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RESUMO

Compésitos de fibras naturais vém sendo bastante utilizados, entretanto
apresentam algumas desvantagens, como elevada tendéncia a absorver
umidade, baixa estabilidade térmica e propriedades mecanicas indesejaveis,
devido a baixa interacao entre a fibra e a matriz polimérica. Com o objetivo de
melhorar as propriedades finais dos compdsitos a base de polimero/fibras
naturais e aumentar a estabilidade térmica da fibra, tratamentos quimicos
podem ser realizados na fibra. Assim, o presente trabalho tem como meta
combinar os processos de mercerizacao e branqueamento, a fim de verificar as
mudangas na eficiéncia da adesao da fibra de coco na matriz de polietileno de
alta densidade (PEAD). O tratamento foi realizado com a fibra previamente
moida, sendo este constituido por 3 etapas: lavagem em agua destilada,
mercerizacao com NaOH 5% e branqueamento com H202 6% m/v. As fibras
tratadas e ndo tratadas foram adicionadas ao PEAD nos teores de 5, 10 e 15%
m/m. O processamento foi realizado em extrusora TeckTril, dupla rosca
corrotacional. Em seguida, os materiais produzidos foram injetados em
maquina Arburg para a obtencdo dos corpos de prova para o ensaio de
resisténcia ao impacto (ASTM D256) e tracdo (ASTM D638). Sendo realizado
uma analise termogravimétrica dos compdsitos obtidos, indice de fluidez,
microscopia eletrébnica de varredura (MEV) também foi realizada para a
avaliacdo do nivel de interagdo entre as fases e também avaliou as
propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo e impacto. Os resultados
mostraram que a fibra tratada apresentou uma melhor estabilidade térmica, os
compositos obtidos com ambas a fibras apresentaram um aumento no médulo
elastico e uma reducéo na fluidez, com apenas os obtidos com a fibra tratada
apresentando um aumento na resisténcia ao impacto, em relacdo ao PEAD
puro, sinalizando a maior interagao entre a fibra tratada e a matriz plastica. Tais

resultados corroboram as imagens obtidas nas micrografias (MEV).

Palavras-Chaves: Fibra de coco, Compdsito polimérico, Tratamento quimico,

Polietileno de Alta Densidade.



ABSTRACT

Natural fiber composites have been widely used, however they have
some disadvantages, such as a high tendency to absorb moisture, low thermal
stability and undesirable mechanical properties, due to the poor adhesion
fiber/polymer matriz. In order to improve the final properties of polymer/natural
fiber-based composites and increase the thermal stability of the fiber, chemical
treatments can be performed on the fiber. Thus, the present work aims to
combine the treatment of mercerization and bleaching, in order to verify the
changes in the adhesion efficiency of coconut fiber in the matrix of high-density
polyethylene (HDPE). The properties evaluated were impact and tensile
strength and flowability of the composites. The properties evaluated were
impact and tensile strength and fluidity of the composites. The treatment was
carried out with the previously ground fiber, which consisted of 3 steps: washing
in distilled water, mercerization with 5% NaOH and bleaching with 6% w/v
H202. Treated and untreated fibers were added to HDPE at concentrations of
5, 10 and 15%, w/w. The processing was executed in a TeckTril extruder, co-
rotational twin screw. Then, the materials produced were injected into an Arburg
machine to obtain the specimens for the impact resistance test (ASTM D256)
and tensile strength (ASTM D638). Scanning electron microscopy (SEM)
analysis was also performed to assess the level of interaction between the
phases. The results showed that the treated fiber showed better thermal
stability, the composites obtained with both fibers showed an increase in elastic
modulus and a reduction in fluidity, with only those obtained with the treated
fiber showing an increase in impact resistance, compared to to neat HDPE,
indicating a better interaction between the treated fiber and the matrix. These
results corroborate the images obtained in micrographs (SEM).

Keywords: Coconut fiber, Polymer composite, Chemical Treatment, High

Density Polyethylene
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1 INTRODUGCAO

Compositos de fibras naturais sdo uma alternativa viavel aos compdésitos
reforgados com fibras sintéticas, usados como componentes estruturais ou nao,
principalmente em aplicagbes cuja caracteristica de leveza €& desejavel
(SANJAY et al., 2018).

A substituicdo de fibras sintéticas por fibras naturais, hoje, pode gerar a
industria automobilistica beneficios econémicos, sociais e ambientais. Sendo
essa linha de pesquisa capaz de continuar a despertar o interesse de
pesquisadores e engenheiros, visto que os compdsitos de fibras naturais estao
se tornando uma alternativa viavel aos de fonte n&o renovaveis (ZAH et al.,
2007).

As fibras naturais, em relagao as sintéticas, apresentam um baixo custo
e menor densidade, sdo ecologicamente viaveis e possui baixos riscos a
saude. Acredita-se que a sua utilizagdo no desenvolvimento de compadsito,
possui valor ndo apenas no aspecto econdmico, mas também na perspectiva
da sustentabilidade. Além disso, s&o matérias-primas renovaveis para a
obtencdo de novos produtos verdes. As propriedades quimicas, bioldgicas,
ambientais e econdmicas das fibras naturais, podem melhorar de maneira
significativa as propriedades finais de compodsitos a base de matrizes
poliméricas (VIGNESHWARAN et al., 2020).

