de coco depois de um processo industrial, 0 que
justifica o alto nimero de producéo do fruto em um ano.

Dessa forma, a utilizacdo das fibras do coco na producdo de bens duraveis
contribui tanto com o0 meio ambiente quanto com a pesquisa em aplicacdes
tecnoldgicas, como na area de compositos, beneficiando a sociedade como um todo.
No seguimento industrial, a aquisicdo de fibras naturais promovera maior lucro em
relacdo as fibras sintéticas, pois desde a sua obtencdo até todo o processo de

beneficiamento apresenta menos custo.

Figura 2 — Cocos que se transformaram
em rejeito apds o consumo da propria
agua.

Fonte: Autoria propria, 2017.
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4 REFERENCIAL TEORICO

4.1 Fibras Vegetais

As fibras vegetais, apesar de serem todas naturais, sdo classificadas de acordo
com a parte da planta de onde sé&o retiradas, como mostra a Tabela 1. O que as tornam
semelhantes é sua composicdo de modo que, celulose, lignina e hemicelulose (ou
poliose), Figura 3, constituem todo tipo de fibra (RAZERA et al, 2006); logo, o0 que as

diferenciam é o teor de cada componente, Tabela 2.

Tabela 1 - Classificacéo e tipos de fibras.

Fibras Vegetais

Caule Folha Fruto Tronco
Juta Sisal Coco verde Madeira
Malva Bananeira Coco maduro
Bagaco da )
Abacaxi Algodéao

Cana-de-agucar

Bambu Curaua

Fonte: Adaptado de RAZERA et al, 2006.

Figura 3 — Esquema de componentes da parede celular
A —vista de um corte transversal e B — vista de um corte
longitudinal.

Celulose Pnlilnssa Lignina

bl H

Ligacho &
g € Li o1P
Hidrogénio e

Fonte: RAZERA et al, 2006.
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Tabela 2 — Composicdo de alguns tipos de fibras vegetais.

Fibra Celulose (%) Hemicelulose (%) Lignina (%)
Bagaco de cana 54,3 - 55,2 16,8 — 29,7 24 -25
Bananeira 60 - 65 6,0-8,0 5-10
Coco 43,4 - 53 147 38-40

Fonte: Adaptado de TOMCZAK, 2010.

Segundo Oliveira (2010, p. 25) “materiais lignoceluldosicos sao produtos
primarios da fotossintese de organismos em ambientes terrestres, sendo também o
recurso natural renovavel mais abundante. Sua disponibilidade para uso imediato é
estimada em aproximadamente 100 bilhdes de toneladas por ano”.

A celulose € um polissacarideo com unidade repetitiva (CsH1005),. Dependendo
do tipo de fibra, o grau de polimerizacdo da cadeia polimérica da celulose sofrera
algumas variacdes, podendo influenciar nas propriedades mecanicas de tal fibra. Na
Figura 4 € mostrada a unidade repetitiva da celulose, chamada de celubiose, na qual ha
grupos funcionais hidroxila (OH") e compostos organicos que possuem hidroxila, como
alcoois primarios (CH,OH). Neste a hidroxila liga-se ao carbono na extremidade da
cadeia. A celulose possui uma estrutura microcristalina proveniente de regifes

altamente ordenadas (cristalinas) e desordenadas (amorfas) (RAZERA et al, 2006).

Figura 4 — Estrutura da celubiose (unidade repetitiva da
celulose).

HOCH,

OH 0
HO
0
g HOCH, © OH n

Fonte: RAZERA et al, 2006.

Essas unidades repetitivas derivam da condensacao da D-glucose, um agucar
simples, monossacarideo (Oliveira, 2010); cujas formas de representacdo sao

mostradas da Figura 5.



Figura 5 — Formas

glucose.
H—cCc =0
|
H—C — OH
|
OH—C —H
|

de representagcido da molécula B-D-

OH\cI:,H
H—C —OH
|
HO —Cc —H
|
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H—C —OH H — C—OH
H —!‘.‘ — OH H —t.l, —0
CI=H20H !ZHEOH
D-Glucose, forma BD-Glucose,
aldeidica (C ¢ Hyy Q) forma hemiacetal
OH CH20H o
HO H H OH
HO OH

H

H

B-D-Glucose forma
piranosica ou Haworth em cadeira

Fonte: OLIVEIRA, 2010.

B-D-Glucose forma piranosica

Segundo Santos (2006), celulose trata-se da estrutura das fibras vegetais e o
seu teor influencia diretamente na resisténcia a tracdo e no mdédulo elastico das fibras.

O comprimento das cadeias lineares confere a celulose capacidade de ser
insolivel em agua, solventes organicos e acidos, em temperatura ambiente, devido as
ligacdes de hidrogénio que se formam entre os grupos hidroxilas, com isso, tém-se
fibras compactas (OLIVEIRA, 2010).

De acordo com Annunciado (2005), moléculas de celulose formam ligacdes de
hidrogénio intramoleculares — entre unidade de glicose da mesma molécula — que séo
responsaveis pela rigidez das cadeias; ha também ligagBes intermoleculares — entre
unidade de glicose de moléculas vizinhas — sendo estas responsaveis por formar a fibra
vegetal. Dessa forma, as moléculas sé&o orientadas e formam microfibrilas que, como
um todo, da forma as fibrilas e, consequentemente, as paredes celulares das fibras. A
Figura 6 mostra o esquema de formacéo da celulose.
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Figura 6 — Representacédo esquematica da formacao de celulose.
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Fonte: Adaptado de FERREIRA, 2002.

A hemicelulose é uma mistura de polissacarideos de cadeia ramificada e baixa
massa molecular; por sua vez, proporciona flexibilidade as plantas além de ser o
componente que une celulose e lignina (RAZERA et al, 2006). Polioses sdo acucares
(Figura 7) classificados em xilanas, glucomananas e galactanas, sendo estes acucares
possiveis de serem combinados como pentoses, hexoses, acidos hexurbnicos e
deoxiexoses (POGGI, 2014). Hemiceluloses sao susceptiveis a hidrélise acida por
concederem maior acessibilidade aos minerais utilizados como catalisadores (SANTOS
et al, 2012).

Fibras lignocelulésicas tem como agente limitante a temperatura, de modo que
inicia-se perda de massa quando alcancam temperaturas muito préximas a 200 °C, tal
desvantagem € proveniente da hemicelulose e, com isso, dependendo da aplicacao,
restringe alguns processamentos ou combinagdes com materiais especificos,

poliméricos principalmente (MARINELLI et al, 2008).
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Figura 7 — Férmulas de classificacdo de acUcares

presentes na hemicelulose.
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Fonte: MAGATON, 2009.

