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RESUMO

O Polipropileno ¢ um polimero que pode ser beneficiado e aplicado em diversos
segmentos industriais, no entanto, devido a sua utilizacdo em diversas aplicagdes, ha
também uma grande geracdo de residuos deste material que se acumulam nos aterros,
gerando problemas ambientais consideréveis. A utilizacdo de fibras vegetais para reforco
na matriz polimérica pode dar origem a compositos com baixo custo, baixa densidade e
adequadas propriedades mecanicas, além de reduzir o consumo polimérico, pois o
substitui parcialmente por residuos lignocelulésicos. Nesse contexto, o objetivo deste
trabalho foi avaliar o efeito de diferentes porcentagens de refor¢co com fibra de palha de
milho sobre as propriedades fisico-mecénicas de compositos produzidos com matriz de
polipropileno reciclado (PPr). Foi utilizado polipropileno proveniente de tampinhas de
garrafa PET, reforcado com 10, 20 e 30% de palha de milho, além do tratamento controle
sem a fibra vegetal. Os compdsitos foram produzidos por extrusao e posterior prensagem
a quente. A palha de milho foi avaliada quanto a sua composicado quimica, densidade e
andlise térmica. Enquanto os compositos foram analisados quanto as propriedades
mecanicas (tracdo e flexdo), morfoldgicas e térmicas. A partir do FTIR e do MEV foi
observado uma baixa interagéo fibra-matriz. O tratamento com 10% de fibra, apresentou
melhor interacéo entre 0s componentes a partir da micrografia e consequentemente maior
temperatura de degradacdo em relacdo aos demais tratamentos na andlise
termogravimétrica. Pela baixa densidade da fibra, a medida que a sua concentracdo
aumentou, houve o surgimento de poros na matriz causado pelo seu alto volume,
prejudicando também a aderéncia entre os componentes. O efeito dessa mé interacdo nos
compdsitos foi observado nas propriedades mecénicas de flexdo e tracdo. A fibra
proporcionou aos compadsitos menor modulo de ruptura e resisténcia a tracdo e nenhuma
influéncia no médulo de elasticidade tracional, enquanto que o modulo de elasticidade no
ensaio de flexdo foi superior no tratamento com 30% de fibra.

Palavras-chave: Residuos poliméricos, fibras vegetais, propriedades fisico-mecanica,
interacdo fibra-matriz.



ABSTRACT

Polypropylene is a polymer that can be processed and applied in various industrial
segments, however, due to its use in various applications, there is also a large generation
of waste of this material that accumulates in landfills, generating considerable
environmental problems. The use of vegetable fibers for reinforcement in the polymeric
matrix can originate composites with low cost, low density, and adequate mechanical
properties, besides reducing the polymeric consumption, because it is partially replaced
by lignocellulosic residues. In this context, the objective of this work was to evaluate the
effect of different percentages of reinforcement with corn straw fiber on the physical-
mechanical properties of composites produced with recycled polypropylene matrix (PPr).
Polypropylene from PET bottle caps was used, reinforced with 10, 20 and 30% corn
straw, in addition to the control treatment without the vegetal fiber. The composites were
produced by extrusion and subsequent hot pressing. The corn straw was evaluated for its
chemical composition, density and thermal analysis. While the composites were analyzed
for mechanical (tensile and flexural), morphological and thermal properties. From FTIR
and SEM a low fiber-matrix interaction was observed. The treatment with 10% fiber,
showed better interaction between the components from micrographs and consequently
higher degradation temperature compared to other treatments in thermogravimetric
analysis. Due to the low density of the fiber, as its concentration increased, there was the
appearance of pores in the matrix caused by its high volume, also impairing the adherence
between the components. The effect of this bad interaction in the composites was
observed in the mechanical properties of bending and traction. The fiber provided the
composites with lower modulus of rupture and tensile strength and no influence on the
tensile modulus of elasticity, while the modulus of elasticity in the flexural test was higher
in the treatment with 30% fiber.