Os compdésitos polimero/fibra natural apresentam algumas vantagens,
podendo citar: baixa densidade, 6tima resisténcia elétrica, biodegradabilidade,
alta rigidez e alto isolamento acustico (M.R. et al., 2019). No entanto,
apresentam como desvantagem a alta capacidade de absor¢ao de umidade,
baixa estabilidade térmica e baixa resisténcia a tragcao e impacto, gerada pela
baixa adeséao fibra/matriz (BHOWMICK; MUKHOPADHYAY; ALAGIRUSAMY,
2012).

A fraca interacao fibra/matriz esta relacionada a composicao da fibra
natural, em particular os componentes néo celulésicos como: lignina, ceras e
pectina. A remocgao desses componentes contribuird para o aumento da
resisténcia mecanica do compdosito, pois a sua presenga dificulta a uniao
fibra/matriz(FARUK et al., 2012).
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Para melhorar a interagao polimero/fibra, tratamentos quimicos, através
da remocado dos componentes nao celuldsicos, podem ser utilizados:
tratamento alcalino (Mercerizagdo), com hidréxido de soédio (NaOH), capaz de
aumentar a rugosidade da fibra, através da remocdo da parte amorfa e,
consequentemente, levando ao aumento da interagdo com a matriz (FIORE; DI
BELLA; VALENZA, 2015; MAHJOUB et al., 2014) e branqueamento, que leva a
um aumento da estabilidade térmica (RAYUNG et al., 2014).

Com bases nesses conhecimentos, este trabalho tem como proposta
estudar o efeito da combinagdo de dois tratamentos quimicos (alcalino e
branqueamento), realizado na fibra de coco, umas das fibras com maior teor de
lignina (média de 46%) (MUENSRI et al., 2011), na estabilidade térmica e nas
propriedades mecanicas e de fluidez de compdsitos usando como matriz
polimérica o polietileno de alta densidade verde (PEAD), proveniente da
BRASKEM.
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2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito da adicdo de residuo da

agroindustria, fibora de coco (tratada e nao tratada), nas propriedades

mecanicas, fluidez e morfologia da matriz de PEAD “verde”, produzido pela

empresa Braskem.

2.1 Objetivos especificos

>
>

Tratamento alcalino das fibras de coco;

Preparagcao de compdsitos a base de PEAD/fibra de coco em
extrusora dupla rosca;

Caracterizacdo da fibra de coco antes, apés e durante o
tratamento;

Avaliagdo do efeito de diferentes teores de fibras de coco nas
propriedades de resisténcia a tragdao, impacto e de fluidez nos
compositos finais;

Avaliagdo do efeito da adicdo de diferentes teores de fibra de
coco na estabilidade térmica da matriz de PEAD.

Avaliar a morfologia dos compdésitos PEAD/fibra de coco
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 COMPOSITO POLIMERICO

Compdsito polimérico € um material estrutural produzido a partir de
componentes com propriedades fisicas ou quimicas significativamente
diferentes, que sdo combinados em um nivel macroscopico. Sdo constituidos
de uma fase matriz e uma fase de reforco. Os materiais da fase de reforcgo,
comumente, encontram-se na forma de particulas, fibras ou flocos. Os
materiais que constituem a matriz sdo geralmente continuos, como os
polimeros termoplasticos e termorrigidos (como, por exemplo, Polietileno de
alta densidade). Os compdsitos, em relagdo aos materiais convencionais, sao
mais leves, possuem resisténcia otimizada e possui custos mais baixos
(SAJAN; PHILIP SELVARAJ, 2021).

3.2 POLIETILENO

O polietileno (PE) € um termoplastico produzido a partir da polimerizacao
do eteno, produto oriundo da NAFTA petroquimica ou da cana de acucar (caso
do polietileno verde). O PE é um polimero semicristalino, cujas propriedades
estao relacionadas diretamente a quantidade de fracdo amorfa e de fragao
cristalina. E flexivel e é inerte na maioria dos produtos quimicos comumente
usados (COUTINHO; MELLO; SANTA MARIA, 2003).

Existem diferentes tipos de polietileno no mercado, cujas caracteristicas
sao diferenciadas em funcao das condi¢des reacionais e do sistema catalitico
usado no processo de polimerizagdo. Os principais tipos de polietileno s&o: (i)
polietileno de baixa densidade (PEBD); (ii) polietileno de alta densidade (PEAD)
e (iii) polietileno de baixa densidade linear (PEBDL). O PEBD é um polimero
com elevada tenacidade, boa resisténcia ao impacto e facil processabilidade,
com aplicacbes na producao de filmes, frascos flexiveis, embalagens para
liquidos, entre outros usos. O PEAD (usado neste trabalho) possui uma maior
cristalinidade em relacdo ao PEBD. O polimero possui baixa reatividade
quimica. E usado na producdo de filmes, sacolas, utilidades domésticas,
brinquedos, tubos, entre outras aplicacdes. Ja o polietileno de baixa densidade
linear (PEBDL) possui maior resisténcia a deformacao e maior sensibilidade a
fratura do material fundido, tornando-o mais dificil de ser processado em
relacdo ao PEBD. Entretanto, apresenta boas propriedades mecanicas e
6pticas em comparacdo ao PEBD. E usado na produgdo de sacaria industrial,
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filmes stretch, fraldas, entre outras aplicagbes (COUTINHO; MELLO; SANTA
MARIA, 2003).