Considera-se lignina como o cimento das plantas, capaz de oferecer dureza e
rigidez a elas. A rigidez da parede celular é obtida através da estrutura macromolecular
aromatica da lignina, garantindo resisténcia ao impacto, a compressdo e dobra. O
transporte de nutrientes e agua no tecido celular é feito pela lignina e, com isso, 0s
tecidos tornam-se resistentes ao ataque de micro-organismos e enzimas que destroem
a parede celular. E um dos materiais organicos mais abundantes, sendo encontrada em
varias plantas; porém, ndo possui a mesma composicao. Dessa forma, € constituida por
unidades de fenilpropandide unidas por ligac6es carbono-carbono e éter, e € dividida
em trés classes (Figura 8): lignina p-hidroxifenila, lignina guaiacila e lignina guaiacila-
siringila (possui unidades guaiacila e siringila em quantidades tedricas equivalentes)
(RAZERA, 2006; SOUZA, 2006).

Figura 8 — Unidades aromaticas de lignina.
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Ligninas p-hidroxifenilica sdo formadas por alcool p-cumarilico, guaiacilicas sao
formadas por alcool coniferilico e as siringilicas sdo compostas por alcool sinapil
(SOUZA, 2006). Exemplificando sua estrutura, a Figura 9 ilustra a lignina em madeiras,

contendo as unidades aromaticas.

Figura 9 — Estrutura da Iignina em madeira.

CH,O H

Fonte: SOUZA, 2006.

Devido a composicao da lignina, apresentada nas Figuras 8 e 9, € visto que a
mesma € considerada uma macromolécula tridimensional com repeticdes monoméricas
irregulares. Tendo uma estrutura com combinacdes diversificadas, a lignina pode ser
subdividida em duas, como: lignina core e nao core. Lignina core, é derivada de acidos
hidrocindmicos que sé&o compostos através de ligacdes interresistentes a hidrélise,
resistente a degradacdo, sendo formadas pelas trés unidades citadas acima. Ligninas
nao core também possuem &cidos hidrocindmicos que se unem aos polimeros da
parede celular através de ligacbes covalentes e sao liberados durante a hidrélise.
Tendo em vista esta subdivisdo, é possivel classificar o coco, de onde fibras séo
extraidas, como sendo do tipo core; a lignina presente neste fruto é formada por
guaiacila e siringila (SILVA, KAMIYA, JUNIOR, 2010).
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4.2 Fibras de Coco

De nome cientifico Cocos nucifera L., o pé de coco, ou coqueiro, se desenvolve
adequadamente em regides tropicais, como € o caso do Brasil (RAZERA, et al, 2006).
No territorio brasileiro sdo encontradas duas variedades de coqueiro: gigante e anao
(Figura 10), podendo alcancar 35 e 12 metros, respectivamente. Coqueiros gigantes
comecam a dar frutos a partir de seis anos, com uma producdo média de 70 cocos/
planta/ ano; jA o anao, inicia sua producdo apds dois anos de plantacdo com uma
média de 120 cocos/ planta/ ano (SANTOS, 2006).

Figura 10 — Em A — coqueiro gigante e em B — coqueiro anéo.
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Fonte: Sistemas de producdo Embrapa, 2014.

De acordo com lIshizaki, et al, (2006), fiboras de coco maduro ja vem sendo
utilizadas na indastria e na agricultura, porém, o que torna-se novo, de certa forma, é a
utilizacao da fibra da casca do coco verde que tem potencial para ser uma importante
matéria-prima na produgédo de compdsitos.

Cocos verdes possuem uma casca interna fibrosa, chamada de mesocarpo,
revestida pela casca externa (exocarpo); juntamente com as fibras encontra-se po de
coco, provindo do processamento da casca do fruto. HA também uma espécie de
caroco interno, o endocarpo, de aspecto duro, além de outras regides que sao
apresentadas na Figura 11 (OLIVEIRA, 2010; SANTOS, 2006).
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Materiais lignoceluldsicos que compdem as fibras do coco e sdo obtidos do
mesocarpo, possuem grande durabilidade devido ao alto teor de lignina, quando
comparados a outras fibras naturais, alcancando uma faixa de 41 a 45%. O teor de
lignina presente nas fibras das cascas de coco atinge de duas a quatro vezes maior que
0s valores existentes na juta e no sisal, dando-lhes um comportamento diferencial
quando comparadas as outras fibras, ou seja, fibras mais rigidas. O teor de lignina nas
fiboras é determinado em funcdo da idade do fruto, sendo um percentual de 20%
encontrado em coco colhido com seis meses e 35% no coco ja maduro, passados 11
meses de sua producdo (SANTOS, 2006).

Figura 11 — Estrutura do coco.
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Fonte: SOUZA, 2006.

4.3 Polimeros

Polimero, do grego, origina-se de poli (muitos) e meros (unidades de repeticdo),
ou seja, polimeros sdo macromoléculas compostas por muitas unidades de repeticdo
qgue se unem por ligacdes covalentes. A matéria-prima para produzir-se um polimero é
chamada de mondémero (uma molécula com uma unidade de repeticdo). O tipo de
mondmero, bem como o numero médio de meros por cadeias e o tipo de ligagédo
covalente formada direcionam o material a ser produzido para uma das trés classes dos
polimeros: plastico, borracha e fibras (CANEVAROLO JR., 2006).

De acordo com Callister (2008), plasticos sdo materiais que exibem rigidez
determinada quando submetidos a uma carga, podem ser tanto naturais (madeira,
latex) quanto sintéticos (produzidos através de petroleo). A subclassificacdo de

plasticos envolve os termoplasticos e os termofixos.
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Termoplésticos sdo definidos pela capacidade de amolecer e fluir quando
sujeitos a um aumento de temperatura e pressao; sdo soluveis, fusiveis e reciclaveis (o
processo de amolecimento, quando aquecidos, pode se repetir sem grandes perdas de
propriedades). Termofixos (ou termorrigidos) sao plasticos que, quando submetidos a
temperatura, amolecem uma vez s6, sofre o processo de cura em que ha uma
transformacao quimica irreversivel, formando ligac6es cruzadas e tornando-se rigidos
(CANEVAROLO JR., 2006). A Tabela 3 apresenta alguns tipos de plasticos de acordo

com essa subclassificacao.

Tabela 3 — Exemplos de plasticos.

Tipos de Plasticos

Termoplasticos Termorrigidos

PE (polietileno)

PS (poliestireno) Baquelite
Resina epodxi

PVC (policloreto de vinila) PU (poliuretano)

PET (politereftalato de etileno)
PP (polipropileno)

Fonte: Adaptado de CANEVAROLO JR., 2006.

De um modo geral, a producédo do plastico se inicia apos a extracao do petréleo
em que uma porcdo da coluna fracionada produz um componente chamado de nafta
(aproximadamente 7% de todo o petrdleo) € separada durante o refinamento do
petréleo, na mesma coluna também € possivel obter gasolina e 6leo combustivel
(ABIPLAST).

ApoOs o processo de refinamento trés etapas sdo seguidas para chegar ao
produto final. Iniciando com a primeira geragao, é realizado o craqueamento da nafta e,
posteriormente, producdo de mondmeros — etenos, butenos, benzenos sédo alguns
exemplos. Apos a formagédo dos mondmeros realiza-se a polimerizacdo, caracteristica
da segunda geracdo (ABIPLAST); nesta etapa, os meros sao unidos por ligacdo
covalente através do processo de polimerizagédo por adi¢do (reacdo encadeada) ou por
condensacdo (reacdo em estagios), formando grandes cadeias que originam o0s
polietilenos, polipropilenos, etc (BARBOSA et al, 2017). O polimero produzido em pdé,

gréo ou liquido passa por transformacao, terceira geracdo, em que o produto de desejo
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pode ser finalizado (embalagens, produtos médicos, de construcao civil, entre outros)
(ABIPLAST), a Figura 12 ilustra todo o processo.

