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Resumo

Neste trabalho foi avaliado o comportamento mecéanico dos compositos
de polietileno de baixa densidade reforcados com fibras da palmeira.
O polietileno de alta densidade (PEBD) foi utilizado como matriz ter-
moplastica devido ao baixo custo e sua temperatura de processamento
menor que a temperatura de degradacdo da fibra. As fibras “in natura”
foram caracterizadas pelas técnicas de Difragéo de Raios X (DRX), mi-
croscopia eletrdnica de varredura (MEV) e espectroscopia de infraver-
melho (FTIR). Apés a caracterizagdo as fibras foram misturadas com
0 PEBD, nas proporcdes de 5, 10, 15 e 20% (m/m). As misturas foram
realizadas em um misturador termocinético e, em seguida, foram injeta-
das para a confeccdo de corpos de prova de tracdo. Posteriormente, fo-
ram avaliadas as propriedades mecanicas dos compositos. Os resultados
obtidos revelaram que foi possivel obter materiais mais rigidos e menos
deformaveis, com até 20% (m/m) de fibras.

Abstract Keywords

In this work was evaluated mechanical behavior low density polyethylene

reinforced with palm fibers composites. Low density polyethylene was || Mechanical
used as the thermoplastic matrix, considering its low cost and processing || Characterization
temperature which is below the fiber degradation temperature. The fibers

were characterized by of X-ray diffraction (XRD), scanning electron || Composites
microscopy (SEM) and infrared spectroscopy. After characterization,

fibers were mixed with HDPE, in ratios of 5, 10, 15 and 20% (w/w). The || LDPE

mixture was performed in a thermokinetic mixer and samples prepared

by injection molding. The composites were characterized by tensile || Palm fibers

testing. Analyzing results was possible to obtain a more rigid and less
deformable material with up to 20% fiber content.
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1. Introducéo

Devido a crescente preocupacdo com o
meio ambiente novas pesquisas tém sido dire-
cionadas ao uso de materiais sustentaveis. Os
pardmetros de sustentabilidade mais discuti-
dos estéo relacionados ao controle do consu-
mo de energia elétrica e & substituicdo de ma-
teriais tradicionais por materiais alternativos.

Desse modo, as empresas passaram a in-
vestir na busca de novas técnicas e tecnologias
para atividades e a considerar também a varia-
vel ambiental em suas estratégias de produgao.

Dessa tomada de consciéncia ambiental, o
uso de fibras naturais como refor¢o em matrizes
poliméricas tem sido muito estudado, o que tera
impacto do ponto de vista da reducdo da depen-
déncia de materiais provenientes de fontes ndo
renovaveis, assim como ambiental e econdmico
(EL-SABBAGH, 2014). Além disso, 0 uso de
materiais provenientes de fontes renovaveis tem
sido extensamente estudado, devido as vantagens
que os mesmos oferecem quando comparado aos
materiais sintéticos (ARRAKHIZ, et al., 2013;
NUTHONG et al,, 2013; RAMESH et al., 2013).

Um fator importante que favorece o em-
prego de fibras naturais como insumo reno-
vavel é a crescente perspectiva de economia
de energia por meio da redugdo de peso dos
componentes, bem como os aspectos ligados a
recuperacdo das matérias-primas e ao reapro-
veitamento dos materiais no final do ciclo de
vida do produto (MULINARI, 2009). Além
disso, os residuos agroindustriais sao gerados
em grande quantidade e a proposta de utili-
zag8o desses residuos, como por exemplo, a
palmeira real australiana é muito interessante.
A fibra da palmeira real australiana apresenta
vantagem com relagdo a abundéncia e custo, ja
gue € um subproduto da industria do palmito.
A agroindustria brasileira do palmito é respon-
savel pela maior producdo mundial de palmito
envasado, gerando como consequéncia, tone-
ladas de residuos no meio ambiente.