Keywords: Polymeric residues, vegetable fibers, physical-mechanical properties, fiber-
matrix interaction.
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1. Introdugéo

O polipropileno (PP) é o polimero mais consumido do Brasil (ABIPLAST, 2020).
O PP comercial é o isotatico (PPi), no qual os radicais de metila estdo todos organizados
para um lado da cadeia carbdnica, na temperatura ambiente, e se apresenta no estado
solido parcialmente cristalizado. A cadeia do PPi é linear com um radical de metila a cada
mero posicionado de forma organizada. Por ser organizado possui excelente propriedades
fisico-quimicas, encontrando boas aplicagdes comerciais (BAl; WANG; JIN, 2020).

Por ser muito utilizado em aplicacdes diversas ha também uma grande geracéo de
residuos deste material que se acumulam nos aterros gerando problemas ambientais
consideraveis. Os polimeros ndo biodegradaveis possuem elevada resisténcia a
degradacdo e demoram anos para se decompor e por isso devem ter um descarte adequado
e outras alternativas devem ser encontradas, como a sua reutilizacdo e reciclagem
(HANSEN et al., 2019).

Além de reduzir o consumo do material polimérico, a sua substituicéo parcial por
fibras vegetais possibilita a utilizacdo de polimeros em aplicagdes nas quais é exigida
maior resisténcia (CATTO; AUR; HANSEN, 2019). Por possuir baixa tenacidade, o
polipropileno encontra grande aplicacdo quando reforcado com fibra (PISANU et al.,
2019), como por exemplo, em aplica¢Ges para industria automotiva, embalagens, painéis
e moveis.

O material que possui a combinacao de dois ou mais materiais a fim de buscar um
conjunto de propriedades que ndo sdo encontradas de forma individual pelos materiais, é
nomeado como composito. Os materiais compositos sdo formados por duas fases
distintas, a matriz e o reforco (fibras ou particulas), as quais se diferenciam em
composicao quimica e/ou morfoldgica (KARTHI et al., 2020).

As fibras utilizadas como reforco, podem ser de origem sintética ou natural. As
fibras sintéticas ja sdo amplamente utilizadas na indudstria de manufatura e producéo por
possuir propriedades bem conhecidas. Séo utilizadas principalmente em compdsitos de
matriz polimérica de alto desempenho, e as mais comuns sdo: fibra de vidro, carbono e
aramida (RAHMAN; PUTRA, 2018).

Contudo, em relacdo as fibras sintéticas, as fibras naturais apresentam vantagens
como abundéncia, disponibilidade e baixo custo. Além disso, por possuir menor
densidade, as fibras naturais sdo introduzidas no lugar da sintética com o objetivo de
tornar o composito mais leve (THYAVIHALLI GIRIJAPPA et al., 2019). As fibras
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naturais podem ser de origem vegetal, como o0 algod&o e a celulose, ou animal, como a
seda, por exemplo (TONK, 2020).

A utilizag8o de fibras vegetais para refor¢o na matriz polimérica, além de poder
conferir maior resisténcia mecanica, maior modulo de elasticidade e maior tenacidade,
aumenta a degradabilidade do material, ou seja, facilita a sua decomposi¢cdo apds o
descarte (PISANU et al., 2019). Além disso, reduz o consumo do polimero, pois o
substitui parcialmente por materiais lignoceluldsicos, que € um material mais aceito entre
os consumidores pelo uso de matérias-primas renovaveis, ndo poluentes e podem ser
provenientes de residuos agricolas, que sdo materiais abundantes, mas pouco
aproveitados para geracdo de renda (CATTO; AUR; HANSEN, 2019).

O milho é uma cultura disseminada globalmente, e consequentemente, a palha de
milho € um residuo lignocelulésico em abundancia, principalmente no Brasil. Esse
residuo equivale a 10% do peso do grdo produzido, sendo que na safra de 2019/2020 a
sua geracéo foi em torno de 10,2 milhdes de toneladas e estima-se que na safra 2020/2021
esse nimero cresga para 11,0 milhdes de toneladas no pais (USDA, 2021). Além disso, a
palha é de féacil obtencdo, uma vez que os plantios de milho estdo espalhados pelo pais.
Desta forma a destinacdo dessa palha para outros fins é importante do ponto de vista
ambiental e econdmico (JIANG et al., 2019).