Figura 12 — Fluxograma das tres etapas para produgao de plasticos.
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Fonte: ABIPLAST, 2014.

ORE0 ' Polimerizacao

Segundo o Relatério Anual (2016) da Braskem ®, a producdo de polimeros no
Brasil chegou a 4,9 milhdes de toneladas. Trabalhando com producdo de primeira
geracdo, a quantidade de propenos produzida passou de 1 milhdo de toneladas e a
guantidade de etenos chegou proximo a 3,5 milhdes de toneladas. Ja para a segunda
geracdo, a empresa Braskem, maior do Brasil neste ramo, atingiu o recorde na

producéo de polietileno, mais produzido, com 3,151 mil toneladas.

4.3.1 Polietileno

Classificado como um termoplastico, o polietiieno (PE) € um homopolimero
composto por grupos alcanos de formula ConHans2, €m que n corresponde ao grau de
polimerizacdo, ou seja, a quantidade de monémeros de eteno necessaria para formar a
cadeia polimérica (LIMA, 2014). Dependendo das condi¢cdes da reacdo e do sistema
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catalitico utilizado durante a polimerizacdo, € possivel obter até cinco tipos de
polietileno, séo eles (COUTINHO, MELLO, SANTA MARIA, 2003):

¢ Polietileno de baixa densidade (PEBD);

e Polietileno de alta densidade (PEAD);

e Polietileno linear de baixa densidade (PELBD);

e Polietileno de ultra alto peso molecular (PEUAPM);

e Polietileno de ultra baixa densidade (PEUBD).

Toda essa diversificacdo de PE é dada, principalmente, pelas ramificacées na
cadeia e que influenciam nas propriedades finais do produto, como a cristalinidade,
densidade e o empacotamento do polimero. A densidade do polietileno é dada pelo
grau de ramificacbes que a cadeia pode apresentar, podendo ser ramificagcdes curta
(SCB - short-chain branching) ou longa (LCB — long-chain branching) (LIMA, 2014).

Polietileno de baixa densidade é o polimero de interesse para 0 presente
trabalho. O PEBD foi o tipo de polietileno pioneiro na comercializagcéo, seu processo de
producao utiliza temperaturas entre 100 e 300 °C, a pressdes entre 1000 e 3000 atm. A
reacdo durante a producdo € altamente exotérmica, por conta da alta pressao,
resultando em uma significativa quantidade de ramificacdes curtas na cadeia (SCB).
Estas ramificagcbes impedem que as cadeias sejam totalmente empacotadas e, com
isso, a densidade do polimero é diminuida, por isso o nome polietiieno de baixa
densidade. Como o empacotamento € dificultado, torna-se dificil controlar a orientacéo
regular das cadeias, impedindo que haja uma estrutura totalmente cristalina (LIMA,
2014).

O meio de producdo do PEBD é a poliadicdo, em que, durante a reacao dos
mondmeros, no processo de formacao do polimero, ndo h4 perda de massa, ou seja, 0
peso do polimero formado é o mesmo do monémero adicionado (CANEVAROLO JR.

2006). O esquema representado na Figura 13 simplifica esse procedimento.
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Figura 13 — Esquema simplificado da polimerizacdo
por adicdo do polietileno
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Fonte: BARBOSA, et al, 2017.

Um outro tipo de polietileno bastante difundido nas empresas de poliolefinas é o
polietileno de alta densidade — PEAD. Sua producéo difere do PEBD devido a utilizacao
de baixas temperaturas (20 a 80 °C) e baixas pressdes (entre 10 e 15 atm) sobre o
etileno. Devido a esta diferenca de parametros, as cadeias se apresentam com menos
ramificacbes, como mostra a Figura 14 em um comparativo entre cadeias de PEBD e
PEAD (LIMA, 2014).

Figura 14 — Comparativo de quantidade de
ramificacGes entre a) PEBD e b) PEAD.
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Fonte: LIMA, 2014.

A Tabela 4 exibe diferentes propriedades do polietileno fazendo um comparativo
entre PEBD e PEAD.

De um modo geral, o processamento de termoplasticos requer uma etapa de
aguecimento, quando ainda esta sélido, até que a temperatura de amolecimento seja

alcancada e, assim, possa ser conformado mecanicamente. Este procedimento também
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se aplica ao PEBD, os diversos métodos de processamento, como extrusdo, moldagem
por sopro e por injecdo permitem que este polimero seja aplicado em filmes para
embalagens industriais e agricolas, filmes para embalagens de alimentos liquidos e
sélidos, filmes laminados e plastificados para alimentos, embalagens de produtos
farmacéuticos e hospitalares, para brinquedos e utilidades domeésticas, além de
revestimento de fios e cabos, tubos e mangueiras (BARBOSA, 2017; COUTINHO,
MELLO, SANTA MARIA, 2003).

Tabela 4 — Propriedades dos dois principais tipos de polietileno.

Propriedades
_ M6dulo Elastico Limite de Resjsténcia a Limite de Temperatura
Material E (GPa) Tracéo Escoamento o, de fusdo (°C)
LRT (MPa) (MPa)
PEBD 0,17 -0,28 8,3-314 9,0-14,5 102 — 115
PEAD 1,06 —1,09 22,1 -31,0 26,2 -33,1 125 -135

Fonte: Adaptado de Callister, 2008; Coutinho, Mello, Santa Maria, 2003.

4.4 Compositos

Assim como ceramicas, metais e polimeros, o0os materiais compdsitos
constituem mais uma classe de materiais que é cada vez mais estudada devido as suas
caracteristicas, como por exemplo o significativo aumento das mais variadas
propriedades mecanicas, em modulo. De modo geral, um material compésito, segundo
Callister (2008), é definido como um material multifasico que apresenta proporcdes
significativas de propriedades das fases que o constitui, combinando tais propriedades
da maneira mais adequada.

Diversos materiais compdésitos sao constituidos de duas fases, uma denomina-
se matriz e a outra é denominada fase dispersa, ou reforco. A matriz € continua e
envolve o refor¢o (Figura 15) (CALLISTER, 2008).

Figura 15 — Esquema de formac&o de um compadsito.
REFORCO MATRIZ

Fonte: Adaptado de HT-Fibras.
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Os compdsitos podem ser classificados em: reforcados com particulas,
reforcados com fibras e os estruturais (CALLISTER, 2008).