No entanto, a obtencdo de materiais
compositos poliméricos reforgados com fibras
naturais exige condigdes especificas quan-
to ao processamento, pois as fibras naturais
apresentam estrutura essencialmente hidrofi-
lica, incompativel com matrizes termoplésti-
cas hidrofébicas, podendo haver a formagéo

de aglomerados de fibras. Para que o reforgo

e a matriz atuem conjuntamente em uma de-
terminada aplicacéo, o contato interfacial tem
que ser adequado. Muitos trabalhos indicam
a modificacdo superficial das fibras in natura
para aumentar a energia superficial, antes de
ser incorporada como refor¢o em matrizes po-
liméricas visando melhorar a compatibilidade
entre fibra e matriz (MULINARI et al., 2010).

Dentro deste contexto, o objetivo deste tra-
balho foi desenvolver e caracterizar mecanicamen-
te compositos de polietileno de baixa densidade

refor¢ados com fibras da palmeira real australiana.

2. Materiais e métodos

2.1. Materiais

Para a confeccdo do composito foram
utilizadas fibras provenientes da palmeira real
australiana e polietileno de baixa densidade. A
fibra da palmeira real australiana utilizada no
projeto foi gentilmente fornecida pela Biosolvit,
localizada em Barra Mansa — RJ. Primeiramente
as fibras foram cortadas, secas em estufa a 60°C
até peso constante, em seguida foram peneira-
das em uma peneira de 10, 20 e 40 mesh.

2.2. Andlise das Fibras

Para avaliar as propriedades fisicas e qui-
micas das fibras provenientes da palmeira real
australiana, as mesmas foram caracterizadas pe-
las técnicas de Difratometria de Raios X (DRX),
Microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e
Espectroscopia de infravermelho (FTIR).

Os difratogramas de Raios X das fibras da
palmeira real australiana in natura foram obti-
dos para determinar o tipo de estrutura fisica,
ou seja, 0s parametros de redes e 0s espacamen-
tos interplanares da rede cristalina do material,
permitindo identifica-lo mediante comparagéo
com estruturas cristalinas ja conhecidas, deter-
minando se o material ¢ amorfo ou cristalino.

Os difratogramas foram obtidos em
um difratbmetro de Raios X da marca
Shimadzu modelo XDR-6000, disponivel no
Departamento de Engenharia de Materiais da
EEL/USP, com fonte de radiagdo CuKa, vol-
tagem de 40 kV, corrente de 40 mA, varredura
0,05 (20/ 5s) para valores de 20 entre 10 e 70°.

Com os resultados obtidos no difratdme-
tro foi possivel calcular os indices de cristali-



nidade das fibras por meio da Equagéo (1) definida pelo método empirico de Segal et al. (1959), que

fornece um valor aproximado:
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na qual:

I, = Indice de cristalinidade em porcentagem;
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(am) v 100
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lwim = Pico de intensidade de difracdo que representa o material cristalino perto de 26 = 227
Lun = Pico de intensidade da difracdo que representa o material amorfo perto de 20 =1¢6".

As micrografias foram obtidas em um
microscépio eletrdnico de varredura JEOL
JSM5310, disponivel no Instituto Nacional de
Pesquisas Espaciais/INPE em Sdo José dos
Campos, operando de 15 a 20kV, usando elé-
trons secundarios, a fim de obter informagdes
quanto a morfologia das fibras. As amostras fo-
ram fixadas em um suporte com auxilio de uma
fita de carbono autocolante dupla face e subme-
tidas ao recobrimento metélico com ouro.

Para avaliar ¢ identificar as vibragdes e
estiramentos das ligacdes efetivas das fibras
foi realizada uma analise de espectroscopia de
infravermelho. Uma mistura de KBr (300mg)
e cerca de 1,5mg de amostra foi macerada em
gral e pistilo de &gata. As pastilhas foram ob-
tidas no pastilhador utilizando uma presséo de
10kgf.cm2 sob vacuo durante 5min, em segui-
da foi efetuada a varredura numa faixa espec-
tral de 4000 a 400cm™* com 64 scans. As anali-
ses foram realizadas em um espectrofotdmetro

da marca Spectrun modelo GX Perkin Elmer,
disponivel no Departamento de Biotecnologia