O PEAD é um importante termoplastico semicristalino com diversas
aplicagbes, devido a sua combinacgao atrativa de facil processabilidade, boas
propriedades mecanicas, 6tima resisténcia quimica, reciclabilidade e baixo
custo (CHEN et al., 2014; YUAN et al., 2009). O desenvolvimento de novas

tecnologias envolvendo o PEAD, pode resultar em materiais avangados

0s, com propriedades superiores ao polimero puro, contribuindo para a
expansao de seu uso e competitividade com os polimeros de maior valor
agregado (SAVINI; OREFICE, 2020).

3.3 FIBRA NATURAL

A fibra natural vem sendo utilizada por varios setores do mercado como
reforco em polimeros termoplasticos, como por exemplo a industria
automobilistica, que conseguiu uma redugédo do peso dos automéveis de até
40%. Esses materiais também tem sido utilizados em revestimentos de portas,
em encostos de poltronas, entre outras aplicagdes, com a finalidade de diminuir

o custo de producao aliado a preocupagao ambiental (WIBOWO et al., 2006).

As fibras celuldsicas naturais tém origem em diversas fontes de recursos
naturais como: animais, vegetais e minerais. Elas podem ser obtidas de
variadas partes dos vegetais e plantas, sendo classificas de acordo com sua
origem como: folha, caule fruto e semente(VENKATARAJAN; ATHIJAYAMANI,
2020).

As fibras sao constituidas, basicamente, por hemicelulose, celulose e
lignina. A celulose €& o principal componente estruturante, sendo um
polissacarideo linear de alta massa molar, formado principalmente por
hemicelulose, responsavel pela estabilidade e resisténcia das fibras. A
hemicelulose é um polissacarideo formado através da polimerizagdo de
diversos agucares (glicose, xilose, galactose, arabinose e manose) e atua

como ligante entre a lignina e a celulose (PASSOS, 2005).

A lignina € um polimero complexo responsavel pela formacao da parede
celular, conferindo rigidez e protegado contra patégeno. As fibras naturais com

alto teor de lignina apresentam excelentes qualidades e alta flexibilidade, mas
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também irdo possuir baixa adesdao em matrizes poliméricas, tendo uma perda
de propriedades, principalmente mecanicas, nos compositos gerados (JIANG et
al., 2018; PASSOS, 2005).

As fibras das cascas do coco, apresentam um baixo teor de celulose,
contudo o percentual de lignina é alto, cerca de duas a quatro vezes a existente
na fibra de sisal, o que leva a uma baixa adesdao com a matriz polimérica. O
teor de lignina na fibra de coco ira variar de acordo com idade do fruto. Os
frutos mais jovens apresentam por volta de 20% e os maduros 35%(PASSOS,
2005).

3.3.1 Tratamento quimico das fibras

Com o objetivo de promover modificagbes na superficie das fibras
naturais, e torna-las menos hidrofilicas e mais compativeis com a matriz
polimérica, diversas estratégias tém sido propostas dentre elas os tratamentos
quimicos (PEREIRA et al., 2015; THAKUR; THAKUR; GUPTA, 2014).

Os tratamentos quimicos sao aqueles em que ocorre a utilizacdo de
substancias quimicas, que ira reagir com a fibra, permitindo maior interacéo
entre os componentes do compdsito. Essa adesao pode ser feita através de
uma ligagao quimica efetiva, especialmente as de carater covalente, ligagao de
hidrogénio ou acido-base (ALBINANTE; PACHECO; VISCONTE, 2013).

Um exemplo de tratamento quimico é o tratamento alcalino a base de
hidréxido de sodio (mercerizagédo). Tal tratamento tem demonstrado ser
bastante popular, e consiste na solubilizagdo da hemicelulose e da lignina,
alterando também a cristalinidade da celulose, levando a um aumento da
rugosidade da superficie da fibra (LI; TABIL; PANIGRAHI, 2007).

A mercerizacdo pode ser combinada com o processo de
branqueamento, realizado com perdoxido de hidrogénio, que possui a
capacidade de descolorir a fibra, através da remocéao de lignina, hemicelulose e
impurezas superficiais (substancias cerosas) (RAYUNG et al., 2014). Além
disso, ird ocorrer a liberagdo de radicais livres, que reagirdo com o grupo
hidroxila da fibra e com a matriz, contribuindo para uma melhor adeséao

fibra/matriz. Esse tratamento também ira reduzir a tendencia da fibra de
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absorver umidade, além de aumentar a sua estabilidade térmica (KABIR et al.,

2012).