4.4.1 Compésitos Reforcados Com Fibras

Ha um grande interesse em compadsitos quando estes possuem fibras em sua
fase dispersa. Ndo sdo simplesmente as propriedades das fibras que determinam as
caracteristicas mecéanicas de determinado compdsito, mas como a carga aplicada é
transmitida para as fibras através da matriz; a interagao interfacial entre as duas fases é
importante para o controle dessa transmissédo de carga. Assim, quando uma tensao é
aplicada, espera-se que a matriz se deforme sob a extensdo da fibra e cesse tal
deformagcédo quando alcanca as extremidades da fibra (CALLISTER, 2008), como
apresentado na Figura 16.

Figura 16 — Padrao de deformacgao de uma matriz
envolvendo uma fibra quando submetida a uma

carga de tracdo.
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Fonte: SOUZA, 2007.

Outro fator importante a ser abordado trata-se da orientacdo e concentragao
das fibras. Tais parametros sdo importantes para os compositos, pois influenciam na
resisténcia e em algumas propriedades, por exemplo, em relacéo a orientacdo. Sobre a
orientacdo das fibras, h4 dois modos de classificagdo: alinhamento paralelo do eixo
longitudinal das fibras em uma Unica direcdo e alinhamento totalmente aleatério.
Melhores propriedades s&o alcangadas quando o direcionamento das fibras é uniforme
(CALLISTER, 2008).

Materiais fibrosos podem ser poliméricos ou ceramicos e podem ser
policristalinos ou amorfos, com pequenos diametros. O diametro, por sua vez,

proporciona qualidade a fibra quando exibe-se bem menor em relacdo ao comprimento
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da mesma, de modo que, pequeno, torna-se muito mais resistente do que um material
de maior volume; isso € explicado devido a baixa probabilidade de fraturar se houver
defeitos superficiais criticos (CALLISTER, 2008).

4 4.2 Matrizes Poliméricas

Compositos sdo encontrados, em maior parte, de matriz polimérica devido as
suas propriedades a temperatura ambiente, bem como a facilidade de producéo e baixo
custo em relacdo aos outros tipos de matrizes (CALLISTER, 2008).

Combinando matriz e reforco aos outros tipos de matrizes (metélicas e
ceramicas), o polimero e a fibra lignoceluldsica, a funcdo da matriz é distribuir a tenséo
aplicada a toda a estrutura; para haver um bom desempenho a escolha do material €
fundamental de modo que o fator limitante é a temperatura de processamento.
Temperaturas elevadas séo capazes de degradar fibras lignocelulésicas. Com isso, faz-
se necessario adequar material/ temperatura para que seja obtida uma mistura
homogénea sem eventual degradacéao (ISHIZAKI, 2006).

As principais funcdes de uma fase matriz sdo (CALLISTER, 2008):

1) Unir as fibras umas as outras e intervir quando uma tensao aplicada é
transmitida para as fibras. O material da matriz deve ser ductil e seu mdédulo elastico é
muito inferior ao da fibra;

2) Proteger as fibras de danos superficiais, como abrasdo mecanica e
reacdes quimicas com o ambiente. Estes danos sdo capazes de desenvolver defeitos
superficiais que tendem a formar trincas que levardo a falhas em baixos niveis de
tensao;

3) Como a matriz, que possui baixa dureza e plasticidade, separa as fibras,
retarda a propagacdao de trincas frageis de uma para a outra; caso iSSO ocorra, causara
a falha catastrofica de todo o conjunto.

No contexto geral, Razera et al, (2006) considera um compdsito eficiente
quando 0 mesmo possui interagdo e adesdo maximas entre as fases, além do que,
garantir que o comprimento da fibra seja o maior possivel também influi na eficiéncia do
material; fibras longas proporcionam melhor distribuicdo de cargas. Por outro lado, o

tamanho das fibras pode influenciar negativamente a eficiéncia do compdsito caso seja
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muito extensa, pois, parte do material de reforgo ird se emaranhar em alguns pontos e
parte do material da matriz ficard sem reforco, reduzindo a eficiéncia do compdésito.

E importante mencionar também que, para garantir a eficiéncia do compdsito
controlando a adesédo e interacdo entre as fases, € preciso ter conhecimento da
interface e interfase (Figura 17) formadas (RAZERA et al, 2006).

Figura 17 - Representacdo dos
conceitos de interface e interfase.

INTERFACE

FIBRA INTERFASE

MATRIZ
Fonte: RAZERA et al, 2006.

A interface corresponde a um suposto plano (devido a sua espessura ser igual a
zero) que se encontra entre o reforco e a matriz e os une pelo mecanismo de adeséo; ja
a interfase trata-se da area em que ocorrem ligacBes quimicas entre reforco/matriz
(RAZERA et al, 2006). Para tanto, algumas técnicas de caracterizacao possibilitam que

sejam feias andlises em compadsitos.

4.5 Técnicas de Caracterizagao

De acordo com Mansur (2014), a area de andlise e caracterizacdo de materiais
desperta cada vez mais aten¢do no ramo da pesquisa devido a necessidade de selecéo

adequada do material com base no desempenho do sistema de estudo.

4.5.1 Calorimetria Exploratéria Diferencial

De acordo com lonashiro (2004), esta € uma técnica que permite medir a

diferenca de energia fornecida a substancia em estudo e a um material de referéncia,
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energia essa em funcéo da temperatura, enquanto o material de referéncia e a amostra
sao submetidos a uma programacao controlada de temperatura.

Os resultados apresentam alteragdes fisicas ou quimicas da amostra que podem
ser interpretados por eventos endotérmicos — originados por desidratacdo, reducéo,
reacfes de decomposicdo e transicdo de fase (fusdo) — e eventos exotérmicos —
originados por cristalizacdo e oxidacdo, por exemplo. H4 dois meios de medida por
DSC: com compensacdo de poténcia (a amostra e o material de referéncia séo
aguecidos individualmente) ou com fluxo de calor (tanto amostra quanto material de
referéncia sao aquecidos pela mesma fonte) (IONASHIRO, 2004). A Figura 18 mostra o
esquema de um equipamento por fluxo de calor.

Alguns polimeros apresentam transicfes vitreas que, na técnica de anélise DSC,
sdo interpretadas como transicdes de segunda ordem, ou seja, uma leve
descontinuidade na linha base (IONASHIRO, 2004).

Figura 18 — Em a) compartimento de um DSC de fluxo de calor: 1)
cadinho com amostra, 2) cadinho com material de referéncia, 3)
forno, 4) aquecedores, 5) sensor, 6) entrada do gas de purga. Em
b) curva tipica de DSC com picos endo e exotérmicos.
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Fonte: Adaptado de Pereira, 2013.

O gas de purga é utilizado para retirar gases que sao liberados durante o

processo térmico.

4.5.2 Espectroscopia absorg&o na regidao do Infravermelho (V)

Espectroscopia é o nome dado ao estudo da interacdo entre radiacdo

eletromagnética e matéria. Ha diferentes técnicas espectroscopicas, de acordo com as
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diferentes regides de energia a que a radiacdo corresponde; as regidbes do espectro
sd0: micro-ondas (<4 cm™), regido infravermelho (entre 4 e 14000 cm™) e regido
ultravioleta e visivel (entre 14000 e 40000 cm™). Na regido do infravermelho ha trés
classificagcbes quanto ao comprimento: infravermelho préximo, médio e distante, sendo
a regido do infravermelho médio a que mais se utiliza para analises (PEREIRA, 2016).