Nesse contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito de diferentes
porcentagens de reforco com fibra de palha de milho sobre as propriedades fisico-

mecanicas de compositos produzidos com matriz de polipropileno reciclado.



2. Revisado de literatura
2.1. Materiais Compdsitos

A fim de buscar um conjunto de propriedades que ndo sdo encontradas em um
unico material surgem os materiais compositos, que consiste na mistura de dois ou mais
materiais que se diferem quimica ou fisicamente, com a finalidade de obter uma melhor
combinacéo de propriedades (CALLISTER, 2016). De acordo com Levy e Pardini
(2018) compdsito é a combinacdo de duas fases distintas (interface) denominadas matriz
e reforco ou fase dispersa. A matriz pode ser definida como a fase continua que envolve
a fase dispersa (reforco).

O estudo desse tipo de material é de extrema importancia pois possibilita o
desenvolvimento de novos materiais, novas tecnologias e concepgdo de design de
produtos. Porém, por envolver mais de um material em fases diferentes existe uma
dificuldade na reciclagem dos materiais compositos (PECAS et al., 2018).

Por conta da grande possibilidade de combinagGes possiveis para a produgdo desse
material, encontra-se aplicaces em diversos ramos. No ramo aeronautico é utilizado para
construcdo das asas, trem de pouso e laminas de helices de helicoptero. Na industria
automotiva, 0 compasito esta presente no para-choque e na cabeca de pistdo por exemplo
(LAU etal., 2018).

De acordo com a Associacdo Latino-Americano de Materiais Compdsitos —
ALMACO em 2017 a maior parte do mercado de compdsitos esta voltada para a industria
de saneamento e corrosdo, seguido pela indUstria de construcdo civil. E um ramo que
estara sempre em crescimento pois sempre é possivel encontrar novas combinacdes de
materiais que atendam as necessidades que uma classe sozinha ndo é capaz.

A associacdo da matriz polimérica termoplastica com fibras de reforco de fonte
renovavel pode dar origem a compositos de baixo custo, baixa densidade e interessantes
propriedades mecanicas (LUZ et al., 2006). Esse tipo de composito tem recebido muita
atencdo em aplicacGes nas industrias de plastico, automdveis, moveis e embalagens para
reduzir o custo do material (PISANU et al., 2019).

2.2.  Polipropileno
Os polimeros podem ser divididos em categorias de acordo com 0 Seu
comportamento mecanico em relacdo a temperatura. Os termofixos sdo aqueles que
quando elevados a altas temperaturas ndo apresentam uma diminuicdo da viscosidade, e

sim uma quebra das ligacfes de suas moléculas, ocasionando a degradacdo do material



devido a presenca de ligacbes cruzadas. Os termoplasticos, quando elevados a
temperaturas previamente determinadas, apresentam uma diminui¢do da viscosidade
tornando-se fluido e quando retornam a temperatura ambiente se solidificam novamente.
Assim é possivel processa-los e reprocessa-los em temperaturas maiores sem que haja
degradacdo do material (CANEVAROLLO, 2006).

O polipropileno (PP) é um polimero termopléastico devido as cadeias serem do tipo
linear ou ramificada, mas com a auséncia de ligacdes cruzadas, muito utilizado devido
suas propriedades mecanicas, baixa temperatura de fusdo, cristalinidade, baixa densidade,
baixo custo, e outras propriedades importantes como alto alongamento e resisténcia a
mistura (CATTO; AUR; HANSEN, 2019).