4 METODOLOGIA
4.1 MATERIAIS

As matérias primas utilizadas foram:

> Polietileno de alta densidade verde (PEAD), do tipo SHC7260,

fornecido pela Braskem com as seguintes especificacbes: MFI
7,2 g/10min, densidade 0,959 g/cm?

Fibra de coco (FC) proveniente do Estado da Bahia, que se
encontrava seca e desfibrada, mas enoveladas. Sendo doada
pela Empresa Projeto Coco Verde, localizada na Rodovia

Presidente Dutra, Rio de janeiro, RJ
Reagentes utilizados:

Hidréxido de sodio, P.A. (micropérolas), produzido por ISOFAR
Industria e Comércio de Produtos Quimicos Ltda.

Peroxido de hidrogénio a 30% P.A. produzido por ISOFAR
Industria e Comércio de Produtos Quimicos Ltda.

Acido sulfarico P.A. produzido por VETEC Quimica Final Ltda.
Acido acético P.A. (glacial) C2H4Os, produzido por VETEC
Quimica Final Ltda.

Alcool etilico absoluto, P.A., produzido por ISOFAR Industria e

Comércio de Produtos Quimicos Ltda.

4.2 EQUIPAMENTOS

Os equipamentos utilizados foram:

>

Analisador Termogravimétrico (TGA) simultdneo, da TA
Instruments, Q500. Universal Analysis (@)

Agitador Magnético com aquecimento. Marca IKA. Modelo C-MA
HS7(@

Bomba a vacuo. Marca Tecnal. Modelo TE-058(@)

Equipamento Impacto Izod. Modelo Resil Impactor / CEAST @
Maquina Universal de Ensaio EMIC DL 3000. Carga 5 kN @
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Plastdbmero. Medidor de indice de fluidez (MFI). Marca: Dynisco.
Modelo LMI 4000

Moinho de facas da marca Marconi - modelo Ma580@)
Microscopio eletrénico de varredura (MEV), marca da marca Leo,
modelo 1450VP®)

Extrusora dupla rosca corrotacional TECK TRIL DCT-20@

Injetora ARBURG ALLROUNDER 270S®)

Estufa com circulacdo de ar, marca ETHIK TECHNOLOGY.
Modelo 400-9D@

Balancga analitica da marca BEL Engineering. Modelo M214Ai(®

Localizacdo dos equipamentos:

(a) Instituto de macromoléculas professora Eloisa Mano IMA — UFRJ
(b) Universidade do estado do Rio de janeiro - UERJ

4.3 TRATAMENTO DA FIBRA DE COCO

A fibra de coco, previamente moida, foi submetida a um tratamento

(Figura 1), antes da incorporagdo ao PEAD, que consiste em duas etapas,

sendo a primeira um tratamento quimico constituido por trés fases (lavagem,

mercerizacdo e branqueamento). A segunda etapa consiste em um

beneficiamento mecéanico (moagem e peneiramento).

Figura 1: Fluxograma do tratamento
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4.3.1 Lavagem

A fibra de coco foi submetida por um processo de lavagem de 2h, em um
erlenmeyer contendo agua destilada na propor¢cédo 1:10 (m/v) (em relagédo a
massa de fibra), em temperatura de 70°C. Ao final da lavagem, a fibra é

filtrada, posteriormente, seco em estufa com circulagéo de ar, por 24 h a 60°C.

4.3.2 Mercerizagao

Ap6s a lavagem, deu-se a mercerizagao realizada num erlenmeyer
contendo solugédo de NaOH 5% (m/v) na proporgéo de 1:20 (m/v) em relagéo a
massa de fibra, sobe agitagdo constante por 2h, ao fim realizou-se uma
filtracdo simples e uma lavagem até pH neutro, sendo colocado em seguida

para secar em estufa por 24h a 60°C.

4.3.3 Branqueamento

Como ultima etapa do tratamento quimico realizou-se um
branqueamento num erlenmeyer, contendo uma solugdao H202 6% / NaOH 5%
(m/v) na propor¢ao 1:1, sendo a mesma colocada numa proporgéo de 1:20
(m/v) em relagdo a massa de fibra adicionada, a 45°C por 2h. Ao termino

filtrou-se, lavou-se até pH neutro e colocou na estufa por 24h a 60°C.

4.3.4 Moagem e peneiramento
Apos o tratamento a fibra de coco tratada, foi moida em um moinho de
facas da marca MARCONI, e depois peneirada, afim de se obter particulas

menores que 0,149 mm, com a utilizagcdo de uma peneira mesh 100.

4.4 OBTENCAO DOS COMPOSITOS — EXTRUSAO

Os compésitos (Tabela 1) foram preparados através da incorporagao de
fibra tratada, e da nao tratada, previamente secas em estufa a 60°C por 24h,
ao PEAD. Sendo processados compoésitos de PEAD com teores de fibra de

coco de 5, 10 e 15 % m/m, em relagdo a matriz de PEAD.