Para que haja absor¢do da radiacdo infravermelha, é preciso que ocorra variagao
do momento de dipolo elétrico da molécula, provocado pelo movimento vibracional ou
rotacional proprio. As vibracdes moleculares podem ser classificadas por estiramentos
(aumento e diminui¢do das distancias internucleares entre os atomos) ou deformacdes
angulares (provocadas pela mudanca no angulo de ligagdo com um grupo de atomos
ou a movimentacdo de um grupo de atomos em relacdo a toda a molécula). Dos tipos
de estiramentos encontram o0s simétricos e assimétricos, enquanto os tipos de
deformagéo angular sdo: no plano (balanco ou tesoura) e fora do plano (torcdo e
sacudida — wagging) (PEREIRA, 2016).

Espectroscopias no IV médio possuem dois tipos de técnicas: por transmissao/
absorcao e por reflectancia total atenuada; no primeiro caso, o acessorio mais utilizado
inclui um suporte para pastilha em que a amostra € inserida no mesmo depois de ser
misturada em um sal de haleto (comumente KBr — transparente na regido do
infravermelho) (PEREIRA, 2016). Enquanto que, para o segundo caso, utiliza-se uma
técnica de Reflectancia Total Atenuada (ATR), tendo como principio de funcionamento
uma amostra sobre um cristal com alto indice de refracdo em que, para ser analisada, o
feixe infravermelho passa por regides do cristal e é refletido internamente, retornando
ao detector (UNIVERSAL ATR SAMPLING ACCESSORY, 2011).

A Figura 19 apresenta, de forma esquematica, um cristal utilizado no ATR.
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Figura 19: Representacdao do principio de
funcionamento de espectroscopia no IV por
reflectancia total atenuada (ATR).

Fonte: UNIVERSAL ATR SAMPLING ACCESSORY, 2011.

Nas regides do espectro infravermelho em que a amostra absorve energia,
ocorrerd a atenuacdo ou alteracdo da onda evanescente; a energia atenuada retorna
para o feixe infravermelho que se move para a extremidade do cristal, alcancando o
detector do espectrbmetro, assim, o espectro de infravermelho é formado (ALISKE,
2010).

4.5.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

Seu principio de funcionamento, de modo simplificado, baseia-se na emissao de
um feixe de elétrons através de um filamento de tungsténio aquecido que, ao atingir a
amostra, parte dos elétrons forma um volume de interacdo que depende da tensdo de
aceleracdo e, também, do numero atbmico de elementos que compdem a amostra. A
interacdo eletrbnica entre feixe e material s6 podem ser detectada se as particulas e
raios eletromagnéticos retornarem a superficie da amostra e atingirem o detector
(DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007).

O MEV é um equipamento que oferece informagbes quanto a morfologia e
identificacdo de elementos quimicos em uma amostra sélida. O principal motivo de
solicitacdo desse microscopio € devido a alta resolucdo obtida durante a observacéo
das amostras, alcangando valores da ordem de 1 nandometro. Para formar a imagem,
diferentes sinais podem ser emitidos pela amostra, como o0s secundarios (SE) e os
retroespalhados (BSE) (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007), identificados na Figura
20.
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Figura 20 — Diferentes sinais emitidos ao incidir feixe
de elétrons primarios.

Feixe incidente de
elétrons
|

Superficie da |
Amostra |

: (_.) Fonte de elétrons secundarios
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([ A O Fonte de raios-X caracteristicos

Fonte: LFF — Laboratério de Filmes Finos, 2013.

Para o MEV os elétrons secundarios sao originados da interacao do feixe com a
amostra, sdo de baixa energia, menor que 50 eV, capazes de formar imagens com alta
resolucao, da ordem de 3 a 5 nm. Os SE tem por caracteristica formarem imagens que
indiguem a topografia da superficie na posicdo analisada. Os BSE diferem do SE
quanto a sua energia, variando de 50 eV até valores de energia correspondentes aos
elétrons priméarios. Os sinais retroespalhados sdo obtidos devido a uma regidao do
volume de interacdo que possui diametro maior que o diametro do feixe primario; assim,
a imagem produzida por esse tipo de sinal apresenta informacfes de contraste em
funcdo do relevo e contraste em funcdo do numero atdbmico dos elementos que
constituem a amostra (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007).

4 .6Ensaio Mecanico

Para que um projeto de engenharia seja disponibilizado ao mercado, é
necessario conhecer as caracteristicas do produto, bem como propriedades e o
comportamento do mesmo. O levantamento das propriedades requeridas no ensaio &
baseado no tipo de material e nos parametros a que 0 mesmo sera submetido,
seguindo normas especificas; essa normatizacdo € importante de modo que estabelece
uma linguagem comum entre fabricantes e fornecedores (GARCIA; SPIM; DOS
SANTOS, 2008).
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Os ensaios mecanicos podem ser classificados como destrutivos e ndao-
destrutivos. No primeiro caso, com 0 ensaio ocorre a inutilizacado parcial ou total da
peca, enquanto no ensaio ndo-destrutivo a funcionalidade da peca ndo é comprometida
(GARCIA; SPIM; DOS SANTOS, 2008). A Tabela 5 mostra exemplos dessa

classificagao.

Tabela 5 — Classificac8o dos ensaios mecénicos.

Destrutivos Nao-destrutivos
Tracao
& Ultra-som
Dureza A
- Liquidos penetrantes
Fadiga . o
= Particulas magnéticas
Tor¢ao .
DL raios X
Fluéncia .
~ raios ¥
Flexao

Fonte: Garcia; Spim; Dos Santos, 2008.

Dentre os ensaios destrutivos, 0 mais comum € o de tracdo. No ensaio de tracéo
uma carga uniaxial € aplicada em um corpo de prova, com as devidas especificacdes,
até a ruptura. O principal resultado deste ensaio consiste de um grafico que apresenta
tensdo (ordenada), o, e deformacdo (abcissa), €. O ensaio de tracdo é o mais
empregado, pois € possivel obter dados quantitativos das caracteristicas de
determinado material, como: limite de resisténcia a tracdo — LRT — (o), limite de
escoamento (0.) e médulo de elasticidade (E), todos no mesmo ensaio. Por isso é
muito utilizado em industrias de componentes mecéanicos. Os resultados fornecidos séo
influenciados pela temperatura ambiente, velocidade de deformac&o, bem como por
condi¢cdes ambientais diversas (GARCIA; SPIM; DOS SANTOS, 2008). A Figura 21

ilustra uma curva tenséo x deformagéo com comportamento de um material polimérico.
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Figura 21 — Curvas do comportamento mecéanico de um material
polimérico.

Tensdo

Deformacgao
Fonte: Adaptado de Callister, 2008.