O PP foi sintetizado no inicio da década de 1950 na Italia a partir dos catalisadores
desenvolvidos na Alemanha por Karl Ziegler, para polimerizacdo de olefinas.
Inicialmente, foi produzido o polipropileno isotatico e o seu interesse comercial foi tdo
significativo que em 1957 iniciou-se a producdo em larga escala. Hoje ¢ um dos
termoplésticos mais utilizados devido ao custo ser relativamente baixo e possuir excelente
tecnologia de polimerizacdo quando comparado a outros polimeros. Além de que a
maioria de suas caracteristicas podem ser modificadas pelo processo de producdo da
resina e condicdes de processamento tornando-se um material extremamente versatil. E
finalmente possui uma facilidade na modificacdo do seu comportamento reoldgico
aumentando ainda mais sua versatilidade em questdo de processamento (MAHMOUD,
2018).

O polipropileno é obtido através da polimerizacdo do seu monémero propeno que
é um subproduto do refinamento do petréleo. A reacéo ocorre através da quebra da dupla
ligacdo do mondmero e é uma reacdo de poliadicdo (RAMOS, 2013). A Figura 2 abaixo
demonstra a composicdo do monémero e simplificadamente a reacdo de polimerizacédo

que ocorre para a formagao do polipropileno.



Figura 1 — Esquema simplificado da reagéo de polimerizacdo do PP.
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Fonte: WASCHBURGER (2006)

A maioria dos produtos de polipropileno sdo processados e moldados através da
extrusdo, injecdo ou sopro. O PP pode ser beneficiado e aplicado em diversos segmentos
industriais, como em embalagens alimenticias, recipientes farmacéuticos, médicos e
cosméticos. Além de ter aplicagbes potenciais nas areas da biotecnologia composta,
catélise, optoeletrdnica, tratamento de &guas residuais, tecnologia de revestimento de
superficie, retardadores de chama (HWANG et al., 2019). Possuem elevada resisténcia

guimica e a solventes e boa resisténcia a flexao ou fadiga.

Existem trés configuragdes possiveis para o polipropileno devido a disposi¢do do
carbono assimétrico na molécula do monémero, que podem ser visualizados na Figura 2
abaixo, na qual o PP (a) representa o sindiotatico, onde os carbonos assimétricos estdo
organizados um para cada lado da cadeia, (b) isotatico, pois os carbonos assimétricos
estdo todos no mesmo lado da cadeia, e no (c) ndo existe organizacdo, ou seja, atatico
(TZOUNIS et al., 2018).

Figura 2 — Maneira como o grupo lateral CHz se distribui ao longo da cadeia polimérica.

(b)
"/\(\W
CH, CH, CH, CH, CH,
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Fonte: CANEVAROLLO (2006)



De acordo com a Abiplast (2020), em 2019 o polipropileno foi a resina mais
consumida no Brasil, com 21% do consumo. Porém, esse material ¢ um polimero
utilizado em aplicacbes de vida curta, havendo uma grande geragdo de residuos pds-
consumo. Por ser um polimero termoplastico, o polipropileno pode ser reprocessado e
retornar para a cadeia produtiva. Em 2018, foi constatado que apenas 22,1% de todo o
polimero consumido no mundo foi reciclado, sendo que neste ano a geracdo de plastico
pos-consumo foi de 3,4 milhdes de toneladas. Isso indica que todo restante foi descartado
em locais incorretos ou depositados em aterros sanitarios, locais destinados a residuos
que ndo podem ser reaproveitados. Além de reduzir o residuo plastico disposto em aterro,
a cada 1 tonelada de material reciclado, 3 empregos sdo gerados mensalmente para
catadores (ABIPLAST, 2020).

Os dois principais motivos que dificultam a reciclagem do polipropileno e de
outros polimeros sdo a falta de tecnologia adequada e baixo valor de mercado do pléstico
reciclado (BRASKEM, 2018). Outro empecilho na reutilizacdo do termopléstico é a
reducdo das propriedades a cada ciclo de reciclagem. Néo se sabe ao certo o limite
méaximo de ciclos, porém alguns estudos comprovaram um aumento da fragilidade e
diminuicdo do peso molecular e resisténcia ao impacto quando reprocessado (HYIE et
al., 2020).