Tabela 1: Compdésitos obtidos

Caédigo utilizado PEAD puro I-5 110 I-15 T-5 T-10 T-15

PEAD (% m/m) 100 95 90 85 95 90 85
Fibra de Coco 0 5 10 15 - - -
In natura (% m/m)
Fibra de Coco Tratada 0 - - - 5 10 15
(% m/m)

Fonte: Elaborado pelo autor
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Uma extrusora dupla rosca corrotacional, TeckTril, foi utilizada com os
parametros de perfil de temperatura, mostrado na Tabela 2, taxa de

alimentacao de 4,15 kg/h e velocidade da rosca de 200rpm.

Tabela 2: Parametros de extrusao

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temperatura 90 140 140 140 160 160 160 160 160 180
(°C)

Fonte: Elaborado pelo autor

4.5 PREPARACAO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova para a avaliagcdo das propriedades mecanicas
(resisténcia a tragdo e impacto), foram injetados, em uma injetora Arbourg,
modelo 270S.0s parametros de injecao foram: pressao de injecao de 1200 bar,
tempo de resfriamento do molde de 30s e temperatura de resfriamento do
molde de 30 °C. O perfil de temperatura a utilizado no processo de injecao €

mostrado na Tabela 3.

Tabela 3: Pardmetros de temperatura de injecao

Zona 1 2 3 4 5
Temperatura 160 165 170 180 190
(°C)

Fonte: Elaborado pelo autor

4.6 CARACTERIZACAO - FIBRA DE COCO E COMPOSITOS

Os compdésitos obtidos pelo processo de extrusdo foram caracterizados
quanto as suas propriedades mecanicas (resisténcia a tracdo e impacto), indice
de fluidez (MFI) e térmica, através da analise termogravimétrica (TGA). As
matérias-primas (PEAD e fibra de coco) também tiveram a sua estabilidade
térmica avaliada. A analise de microscopia eletronica de varredura (MEV) foi

realizada com o objetivo de observar a adesao da fibra na matriz.

4.6.1 Analise termogravimétrica — TGA

As amostras do PEAD puro, dos compdsitos PEAD/FC tratada e néo
tratada (5, 10 e 15% m/m) e da FC a cada etapa do tratamento, tiveram uma
analise de TGA, realizada com uma taxa de aquecimento de 10°C/min, sob
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atmosfera de nitrogénio com vazao de 40 ml/min e faixa de temperatura de 30
—830°C.

4.6.2 Teor de holocelulose

O teor de holocelulose foi realizado com a fibra tratada e a nao tratada,
em duplicata, pesou-se cerca de 3,0 g, que foram colocadas em um erlenmeyer
de 500 ml com 120 ml de agua destilada, foram colocadas em banho de dleo a
70°C por 5h, ao se atingir a temperatura adicionou-se 1,0 ml de acido acético
glacial e 2,5 g de clorito de sddio, nas primeiras 2h com intervalo de 1h os

adicionou novamente.

Ao fim das 5h, filtrou-se em funil sinterizado (N°3), previamente pesado,
lavou-se com agua destilada até pH 7 e duas vezes com etanol, posteriormente
colocou-se em estufa, com circulacdo de ar, a 60°C por 24h, apdés as 24h

pesou-se o funil novamente. Calculou-se o teor usando a equacgao 1.

Tho = 222 MFL 100 (1)

Mam

Onde Tho € teor de holocelulose, Mam (massa da amostra), Mr2 (massa

do funil apés a filtragem) e Mr1(massa do funil antes da filtragem).

4.6.3 Teor de a-celulose e hemicelulose

Para a determinacao do teor de a-celulose e hemicelulose, realizada em
duplicada, pesou- se inicialmente cerca de 1g de holocelulose, obtida na etapa
4.6.2 (para a fibra tratada e nao tratada). O material foi deixado em contato
com 15 ml de solugao de NaOH 17,5%, m/m, por 2 min. Posteriormente,

triturou-se por 8 min e aguardou-se por 20 min.

Apos os 20 min, realizou-se uma filtragem, em um funil sinterizado N°3
(previamente pesado), lavou-se com agua destilada até pH 7,0 que, ao ser
atingido, a lavagem passou a ser feita com 200 ml de acido acético 20%(m/v) e
200 ml de agua destilada. Colocou-se para secar na estufa a 60 °C por 24h,

sendo pesado novamente o funil apos 24h.

Calculou-se os teores de a-celulose e hemicelulose utilizando-se,

respectivamente, as Equacgdes 2 e 3.

— Mo—celulose XlOO (2)

Toc—celulose M
holocelulose



24

Themicelulose = Toc—celulose - Tholocelulose (3)

4.6.4 Propriedades mecénicas
As propriedades mecéanicas avaliadas foram: a resisténcia a tracéo e

impacto em corpos de provas (Figura 2), obtidas pelo processo de injegao.

A resisténcia a tragao foi realizada segundo a norma ASTM D638, sendo
utilizado corpos de provas do tipo |I. O ensaio foi realizado em maquina
universal de ensaio, com velocidade de separagdo entre as garras de 15

mm/min e distancia entre as garras de 115 mm.