Iniciando a regido linear, correspondente a deformacéo elastica do material, em
1, é possivel encontrar o médulo elastico (E) da amostra ensaiada. Mais acima, em 2,
encontra-se o limite de escoamento (o¢), em que € determinado o fim da regido elastica
e inicio da regido plastica. No topo da curva, em 3, correspondente ao limite de
resisténcia a tracdo (LRT), onde a regido plastica ndo permanente é cessada, iniciando

0 processo de estriccdo na regido plastica permanente.
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O procedimento deste trabalho sera seguido pelo esquema resumido,

apresentado na Figura 22.

Figura 22 — Fluxograma do procedimento a ser seguido neste trabalho.
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Fonte: Autoria propria, 2017.
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5.1 Obtencéo das fibras extraidas do coco

Ao todo foram necessarios 10 cocos verdes para que fosse retirada,
manualmente, a quantidade adequada de fibras, aproximadamente 24 gramas. Na
Figura 23 estdo organizadas as trés etapas para obtencado da fibra de coco no estado
ideal para prensagem; na primeira etapa, o coco foi dividido em partes para que fosse
possivel retirar as fibras da regido do mesocarpo, como delimitado na imagem. A
segunda etapa, as fibras ja foram extraidas e ainda estdo em seu tamanho original e,
na terceira e Ultima etapa, a fibras foram picadas, manualmente com auxilio de uma

tesoura, em tamanho aproximado de 1 cm.

Figura 23 — Trés etapas para obtencdo da fibra no estado ideal para prensagem: A - fruto
cortado; B —fibras extraidas e C —fibras p madamente, em 1 cm.

-
v

Fonte: Autoria propria, 2017.

5.2 Obtencéo do Polietileno de Baixa Densidade

O polimero utilizado, PEBD, fabricado pela Braskem S/A, possui alta massa
molecular que, por sua vez, proporciona alta resisténcia mecanica. Com densidade
equivalente a 0,91 g/cm®, pode ser submetido a vérias aplicacdes devido & sua facil
processabilidade, como, por exemplo, moldagem por injecdo e processamento via
sopro (BRASKEM IDESA, 2017).
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5.3 Secagem em estufa

ApGs a retirada das fibras do fruto, as mesmas foram encaminhadas para estufa
microprocessada de circulagdo Sterilifer por 20 horas a 100 °C, juntamente com o0s
pellets de polietileno e, posteriormente, conduzidos a prensagem.

5.4 Prensagem

Para produzir os corpos de prova (CP), foi utilizada a prensa hidraulica Marconi
(Figura 24) pelo método de prensagem a quente. Para todas as placas produzidas, o
material foi submetido a temperatura de 180 °C, sob presséo de 6 ton. por 5 minutos e,

apos breve alivio de carga, submetido novamente a pressao de 6 ton., por 3 minutos.

Figura 24 - Prensa hidraulica
Marconi utilizada para producao
das placas.

Fonte: Autoria prépria, 2017.
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A Figura 25 evidencia o processo de producéo das placas e as placas prontas,
tanto do PEBD puro (A e C) quanto do PEBD com uma quantidade determinada de
fibras (B e D).

Figura 25 — Etapas do processo de prensagem - pré: A — PEBD
puro, B — PEBD + Fibra; p6s: C - PEBD puro, D — PEBD + Fibra.

Fonte: Autoria propria, 2017.

5.5 Producédo dos corpos de prova

Apb6s a producdo das placas, com o auxilio de um estampo de aco, ou cunha,
corpos de prova em formato gravata, padronizados, foram retirados em todas as
composic¢oes (Figura 26), para serem ensaiados mecanicamente.
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Figura 26 — Produc¢do dos corpos de prova. CPs destacados da
placa, em A, com o estampo de a¢o; CP e estampo em B e CPs
prontos para serem ensaiados, em C.

Fonte: Autoria propria, 2017.

5.6 Caracterizacéo

Todos os materiais utilizados (compdsitos, polietileno puro e as fibras de coco)
passaram por, pelo menos, duas técnicas de caracterizacdo; sendo elas: FTIR, DSC e
MEV. As técnicas de IV e DSC foram realizadas no laboratorio de caracterizagdo do
Departamento de Engenharia de Materiais — Universidade Tecnolégica Federal do
Parana — Campus Londrina. O MEV foi realizado na Embrapa Instrumentacdo em Sé&o
Carlos/ SP.
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5.6.1 V-ATR

O PEBD puro, a fibra e os compositos nas trés composicdes: PEBD com 2,5%
de fibra; PEBD com 5% de fibora e PEBD com 10% de fibra foram submetidos ao
infravermelho pela técnica de reflectancia total atenuada (ATR). Na Figura 27 é
demonstrado o equipamento utilizado para realizar as analises com a fibra, em A, e com

uma parte do corpo de prova do compdsito, em B.

Figura 27 - Infravermelho por ATR A - na fibra e B — no compdsito
PEBD com fibra.

Fonte: Autoria propria, 2017.

O equipamento utilizado é da marca Perkin Elmer, modelo Spectrum Two, com
cristal de diamante.

5.6.2 DSC

Para realizacdo da calorimetria exploratéria diferencial, o equipamento utilizado
foi DSC — 60 SHIMADZU. As amostras foram submetidas a uma taxa de aguecimento
de 5 °C/ min até 250 °C, pelo método DSC por fluxo de calor. Nitrogénio foi o gas de
purga utilizado, com fluxo de 20 mL/ min.
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5.6.3 MEV

As amostras contendo porcentagens de fibra foram recobertas com ouro, com
poténcia de feixe equivalente a 10kV, através do microscopio eletronico da marca
JEOL®, modelo 6701F.

5.7 Ensaio de tragao

Todos os corpos de prova produzidos foram ensaiados sob 0 mesmo parametro,
na maquina universal de ensaios, modelo WDW — 100E. Disponivel no laboratério de
ensaios o Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana — Campus Londrina.

As curvas de tensdo x deformacédo foram geradas através de dados fornecidos
pela maquina de ensaios. A velocidade de ensaio correspondente a 5 mm/ min foi
seguida pela norma ASTM D 638 — 08.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.11V - ATR

Esta técnica de caracterizacdo foi inserida ao trabalho para identificacdo das
substancias organicas presentes nos materiais de estudo. A Figura 28 apresenta
espectros da fibra de coco, (TOMCZAK, 2010), e do PEBD puro, (SOUZA, 2009);

espectros tomados como base para analise do espectro de infravermelho obtido neste
trabalho.

Figura 28 — Espectros de infravermelho de fibra de coco® (esquerda) e de polietileno
de baixa densidade? (direita).
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Fonte: 1 - TOMCZAK, 2010. 2 - SOUZA, 2009.

A Figura 29 aborda os espectros referentes aos quatro materiais submetidos ao
IV — ATR, a fim de fazer comparag0es e observar modificacbes entre os espectros dos
compositos em relagdo ao da fibra. O espectro da FC, Figura 30, possui bandas de

absorcado que correspondem aos principais constituintes da fibra, como celulose, lignina
e hemicelulose.
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Figura 29 — Espectro de infravermelho da fibra de coco e dos
quatro compdésitos.
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Fonte: Autoria prépria, 2018.

Figura 30 — Espectro de infravermelho da fibra de coco.
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Fonte: Autoria propria, 2018.