2.3.  Fibras naturais vegetais

As fibras naturais sdo aquelas encontradas na natureza e utilizadas “in natura” ou
apos beneficiamento. As fibras naturais se dividem em fibras de origem animal, fibras de
origem vegetal e fibras de origem mineral (EDUARDO et al., 2019).

As fibras vegetais sdo componentes estruturais encontrados nas plantas, e
utilizadas desde a pré-histéria para aplicacdes culturais, econémicas e arquitetonicas,
exercendo hoje um importante papel em diversas aplicacdes industriais e comerciais em
diferentes ramos, como saude humana e animal, construcdo civil, vestuario, cosméticos e
indUstria automobilistica (SANJAY et al., 2018).



Figura 3 — Classificacdo das fibras naturais.

Fibras naturais
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Fonte: SAXENA (2015)

Elas sdo obtidas a partir do tecido estrutural das plantas e sdo formadas
principalmente por lignina, celulose e hemicelulose, que sdo biopolimeros que constituem
as madeiras das arvores e arbustos (CHABBERT et al., 2020). A parede celular interfere
profundamente nas suas propriedades devido as fungdes que ela exerce, que inclui
resisténcia mecanica, protecdo contra variacdo de temperatura, impacto e agentes
xiléfagos, que sdo organismos deterioradores da madeira, além de ser fundamental para
a comunicacao entre uma célula e outra (CORREIA et al., 2019).

As células dos materiais lignocelulésicos comp8em-se de microfibrilas dispostas
em camadas de diferentes espessuras e angulos de orientacdo. As microfibrilas sdo ricas
em celulose, que atua como um tijolo em uma parede, e aglomeradas por lignina que faz
a funcédo de unir uma célula e outra, como o cimento (CHABBERT et al., 2020). Como
ilustra a Figura 4, quatro camadas de microfibrilas compdem a célula da fibra: camada
priméria, é a camada mais externa, de estrutura reticulada; camada secundaria, que pode

ser nomeada como S1, de estrutura também reticulada; camada secundaria S2, onde



possui maior organizacdo dos microtubos e a maior quantidade em massa de lignina em
relagdo a outras camadas; e camada secundaria S3 onde as microfibrilas também sé&o
orientadas, mas no sentido oposto da camada S2 (REIS et al., 2020). A parede celular
secundaria, ao contrario da primaria, é altamente organizada, por isso é uma estrutura
compensante, atuando como distribuidoras de tensao.

Figura 4 — Constituicéo estrutural da célula de uma fibra vegetal.

Parede secundaria S3 Lumen

Parede secundaria S2

Microfibrilas
de celulose
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Angulo espiral

Parede secundaria S1

Parede primaria

Regido amorfa
constituida

principalmente de
lignina e hemicelulose.

Microfibrilas de
celulose amorfa

Fonte: ZHI et al. (2001)

A regido central da fibra também pode apresentar uma cavidade denominada de
lumen, que sdo responsaveis pela grande incidéncia de poros permeaveis nas fibras, o que
acarreta na elevagdo da absor¢do de dgua e massa especifica aparente bastante inferior a
real. A estrutura que une uma celula a outra € nomeada de lamela média e é composta

majoritariamente de lignina (REIS et al., 2020).

2.4.  Fibras da palha de milho

O milho é um dos cereais mais consumidos do mundo, de acordo com o USDA
(2021), o levantamento para a safra 2020/21 prevé uma producdo mundial do milho de
1,16 bilhdes de toneladas, sendo que o Brasil devera colher 265,9 milhdes de toneladas
de grdos na safra 2020/2021, sendo 9 milhdes de toneladas (3,5%) a mais na comparagédo
com a temporada de 2019/2020.

As tabelas abaixo mostram a producdo e o consumo mundial dos paises
responsaveis pelas maiores producdes e consumo nas safras 2017/2018 e 2018/2019,
sendo o Brasil o terceiro maior produtor e o quarto maior consumidor mundial. Sua
importancia econdmica é caracterizada pelas diversas formas de utilizacdo, que véo desde
a alimentacdo animal até a indastria de alta tecnologia, como producdo de filmes e
embalagens biodegradaveis (OLIVEIRA; MIRANDA; COOKE, 2018).