O ensaio de resisténcia ao impacto IZOD foi realizado, segundo a norma
ASTM D256, em 10 corpos de provas entalhados, utilizando um angulo de
60°C e pendulo de 2 J.

Figura 2: Corpos de prova de resisténcia a tragado (A) e impacto (B)

Il

B

A

Fonte: Elaborado pelo autor

4.6.5 indice de fluidez — MFI

O MFI foi determinado para o PEAD puro e os compésitos PEAD/ FC
tratada e nao tratada nas concentracdes de 5, 10 e 15% m/m, sendo utilizada a
norma ASTM D1238, com as condi¢des: temperatura de 190°C e peso de 2160
g.

4.6.6 Microscopia eletronica de varredura - MEV
A microscopia foi realizada no PEAD puro e nos compésitos PEAD/FC

tratada e nao tratada a 15% m/m, em microscopio da marca Jeol, modelo
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1450VP, com as amostras do corpo de prova de tracao fraturadas por criogenia
e posteriormente metalizada em ouro, utilizando uma aceleragao de elétrons de

20kV, sendo utilizada a ampliacdo de 500X.
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5 RESULTADO E DISCUSSOES

5.1 FIBRA DE COCO

Os resultados obtidos pelo TGA (Tabela 4 e Figura 3), foram analisados
tendo como base a temperatura de degradagao da hemicelulose (220-315°C) e
da celulose (315-400°C) (ESCOCIO et al., 2014), sendo observado um
aumento na Tonset de 13,96% ao final do tratamento, nota-se também, através
da DTG, o desaparecimento da banda referente a degradagdao da
hemicelulose, o que indica o0 aumento da concentragcado de a-celulose ao final

do tratamento juntamente da estabilidade térmica da fibra de coco.
Figura 3: Curvas de TGA (A) e DTG (B) da fibra de coco antes e ap6s cada etapa do tratamento
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Tabela 4: TGA da fibra de coco antes e apds etapas do tratamento

Tmax (°C)
Fibra Tonset (°C) Pico 1 Pico 2
Nao Tratada 215 254 293
Lavada 232 264 330
Mercerizada 246 - 288
Tratada 245 - 282

Fonte: Elaborado pelo autor

Os resultados obtidos pelo TGA (Tabela 4 e Figura 3), foram analisados
tendo como base a temperatura de degradagao da hemicelulose (220-315°C) e
da celulose (315-400°C) (ESCOCIO et al., 2014), sendo observado um
aumento na Tonset de 13,96% ao final do tratamento, nota-se também, através
da DTG, o desaparecimento da banda referente a degradagdo da
hemicelulose, o que indica o0 aumento da concentragcao de a-celulose ao final

do tratamento juntamente da estabilidade térmica da fibra de coco.

Através da determinacdo dos teores de holocelulose, a-celulose e
hemicelulose, para a fibra tratada e nao tratada (Tabela 5), pode-se observar
um sutil aumento de 3,19%, no teor de holocelulose para a fibra tratada em
comparagao com a in natura, além de um aumento da concentragdo de a-
celulose de 28,75% e uma reducao de hemicelulose de 23,54%. A sua redugao

€ observada também através da DTG (Figura 3).

Tabela 5: Composic¢ao da fibra de coco tratada e nao tratada

Fibra de coco

Teor (%) N&o Tratada Tratada
Holocelulose 83,17 £ 0,23 88,36 + 1,89
a-celulose 44,90 + 1,56 73,65+ 1,82
Hemicelulose 38,25 +1,77 14,71 + 3,71

Fonte: Elaborado pelo autor

5.2 COMPOSITOS PEAD / FIBRA DE COCO
A Figura 4 mostra as curvas de TGA e DTG, para os compdsitos PEAD/

fibra de coco in natura e tratada, nas concentracées de 0, 5, 10 e 15% m/m.
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Figura 4: Curvas de TGA (A) e DTG (B) dos compositos PEAD/fibra de coco in natura e tratada
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Fonte: Elaborado pelo autor

A Tabela 6 mostra os resultados obtidos para as curvas de TGA.
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Tabela 6: Resultados TGA dos compositos PEAD/fibra de coco in natura (1) e tratada(T)

Evento 1 Evento 2
Perda de Perda de
A massa  Tonset Tmax massa Tonset Tmax Residuo
mostra o o ° o o o
30-350°C (°C) (°C) 350-830°C (°C) (°C) (%)
(%) (%)
PEAD - - - 99,28 444,09 458,02 0
puro
I-5 4,07 268,49 315,18 94,68 442,81 456,08 1,25
1-10 8,42 26545 316,25 88,40 441,70 457,76 3,19
1-15 6,59 268,24 318,01 91,20 443,16 454,68 2,21
T-5 9,21 273,47 308,80 88,11 444 26 456,90 2,69
T-10 7,76 271,02 305,39 89,19 439,58 459,47 3,04
T-15 12,03 271,94 303,15 84,11 444 52 459,48 3,86

Fonte: Elaborado pelo autor

Os resultados obtidos pelo TGA (Figura 4 e Tabela 6) foram analisados
considerando-se as ocorréncias dos eventos de degradagdo. O primeiro na
faixa de 30-350 °C e o segundo de 350-830 °C, sendo os eventos,

respectivamente, a degradagéo da fibra de coco e o PEAD.