da Escola de Engenharia de Lorena/USP.
2.3. Obtencao dos Compdsitos

Os compésitos (5-20% em massa de re-
for¢o) foram obtidos em um homogeneizador
para plasticos (Dryser). Inicialmente o reforco
e a matriz foram secos em estufas a 50°C por
cerca de 2h. Ap6s mistura entre reforco e ma-
triz no homogeneizador “Dryser”, 0 material foi
moido em moinho granulador e novamente seco
em estufa a 50°C por 2h. Os compdsitos moidos
previamente secos foram injetados em molde
contendo cavidades com dimensdes especificas
para ensaios mecanicos, utilizando uma injeto-
ra RAY RAM - modelo TSMP, disponivel no
Laboratério de Processamento de Materiais do
Centro Universitario de Volta Redonda. Os com-
positos foram obtidos com diferentes proporcdes
de fibras como relacionados na Tabela 1.

Tabela 1. Descri¢do dos compoésitos de PEBD reforcados com diferentes proporcdes de fibras e

do PEBD puro

Amostra | Tipo de fibra reforcada | Quantidade de PEBD (% m/m) | Quantidade de refor¢o (% m/m)

PEBD 100
CP5% Fibra in natura 95 5

CP10% Fibra in natura 90 10
CP20% Fibra in natura 80 20

CP (compdsitos reforgados com fibras da palmeira in natura.

2.4. Ensaios Mecanicos dos Materiais

Compositos

Os ensaios de tracdo foram realizados no
Laboratério de Ensaios Mecanicos do Centro

Universitario de Volta Redonda - UniFOA, em
um equipamento da marca EMIC, com célula de
carga de 50kN. Para cada composito avaliado, fo-
ram ensaiados cinco corpos de prova com dimen-
sdes de acordo com a norma ASTM D 638 — 03.
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3. Resultados

3.1. Andlise das Fibras

O difratograma de Raios X das fibras da
palmeira in natura (Figura 1) apresenta com-
portamento tipico de estrutura semicristalina,

o qual evidencia dois picos bem definidos re-
ferentes as fases amorfa e cristalina dos ma-
teriais. O pico de menor intensidade (I, ) €
referente a fase amorfa e se encontra proximo
de 2q = 16°, ja, o pico mais elevado (I ,) esta
relacionado a fragdo cristalina e esta préximo
de 2q = 22°.
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Figure 1. Difratograma de Raios X das fibras da palmeira in natura.

O indice de cristalinidade obtido das fibras esta apresentado na Tabela 2.
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Analisando o indice de cristalinidade obtida
das fibras observou-se um valor inferior quando
comparados a outras fibras, tais como, fibras do
coco verde e fibras do bagaco de cana (BENINI,
2011). Esse fato ocorreu devido a presenga de
extrativos na superficie das fibras. A técnica de
microscopia eletrnica de varredura e caracteri-
zacdo quimica evidencia a presenca de extrativos.

A técnica de microscopia eletrbnica
de varredura teve por objetivo determinar as

caracteristicas das fibras quanto a morfolo-
gia e ao aspecto superficial. As micrografias
das fibras da palmeira in natura evidenciam
fragmentos achatados e cilindricos dispostos
de forma ordenada, os quais apresentam uma
superficie porosa e homogénea devido a pre-
senca dos extrativos, assemelhando-se a uma
cera, que ainda estdo presentes nas fibras,
além dos constituintes amorfos como a lignina
e a hemicelulose (Figura 3).

(@)

(b)

Figura 3. MEV das fibras da palmeira in natura.



Além disso, foi possivel observar a pre-
senca de “pits” dispostos ao longo de toda a
parede celular. Os “pits” servem para 0 cres-
cimento e manutencgdo da planta que é trans-
portar gua e nutrientes ao longo das varias
células até as raizes e folhas. Mulinari (2009)

também observou a presenga de “pits” nas fi-
bras in natura de bagaco de cana.

Os espectros obtidos na regido do infra-
vermelho das fibras da palmeira possibilitam
observar as principais vibragdes (Figura 4).
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Figura 4. FTIR das fibras da palmeira in natura.

As principais bandas observadas nos espectros de FTIR dos materiais lignoceluldsicos, em

geral, sdo resumidas na Tabela 3.