Tabela 1 — Producdo mundial de milho (milhdes de toneladas)

Paises Safras Variacao
17/18 18/19 Abs. (%)
EUA 3711 366,3 -4,8 -1,3
China 259,1 257,3 -1,7 -0,7
Brasil 82,0 96,0 14 17,1
U.E.28 62,1 63,0 0,9 1,4
Demais 302,1 324.8 22,6 7,5
Mundo 1.076,4 1.107,4 31,0 2,9

Fonte: USDA (2019)

Tabela 2 - Consumo mundial de milho (milhdes de toneladas)

Paises Safras Variacao
17/18 18/19 Abs. (%)
EUA 314,0 3115 -2,4 -0,8
China 263,0 280,0 17,0 6,5
U.E.28 76,5 86,5 10,0 13,1
Brasil 64,5 66,5 2,0 3,1
Demais 3717 389,2 17,6 4,7
Mundo 1.080,6 1.133,8 441 4,1

Fonte: USDA (2019)

Assim como toneladas de milho séo produzidas, toneladas de residuos agricolas
sdo gerados, que geralmente sdo incinerados ou utilizados como cama nos criadouros de
aves nas propriedades rurais brasileiras. Aproximadamente 68,1% da planta do milho €
considerado residuo agricola, no qual 52,1 % correspondem ao caule, 11,5% ao sabugo e
4,5% & palha (MISHRA; TRIPATHI; BHARDWAJ, 2020), ou seja, é um material
abundante, mas pouco aproveitado de forma a gerar renda, exceto quando destinado a
confeccdo de produtos artesanais (JIANG et al., 2019).

O milho pertence a familia das Gramineae/Poaceae, ele é composto
macroscopicamente pelo sabugo, grdos, caule e palha. De acordo com os estudos de
Santos (2014) e Ibrahim et al. (2019) a palha de milho é uma fibra natural do tipo
lignoceluldsica, que é constituida majoritariamente de celulose, aproximadamente 37%,
e possui baixa quantidade de lignina e cinzas, o que se assemelha a de outros residuos

agricolas como casca de arroz e palha de trigo.



Figura 5 — Morfologia do milho.
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Fonte: Hortiescolha (2017)

A palha do milho possui caracteristicas como flexibilidade, durabilidade,
resisténcia, baixa densidade e alto alongamento. Essas caracteristicas sdo atraentes para
determinadas aplicac¢6es, como reforco em compdsitos de matriz polimérica por exemplo
(IBRAHIM et al., 2019). Em Youssef et al. (2014) € analisado a fibra da palha de milho
como agente de reforco em compositos de polietileno de baixa densidade reciclado. Uma
abordagem interessante que busca a producdo de um compoésito com propriedades

atrativas utilizando apenas residuos poliméricos e agricolas.

Em Delgado-Aguilar et al. (2018) foi observado que as propriedades de tracéo
(resisténcia e modulo de elasticidade) do compdsito de polipropileno refor¢ado com fibra
da palha de milho foram semelhantes a compdsitos poliméricos reforcados com fibra de
juta, abacé ou cdnhamo. Essas fibras ja sdo utilizadas como refor¢o nesses compositos na
indUstria automotiva, entretanto, a utilizacdo da palha de milho fornece uma fonte mais
barata em comparacao a elas. Outro estudo propde a utilizacdo da fibra da palha de milho
em compositos de polipropileno como alternativa as fibras de madeira e demonstrou que
as fibras obtidas a partir do residuo agricola podem ser tdo competitivas no mercado como
o reforco de madeira (SERRA-PARAREDA et al., 2020).