No primeiro evento & possivel observa que o aumento do teor de fibra
tem a tendéncia de levar ao aumento da perda de massa. No entanto, esse
comportamento nao é verificado do I-15 em relacédo ao 1-10 e do T-10 ao T-15.
Sendo um forte indicativo de que a carga se encontra distribuida de forma

heterogénea na matriz. A mesma relacéo pode ser observada no residuo.

Nota-se também, no primeiro evento, que as composicoes feitas com a
fibra tratada apresentaram um ligeiro aumento no valor de Tonset em relagao
as realizadas com a fibra nao tratada. Em contrapartida, para a Tmax, ocorre
uma reducao de seu valor por volta de 3,38%, para os produzidos com a fibra

tratada em comparacao com a fibra nao tratada.

Ja no segundo evento identifica-se que os valores de Tonset e Tmax,
referentes a degradacdo do PEAD, ndo apresenta variagao significativa entre
as composicoes, independentemente do tipo de fibra. Sendo um indicativo de
que a fibra, ndo esta tendo uma interagdo com o PEAD, com intensidade

suficiente para alterar a sua estabilidade térmica.
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Nota-se que o0s compdsitos obtidos (Figura 5) apresentam uma
coloragcéo diferente em relagdo ao PEAD puro. Entretanto, os compositos
produzidos com a fibra ndo tratada apresentam uma cor mais escura, sendo

um possivel sinal de uma maior degradagao térmica. Com ambas as fibras, a

coloracao se torna mais intensa a medida que o seu teor aumenta.

Figura 5: Zoom do corpo de prova de resisténcia a tragao

(Esquerda fibra nao tratada / direita fibra trada)

PEAD

Fonte: Elaborado pelo autor

A Tabela 7 mostra as propriedades de resisténcia a tragdo do PEAD
puro e de seus compositos.

Tabela 7: Propriedades de resisténcia a tracdo dos compésitos PEAD/ fibra de coco in natura (1)
e tratada (T)

Material Tensao no Deformagaono Modulo elastico
escoamento escoamento (Mpa)
(Mpa) (%)

PEAD puro 22,22 + 0,22 10,11 £ 0,17 886 + 62
I-5 21,33+0,14 9,27 £ 0,45 1147 £ 44
1-10 19,02 £ 0,57 4,57 £ 0,70 1213 £ 118
I-15 18,16 £ 0,24 3,54 £ 0,09 1364 + 34
T-5 21,27 £ 0,24 9,20 £ 0,26 1153 + 50
T-10 18,21 £ 0,64 4,04 £ 0,33 1246 + 34
T-15 18,30 + 0,57 3,73+0,30 1410 £+ 51

Fonte: Elaborado pelo autor

Os dados da Tabela 7 mostram que a medida que a fibra de coco é
adicionada a matriz de PEAD, ocorre um decréscimo de 65,0% da capacidade
de deformacao do compésito final, sendo o maior decréscimo para o teor de

15% m/m para fibra ndo tratada em comparacéao para a tratada também a 15%
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m/m foi de 63,5%. Tal resultado é esperado, visto que a presenca das fibras ira
produzir pontos de concentragao de tensao, resultando na fratura prematura da
matriz polimérica. Entretanto, pode-se observar também que a adigédo de fibras

leva ao aumento da rigidez do compésito final (aumento do mdédulo elastico).

Outra observacgao, é que a adicao de um maior teor de fibra tratada na
matriz (15 % m/m), levou a um maior aumento do valor do médulo elastico em
relagdo ao composito com fibra ndo tratada, sendo esse aumento de 1364 para
1410 MPa, para tal resultado sinaliza que o tratamento da fibra tende a ser
mais eficiente quando um maior teor de fibra € usado junto do aumento da
interacao fibra/matriz. Estas observacbes estdo de acordo com os dados de
TGA e de composicdo da fibra. Conforme observados respectivamente na
Figura 3 (curvas de TGA) e Tabela 5, a fibra de coco tratada apresentou uma
reducdo (23,54%) da fase hemicelulésica e o aumento do teor da fase
celulésica. Este fato levou a uma ancoragem mais pronunciada das fibras a

matriz de PEAD, levando ao aumento da rigidez do compdsito final.

Os resultados obtidos para o ensaio de resisténcia ao impacto (Figura 6)
divergem dos obtidos no ensaio de resisténcia a tracdo. Os compdsitos
produzidos com a fibra tratada apresentaram um aumento no valor de
resisténcia ao impacto e a medida que se aumenta o teor de fibra tratada,
houve aumento maximo de 25,50% para o compdésito com teor de 15% m/m de

fibra em relacédo ao PEAD puro.

Figura 6: Resultados de resisténcia ao impacto

Resisténcia ao Impacto (KJ/m?)