A Tabela 6 foi elaborada para que seja possivel acompanhar os eventos dos
espectros de forma simplificada.
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Tabela 6 — Especificacdo dos grupos funcionais de acordo com seu respectivo nimero de onda,
analisados pelos espectros.

Material NGmero de onda (cm™) Grupo funcional
Fibra de coco 3400 - 3200 -OH (hidroxila)
Compésito 2915 — 2847 CH,
Fibra de coco 1776 — 1715 C — C (arométicas)
Fibra de coco 1604 — 1513 C = O (carbonila)
Compésito 1462 c-C
Fibra de coco 1270 C -0 -C (éter)
Fibra de coco 1060 — 1050 C — O (élcool)

Fonte: Autoria prépria, 2018.

Segundo Tomczak (2010), bandas de absorcdo entre 1513 — 1604 cm™
apresentam ligacbes C-C aromaticas que, por sua vez, caracterizam a presenca de
lignina; anéis aromaticos presentes proporcionam o0 entrelacamento da estrutura
molecular, aumentando a rigidez e, assim, confere a fibra melhores propriedades
mecanicas. Entre 1776 — 1715 cm™ sdo encontradas bandas de absorcao referentes ao
grupo carbonila (C=0) presente na hemicelulose. As bandas de absorcdo que
caracterizam a presenca de celulose na fibra de coco se encontram nos comprimentos
de onda entre 1050 — 1060 cm™, em 1270 cm™ com o grupo éter (C-O-C) e entre 3200
e 3400 cm™ através do grupo hidroxila (-OH).

Ao analisar os espectros dos compdsitos, constata-se que estes apresentam
bandas de absorcdo bem préximas das apresentadas no PEBD puro, 2847 e 2915 cm™
(CH,) e 1462 cm™ (C-C). Bandas de absorcdo caracteristicas de lignina, hemicelulose

ou celulose ndo foram encontrados nos espectros.
6.2 DSC

Analisando os resultados obtidos pelas curvas térmicas da Figura 31, € possivel
observar que, com excec¢do do composito de 2,5%, as demais combinacdes de fibra
com PEBD quanto o polimero puro tiveram um comportamento térmico bem parecido,

produzindo picos endotérmicos.
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Figura 31 — Espectros dos materiais analisados.

1 WExntérmicn

e

Fluxo de Calor (mVY)

LEH dotérmico

—10%
—55%

—— 2 5%
5 :
FC

——PEBD

_6 T I T I
50 100

I I |
150 200 250

Temperatura (°C)
Fonte: Autoria propria, 2018.

Picos endotérmicos, que sao atribuidos a decomposi¢bes térmicas, podem
representar diferentes transicbes de fase, entre elas, como observado na Figura 31,
picos de inicio de fuséo, a 123 °C.

Para execucdo da técnica de calorimetria exploratoria, € necessario utilizar
por¢cdes minimas de material, em massa, da ordem de miligramas. Considerando os
compasitos, constituidos por dois tipos de materiais, para os quais foram analisadas
quantidades distintas, houve dificuldade em preparar as amostras que
correspondessem as proporcoes de 2,5, 5 e 10% de fibra. Dessa forma, analisando o
espectro da matriz de PEBD com 2,5% de reforco (linha rosa), é possivel observar um
comportamento diferente dos demais compadsitos e bem proximo tanto do polimero puro
(linha verde), quanto da fibra de coco (FC); tal resultado € um indicativo de que a
amostra submetida ao DSC (2,5%) ndo estava homogénea. Os outros dois compasitos
apresentaram comportamento bem préximo entre eles e parecido com o PEBD, sendo
este um indicio de que, mesmo com as fibras dispersas, havia maior quantidade de

polietileno de baixa densidade nas amostras analisadas.



48

6.3Ensaio de tracao

A mistura da fibra com o polietileno, ainda sélido, foi executada manualmente,
com isso, notou-se que haviam areas com maior concentracéo de fibras e outras com
menor concentragdo de fibras (Figura 32). A formacao de bolhas também implicou em
dificuldade na producdo dos corpos de prova, visto que foi necessario realizar alguns
desvios durante a confeccéo dos corpos de prova para nao colidir com bolhas, evitando
que os CP possuissem concentradores de tensdo. De acordo com Canevarolo Jr.
(2006), tais concentradores (bolhas) propagam trincas mais rapidamente, diminuindo a
resisténcia mecéanica dos corpos de prova; além do que, resultados oriundos desse tipo

de material ndo sao qualitativos.

Figura 32 — Placas de compésito com 10% de fibra dispersas manual
e aleatoriamente.

pe
o

Analisando as curvas de tensdo x deformacdo das Figuras 33 e 34, observa-se
que h& diminuicdo gradativa de resisténcia mecéanica a medida que uma quantidade
maior de fibra é acrescentada.
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Figura 33 — Curvas de tensao x deformacéo do polietileno puro e do compdsito com 2,5% de fibra
de coco.

PEBD 2.5% de Fibra de coco

Tensdo (MPa)
o
Tensdo (MPa)

— r T T T T T v —— ——TT r T
0 1 2 3 4 5 3 7 B 9 0 2 4 6 B 10 12 14
Deformagio (95) Defarmagao (%)

Fonte: Autoria prépria, 2018.

Figura 34 — Curvas de tensédo x deformagado do compdésito com 5% e com 10% de fibra de coco.
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Fonte: Autoria propria, 2018.

Todos os CPs de PEBD tiveram o ensaio interrompido; para este ensaio foi
necessario alcancar somente a regido de deformacdo plastica permanente (regido
posterior ao LRT) com o intuito de coletar dados para compor a Tabela 7. Ao sofrerem
deformacéo plastica permanente, inicia-se o processo de reducdo da secao transversal,

denominado de estriccdo, a medida que a estriccdo avanca, para os polimeros, ocorre
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a orientacdo molecular das cadeias e das estruturas cristalinas, provocando um
aumento na resisténcia; tal acontecimento permite que a estriccdo seja estabilizada e,

desse modo, observa-se 0 alongamento constante do corpo de prova em sua area Uutil.

Tabela 7 — Propriedades mecanicas dos quatro materiais ensaiados.

Material Modulo elastico Limite de escoamento LimiteNde resisténcia a
E (GPa) o. (MPa) tracdo — LRT (MPa)
PEBD 0,22 9,07 10,06
PEBD + 2,5% FC 0,19 7,90 9,06
PEBD + 5% FC 0,27 6,84 7,33
PEBD + 10% FC 0,21 5,80 6,12

Fonte: Autoria propria, 2018.

De modo geral, comparando o comportamento das curvas do polimero puro e
dos trés compositos, juntamente com os valores das propriedades apresentadas na
Tabela 7, foi possivel inferir que a queda na resisténcia mecéanica, bem como a
diminuicdo da deformacao foram causadas pelo aumento das fibras em massa; tendo
algumas excecdes de corpos de prova em que o0 alongamento se iniciou em regifes
com maior percentual de polimero. As imagens apresentadas na Figura 35 ilustram
exatamente esta situagdo: em A, mesmo contendo fibras (2,5%) ocorreu um
alongamento estendido e, em B, observa-se a diferenca em quantidade de fibras para a

mesma porcentagem, 10%.
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Figura 35 — Em A- corpo de prova com 2,5% de fibra em alongamento da
area (til (sinalizada) durante ensaio e em B- corpos de prova com 10% de
fibra dispersas aleatoriamente.