3. Material e métodos
3.1. Materiais

Para obtencéo dos compositos foi utilizado como matriz o polipropileno reciclado
(PPr) obtido a partir de tampas de garrafa PET, coletadas em um projeto de extensao
realizado por docentes e discentes do curso de Engenharia de Materiais da Universidade
Federal de Lavras. Como material de reforco foi utilizada a palha de milho, residuo da
cultura de milho, obtido no setor de sementes do Departamento da Agronomia da
Universidade Federal de Lavras.

O PPr e a palha de milho passaram pelo processo de lavagem e secagem. No caso
das tampinhas foi necesséario retirar restos de silicone que estavam aderidos a elas.
Posteriormente ambos os materiais foram trituradas em um picador e desintregador
modelo Jumil — JM4000, do Laboratorio de Oleos e Biodiesel, da Universidade Federal

de Lavras (Figura 6a).

Figura 6 — a) Moagem das tampas de garrafa. b) Tampas de polipropileno trituradas. ¢) Palha de milho

apos ser triturada.

Fonte: Do autor (2019)

Posteriormente a palha triturada foi classificada com as peneiras de 20 e 40 mesh.
O material utilizado para a fabricacdo do composito foi o que ficou retido na peneira de
40 mesh. Para as analises quimicas foi utilizado o material que passou na peneira de 40
mesh e ficou retido na peneira de 60 mesh. O comprimento e didmetro médio das fibras
foi obtido com o auxilio do software ImagelJ.



3.2.  Caracterizacao quimica das fibras

A palha de milho foi caracterizada quanto sua composicao quimica, para isso foi
determinado os teores de holocelulose, lignina, extrativos e cinzas. Para determinacao dos
componentes quimicos da fibra vegetal, as analises foram realizadas com base na massa

seca do material.
3.2.1. Umidade na base seca

Para determinar a umidade foi utilizada a NBR 14929 (ABNT, 2017) e foi pesado
59 da palha de milho processada e levada a estufa a 105 + 3°C fazendo pesagens

periddicas até a massa constante. A umidade foi obtida pela Equacéo 1:

Ups = ““= x 100 1)

N

Sendo que U, € a umidade da amostra base seca em porcentagem, M,, € M é a massa

Umida e massa seca respectivamente em gramas.
3.2.2. Extrativos totais

Os extrativos totais foram determinados seguindo a ISSN 0103 - 0205
(EMPRAPA, 2010) e pesando aproximadamente 4g da fibra, que foi colocado em um
filtro de papel seco em estufa. Foi fechado e levado ao extrator acoplado a um baldo de
fundo chato contendo 150mL de solucdo cetona diluida em agua (70% cetona). A
extracdo teve duracdo de 4 horas, contando a partir do primeiro refluxo. Apos esse tempo
os filtros foram lavados com &gua destilada quente e posteriormente secos em estufa a
105°+ 3°C até a massa constante. Os filtros foram transferidos para o dessecador,
deixando esfria-los até temperatura ambiente e depois pesados. Os extrativos foram

obtidos mediante a utilizacdo da Equacéo 2:
_ M+ Mf
Ext (%) = (—Mi ) x 100 @)
Em que Ext € o teor de extrativos totais em porcentagem, M; € a massa inicial e My a
massa da amostra final, ambas em gramas.
3.2.3. Lignina

A quantificagdo da lignina foi realizada de acordo com a norma NBR 7989
(ABNT, 2010). As amostras livres de extrativos foram hidrolisadas com H2SO4 (15 ml



por amostra) por um periodo de 2 horas em banho-maria a temperatura ambiente. As
amostras passaram por um processo de fervura durante 4 horas e foram filtradas em
cadinhos forrados com polpa celuldsica. Ao final, o cadinho foi levado para a estufa
calibrada 105°+ 3°C. O teor de lignina foi determinado de acordo com a Equacao 3:

Miig
M

Tyig (%) = —2 x 100 3)

Em que T;;,4 € o teor de lignina em porcentagem, M;;, € a massa seca de lignina retida no

cadinho em gramas e M, é a massa seca (livre de extrativos), também em gramas.
3.2.4. Cinzas

Utilizou-se a norma NBR 13999 (ABNT, 2017) para a quantificagdo das cinzas.
Aproximadamente 2g da amostra foi colocada em cadinho e transferidos para um forno
mufla que foi aquecido a taxa de 1,67°C/min até atingir a temperatura de 525°C. O teor

de cinzas foi quantificado de acordo com a equacéo abaixo:
Mc
T.(%) = —£X 100 (4)

Em que T, é o teor de cinzas em porcentagem, M, é a massa de cinzas e M; é a massa

inicial, em gramas.