Tabela 3. Principais vibracoes na regido do FTIR observadas nos materiais lignocelulésicos.

Nimero de onda (cm-1) Vibrages Fonte
3300 Grupos O-H Polissacarideos
2885 C-H estiramento simétrico Polissacarideos
1607 - 1510 C-C anéis aromaticos Lignina
1166 — 1157 C-0 alcodis primario Celulose
1110 O-H Hemicelulose

Analisando os espectros das fibras da
palmeira (Figura 4) foi possivel identificar
uma banda de absorg¢do entre 3300 e 3800cm!
que representa a deformacdo axial da ligagdo
O-H presente nos polissacarideos, o qual apre-
sentou um decréscimo na intensidade quando
comparada as fibras de bagago de cana e coco
verde (BENINI, 2011).

Também foi observada uma banda pré6-
xima a 2885cm, caracteristica do estiramento
simétrico de ligagBes C-H presentes em polis-
sacarideos e caracteristica de espectros ligno-
celuldsicos; uma banda em torno de 1737cm?
referente ao estiramento de ligacbes C=0O de
grupos acetil éster ou carboxilicos, indicando um
decréscimo de hemicelulose quando comparado

a outras fibras; e picos entre 1100-1050cm?, 0s
quais séo atribuidos a ligagdes C-O de élcoois e
relacionam-se com a molécula de celulose.
Esses dados corroboram com a caracteriza-
¢80 quimica das fibras, as quais revelaram uma alta
porcentagem de celulose presente nas mesmas.

3.2. Obteng¢ao dos Compositos

Os compositos foram obtidos em tempos
de mistura diferentes, devido a composi¢do
das fibras. Essa diferenga no tempo de mistura
pode causar a quebra e a degradacédo térmica
das fibras, e consequentemente afetar as pro-
priedades térmicas e mecanicas dos composi-
tos (MULINARI, 2009).
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O comprimento ¢ o didmetro das fibras sofreram alteracdes apds a mistura para obtengdo dos
compositos. A Tabela 5 mostra o comprimento ¢ o didmetro das fibras, antes e apds o processo de
mistura com a matriz de PEBD.

Tabela 5. Dimensoes das fibras antes a apés a mistura com PEBD.

Tipos de fibras Antes da mistura Apoés a mistura
C (pm) D (pm) C (pm) D (pm)
Fibras da palmeira 200 - 800 10-30 100 - 650 5-20

Essas dimensdes foram obtidas por mi- nho das fibras, causado pelo tempo de mistura.
croscopia Optica para os compdsitos e micros- As Figuras 5 a 8 evidenciam as micrografias
copia eletrénica de varredura para as fibras. da superficie das extremidades dos corpos de
Analisando-se as dimensdes das fibras antes e prova de tracdo dos compdsitos reforgados
apos a mistura observou-se a reducgdo do tama- com 5 a 20% (m/m).

@ (b)

Figura 5. MO dos compdsitos PEBD reforgados com fibras da palmeira in natura 5%m/m (a) 50x; (b) 100x.

@ (b)

Figura 6. MO dos compositos PEBD reforgados com fibras da palmeira in natura 10%m/m (a) 50x; (b) 100x.

@ (b)

Figura 7. MO dos compositos PEBD refor¢ados com fibras da palmeira in natura 15%m/m (a) 50x; (b) 100x.

@ (b)

Figura 8. MO dos compositos PEBD refor¢ados com fibras da palmeira in natura 20%m/m (a) 50x; (b) 100x.



3.3. Ensaios de Tracéo

As Figuras 9 a 13 apresentam as curvas
Tensdo x Deformagéo para o PEBD e seus
compositos, de forma a ilustrar o comporta-
mento mecanico dos compdsitos, que foram
semelhantes para todas as amostras. No en-
tanto, observou-se que ao aumentar o teor de
fibras na matriz de PEBD houve uma reducdo
da deformacdo dos compdsitos (Figura 13).