4,48

i —
. 4, 6/*_7

3,63 3,57

2,96 2,84

3 — —c— —$ 275

5% 10% 15%

—e—Fibra ndo tratada —e—Fibra Tratada  —e=PEAD puro

Fonte: Elaborado pelo autor



32

Ja as composi¢des produzidas com a fibra nao tratada, apresentaram
comportamento inverso aos da fibra tratada, ocorrendo uma diminuigdo da
resisténcia ao impacto (redugdo maxima de 23,0%), sendo esse o
comportamento esperado ao se adicionar fibora a matriz. A melhora da
resisténcia ao impacto (observada somente para a fibra tratada), juntamente
com o aumento do médulo elastico, sinaliza a ocorréncia de uma melhor

adeséao fibra/matriz quando a fibra foi tratada.

Através da analise de MFI (Figura 7) é possivel observar que o PEAD
puro apresentou 8,8 g/10min de fluidez, e para os compdsitos com a fibra ndo
tratada nos teores de 5, 10 e 15% m/m foi observado respectivamente os
valores de 7,68, 7,36 e 5,680 g/10min. Com isso é possivel observar que a
medida que se aumentar o teor de fibra a um aumento da viscosidade, em
relacdo ao PEAD puro, o que é um comportamento esperado visto que

estruturas fibrosas dificultam o escoamento da cadeia polimérica.

Ja os compdsitos com a fibra tratada, também nos teores de 5, 10 e 15
% m/m, possui respectivamente os valores de MFI de 7,60, 7,20 e 6,72
g/10min. O que leva a concluir que a adigdo de fibra tratada, assim como a

fibra in natura, ira contribuir para o aumento da viscosidade do compésito final.

No entanto os compdsitos com a fibra tratada em comparagdo com os
da nao tratada, apresentaram para as concentragdes de 5 e 10% m/m, valores
proximos de MFI, estando dentro dos desvios padrbes, mas para a
concentracédo de 15% m/m o compdsito oriundo da fibra tratada se mostrou
18% mais fluido que o proveniente da nao tratada. Isso se deve a uma possivel
tendencia da celulose da fibra tratada de se alinhar na direcdo do fluxo, o que
gera um aumento mais pronunciado da fluidez do compésito final, apesar do
apesar de sua provavel melhor interagdo com a matriz, que tende a aumentar a

viscosidade do compdsito obtido.
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Figura 7: Valores de MFI do PEAD puro e dos compdsitos PEAD/fibra de coco
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Fonte:Elaborado pelo autor

Através da andlise de MEV (Figura 8) é possivel visualizar a
incorporagao da fibra na matriz. Além disso, € possivel também verificar a
melhor interagao da fibra tratada, em comparagao a nao tratada, ao PEAD. Isso
pode ser observado pela presenca de fibrilas que se conectam a matriz de
polietileno. Tal observagdo comprova a melhor adesdo fibra/matriz, ja
observada pelo aumento do moédulo elastico e da resisténcia ao impacto nos

compositos obtidos com a fibra tratada.

Figura 8: Microscopia PEAD puro (A), PEAD/FC néo tratada 15% m/m (B) e PEAD/FC
tratada15% m/m (C)

Fonte: Elaborado pelo autor
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6 CONCLUSAO

Apos o tratamento alcalino e do branqueamento, através da analise de
TGA, pode-se concluir que ocorreu um aumento da estabilidade térmica da
fibra de coco e pela determinagdo da composicao da fibra, pode-se afirmar que
nao ocorreu uma variagao significativa do teor de holocelulose, mas ha uma

reducdo da hemicelulose (23,54%) e um aumento da a-celulose de 28,75%.

Durante os ensaios de resisténcia a tracao dos compdsitos produzidos,
observa-se um aumento do modulo elastico e uma reducéo da propriedade de
deformagdo no escoamento, com o aumento do teor de fibra, tanto tratada,
como nao tratada. No entanto, ndo foi possivel observar uma variacéo
significativa entre os dois tipos de compdsitos. Somente no compdsito com o
maior teor de fibra tratada, a rigidez tende a ser mais pronunciada, sinalizando

que, nessa composicao, a interacdo PEAD e fibra foi melhor.

No ensaio de resisténcia ao impacto, os compésitos obtidos com a fibra
tratada apresentaram uma melhora na propriedade, em contrapartida, os
provenientes da fibra nao tratada foram observados um decréscimo nessa
propriedade, sendo mais um forte indicativo que a fibra tratada apresenta uma

melhor adesao fibra/matriz.

Através da microscopia MEV foi possivel observar, somente com a fibra
tratada, a presenca de fibrilas, fazendo a ligacao da fibra com a matriz de
PEAD, comprovando assim a melhor adesao da fibra com a matriz, ratificando

os resultados obtidos nos ensaios de resisténcia ao impacto e a tragao.

A adigao da fibra ao polimero levou a um aumento da viscosidade.
Entretanto, foi observado esse efeito de forma mais pronunciada na fibra nao
tratada. Comparando os compdsitos com as fibras tratada e nao tratada com
teor de 15% m/m, o compdsito com fibra tratada apresentou maior valor de
MFI, sinalizando maior fluidez de seu compdsito com PEAD, isso ocorreu
devido a tendéncia ao alinhamento da celulose na fibra tratada.
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