Fonte: Autoria propria, 2018.

Comparando as Tabelas 4 e 7, observa-se que o médulo elastico dos quatro
materiais tem valores aproximados e estéo dentro do intervalo dado pela literatura (0,17
— 0,28 GPa). Na mesma regido em que o modulo elastico € encontrado ocorre a
deformacéo elastica. Se o material é tracionado com uma tensdo menor que a tensao
limite de escoamento, ao ser cessada a carga, a deformacdo provocada é totalmente
recuperada.

Segundo Bedin (2014), partindo de uma quantidade de 20% de fibra, conforme
esta quantidade é aumentada, o médulo de elasticidade também aumenta; dessa
forma, é possivel dizer que a quantidade de FC presente nos compdsitos nao foi
suficiente para gerar qualquer alteracdo positiva quanto a resisténcia mecanica e, mais
precisamente, quanto ao modulo de elasticidade (E).

Bedin (2014), em seu trabalho, averiguou que, para formular um compésito, o
tamanho da fibra, bem como sua orientacdo sédo de suma importancia para a qualidade
do produto final, pois, dependendo do tamanho da mesma, durante a aplicacdo de uma
carga de tracdo, sendo longa e tendo boa interface, mesmo que seja rompida
continuara exercendo reforco sob a matriz; porém, se muito curta, este efeito ndo

ocorrerd, provocando o destacamento da fibra na matriz. De qualquer modo a interface
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do compdsito deve ser considerada. Seguindo na pesquisa, 0 mesmo autor determinou
qgue uma fibra que ndo sofreu tratamento superficial deve ter um comprimento limite de
0,9 cm.

O tamanho da fibra utilizada no presente trabalho foi de 1 cm, aproximadamente,

podendo haver fibras com tamanhos maiores.

6.4MEV

As amostras do compdésito de PEBD com 10% de fibra de coco ndo estavam
disponiveis a tempo de serem submetidas a microscopia eletrénica de varredura e, por
isso, a microscopia foi realizada somente para amostras com 2,5 e 5% de fibras. As
amostras caracterizadas foram retiradas da superficie em que houve a fratura, nos CPs.

Esta caracterizacdo teve por objetivo a analise de adesao entre fibra e polimero.
Na Figura 36 estdo dispostas imagens do compdésito com 2,5% de fibra de coco.

Figura 36 — Imagem da microscopia eletronica de varredura do compdsito com 2,5% de fibra, em
A*—com aumento de 50x e em B**—com aumento de 220x.

Fonte: Autoria prépria, 2018.
*Escala: 500 pm.
**Escala: 100 pm.

Devido a quantidade de ramificacbes existentes no polietiieno de baixa
densidade, desejava-se que houvesse boa adesdo com a fibra, formando,
consequentemente, um compdsito com boas propriedades mecanicas. Observando as
duas imagens da Figura 35, em A, é notavel um espaco (interfase) entre os dois

materiais, oriundo do deslocamento da fibra durante o ensaio de tracdo, ou seja, nesse
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espaco ndo houve interacdo entre os materiais. Porém, em B, com uma magnificacao
adequada, nota-se que a interacdo necessdaria para qualificar um compoésito existe,
mesmo apoés ter sido tracionado; visto que a regido analisada foi rompida durante o
ensaio.

A Figura 37 ilustra a microscopia do compdésito com 5% de fibra de coco.

Figura 37 — Imagem de microscopia eletrénica de varredura do compaésito com 5% de fibra, em
A* —com aumento de 200x e em B** — com aumento de 1000x.
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*Escala: 100 ym.
**Escala: 10 ym.

Assim como no primeiro caso, Figura 36, as imagens do compdésito contendo
5% de FC também apresentam um destacamento da fibra, mas com a ampliacdo a
interacdo é visualmente notada.

Ha uma dependéncia sobre a formagdo de interface, pois mesmo com o
rompimento da fibra por algum esforco mecénico, o compdsito executa sua funcéo
normalmente visto que o refor¢co continua dando suporte necessario a matriz.

Bedin, 2014, realizou a microscopia de um compdésito de PEBD com 10% de
fibora de coco, Figura 38 A, também in natura, em que é possivel observar uma
grande area de interfase, mas quando a fibra passa por um tratamento superficial

(Figura 38 B), esta area é substituida pela interface.



Figura 38 — Microscopia eletrénica de varredura do compdsito de PEBD com 10% de
fibra de coco A —in natura e B —tratada superficialmente.

v

Fonte: Adaptado de Bedin, 2014.
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7 CONCLUSAO

Através dos resultados apresentados foi possivel concluir que o objetivo de
produzir e caracterizar corpos de prova de compdsitos com matriz de polietilieno de
baixa densidade reforgcados com fibras de coco foi alcangado.

Nos espectros de infravermelho foram identificadas substancias caracteristicas
como celulose, lignina e hemicelulose, na fibra; porém, para os compdsitos ndo foi
possivel tal andlise, pois, provavelmente o feixe ndo alcancou as fibras e algumas
regibes submetidas a esta técnica ndo estavam bem homogéneas. Tal fato também
pode ser observado no DSC, as curvas térmicas apresentaram um pico endotérmico a
123 °C além de um comportamento muito proximo do polietileno puro, comprovando a
baixa homogeneidade. Através dos ensaios mecanicos observou-se que as
propriedades mecéanicas, em modulo, diminuiram a medida que uma quantidade de
fibras, em porcentagem, foi adicionada, e, a partir disso, especulou-se que havia baixa
adesdo dos compdésitos. Assim, as amostras de 2,5 e 5% foram submetidas a
microscopia eletrbnica de varredura onde constatou-se baixa adesdo através de regides
de interfase.

Dessa forma, conclui-se que o principal motivo pelo qual os corpos de prova nao
apresentaram aumento na resisténcia mecanica, como era esperado, foi a falta de
adesdao entre reforco e matriz; as fibras utilizadas ndo foram submetidas a nenhum tipo
de modificacdo superficial. Através do ensaio mecéanico constatou-se também que a
mistura entre os materiais (fibra e polietileno) pelo modo manual ndo é adequado visto
que havia baixa quantidade de reforco em alguns pontos enquanto em outros notou-se

uma alta quantidade.
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8 TRABALHOS FUTUROS

Com isso, é proposto que as fibras sejam tratadas superficialmente para que a
rugosidade seja diminuida e a interacdo com a matriz aumente, ocorrendo adesao.
Outra proposta diz respeito a mistura entre os dois materiais. Considerando que todas
as fibras tenham tamanho similar, 0,9 cm, como recomendado, testar a mistura dos
materiais em uma extrusora é uma op¢ao na tentativa de garantir que todas as fibras

sejam dispersas de modo aleatoério por toda a placa.
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