=

:

>

S SN S VS W P —

Resistdncia & Trasgho (MPa)

i

S
[ [] 1 | Hi o 1] Wi ] LTl

Do (*4)
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Figura 11. Comportamento dos compésitos CP10% no ensaio
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Figura 13. Comportamento dos compésitos CP20% no ensaio
de tracéo

Analisando as curvas das Figuras 9 a 13
foi possivel observar o comportamento caracte-
ristico de um material plastico, apresentando de-
formacdo elastica inicial seguida por escoamen-
to além de uma regido de deformacéo plastica.

Para os compdsitos, as curvas apresenta-
ram comportamento semelhante, porém, o teor
de fibras inserido na matriz polimérica de PEBD
alterou a deformagdo do material até a tenséo
maxima provocando uma reducdo em torno de
62,9% na deformagcéo total do material. Este fato
foi associado ao fato de que o refor¢o promoveu
uma reducéo da ductilidade do material. O efeito
da adicdo de fibras pode ser observado nos grafi-
cos das Figuras 9 a 13 e através das propriedades
mecanicas do PEBD e dos compositos, obtidas
a partir do ensaio de tracdo, apresentadas na
Tabela 6, respectivamente.

A Tabela 6 mostra os valores do limi-
te de resisténcia a tracdo, obtidos dos ensaios
mecanicos das misturas preparadas com dife-
rentes quantidades de reforco.
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Tabela 6. Valores do limite de resisténcia a tracéio

Amostras | Alongamento (%) | Limite de resisténcia a tragio (MPa) | Mddulo de Elasticidade (MPa)
PEBD 70+14 78+0,12 52,15+1,1

CP5% 61+0,3 7,6 +0,25 69,3+ 0,23

CP10% 68,8+ 1,3 7,9 £0,40 61+0,5

CP15% 655+1,1 7,9+0,19 68,9+12

CP20% 26,0+ 1,09 17,6 £ 0,68 300,3+11,4

CP (compositos PEBD refor¢ados com fibras da palmeira in natura).

Analisando-se os dados da Tabela 6 ob-
servou-se que a resisténcia a tracdo dos com-
positos aumentou quando comparada ao PEBD
puro, com excecdo do compdsito CP5%. Além
disso, a rigidez dos compoésitos aumentou ao
se inserir maior teor de fibras, com excecdo do
compésito CP10%. Essa diferenca da rigidez
nos compdsitos pode ser explicada pela boa
interacdo fibra/ matriz. Desta forma, para este
tipo de solicitagdo mecéanica os compdsitos
de PEBD refor¢ado com 20% m/m de fibras
foi o que apresentou melhor desempenho.
Comportamento semelhante foi evidenciado
por Arrakhiz e colaboradores (2013) ao ava-
liar as propriedades mecanicas e térmicas dos
compositos de polietileno de baixa densidade
reforgados com fibras de arbustos.

4. Conclusodes

Com a analise dos resultados obtidos
neste trabalho foi possivel avaliar o efeito da
quantidade de reforco inserido da matriz de
PEBD para obtencdo dos compdsitos e tam-
bém as propriedades dos mesmos.

As fibras da palmeira apresentaram ca-
racteristica de um material semicristalino e
com o indice de cristalinidade inferior quan-
do comparados a outras fibras. A morfologia
das fibras evidenciou uma superficie porosa,
a qual contribuiu para interagdo fibra/ matriz.
Por meio da técnica de FTIR observou-se que
as fibras apresentaram uma banda de absor¢do
entre 3300 e 3800 cm? que representa a de-
formacdo axial da ligacdo O-H presente nos
polissacarideos, o qual apresentou um decrés-
cimo na intensidade quando comparada as fi-
bras de bagaco de cana e coco verde, 0 que
favoreceu a interacdo fibra/ matriz.

O uso da moldagem por injegdo foi in-
teressante, pois tornou o processo rapido e re-
produtivel fazendo com que seja perfeitamente
vidvel o uso deste material em escala industrial.
Com a adic@o de fibras da palmeira na matriz
de PEBD obteve-se um material com até 20%
menos polimero e com propriedades mecanicas
viaveis para determinadas aplicac6es do PEBD,
em que o custo e 0 médulo eléstico sdo mais
importantes que a ductilidade.
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