3.2.5. Holocelulose

A holocelulose foi obtida por diferenca, mediante a utilziacdoda Equacéo 5:

Holocelulose (%) = 100 — (Lignina + Extrativos totais + Cinzas) (5)

3.3.  Processamento dos compositos
3.3.1. Extruséo

A incorporacdo da fibra vegetal na matriz polimérica foi realizada pelo processo
de extruséo seguindo a metodologia utilizada em Mendes et al. (2016). Foram analisadas
trés proporc¢oes diferentes de substituicbes em massa de polipropileno por palha de milho
(10, 20 e 30%m/m), além do tratamento controle sem a fibra vegetal. Cada tratamento foi
previamente misturado manualmente (Figura 7a) e depois extrudado em uma extrusora
dupla-rosca co-rotante modelo SJSL-20 (Nz Philpolymer Ltd, SP, Brasil), com L/D = 40,
localizada no departamento de Engenharia da Universidade Federal de Lavras, equipada
com sete zonas de aquecimento, nas quais foram utilizadas as seguintes temperaturas (do
alimentador para a matriz): 160°C, 165°C, 170°C, 175°C, 180°C, 185°C e 190°C. Os



compdsitos foram peletizados usando um granulador automatico acoplado a extrusora,

que produzem pellets de 3 mm (Figura 7c).

Figura 7 — a) Polipropileno e fibra previamente misturados. b) Processo de extrusdo dos

compdsitos. ¢) Compositos pelletizados.

Fonte: Do autor (2019)

3.3.2. Prensagem

Os compdsitos foram moldados por prensagem em uma prensa hidraulica de 10
toneladas com aquecimento. Foram produzidos corpos de prova para 0s ensaios de tracéo
e flexdo de acordo com a norma ASTM D638 (2014) e ASTM D790 (2017),
respectivamente. Para a prensagem foi utilizada a temperatura de 170°C para 0s corpos
de prova de flexdo e 200°C para os corpos de prova de tragdo. A rotina utilizada foi
adaptada de Pach et al. (2017). Inicialmente o material foi prensado com 1 tonelada
durante 0,5min e esse procedimento foi repetido 3 vezes. Posteriormente foi prensado

com 1,5 toneladas durante 2min e com 3 toneladas durante 5min.

3.4. Caracterizagao
3.4.1. Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Foi realizada a anélise FTIR para identificacdo e determinagdo de caracteristicas
estruturais do polimero, do composito e da fibra e verificar possivel interagdo entre o0s
componentes. As medi¢cdes de FTIR foram obtidas usando um espectrofotémetro FITR
modelo Vertex 70 Bruker (Bruker, Alemanha) equipado com um moédulo ATR de cristal

de diamante de reflexdo Unica. Os espectros foram registrados em uma faixa espectral



entre 400 e 4000 cm™ ! a uma taxa de varredura de 32 varreduras e uma resolugio

espectral de 4 cm ™1,
3.4.2. Densidade

A caracterizacdo fisica das particulas da palha de milho foi obtida a partir do
ensaio de densidade aparente conforme a NBR 11941 (ABNT, 2003), com adaptacoes.
Para a determinacdo da densidade dos compasitos seis corpos de prova de flexdo de cada
tratamento foram pesados em uma balanca de precisdo e através das medidas de

espessura, largura e comprimento foi calculado o volume e utilizada a Equacdo 8:

(10)

massa

Densidade (g/cm?) =

volume

3.4.3. Propriedades Mecanicas

Os ensaios de flex&o foram realizados seguindo a norma ASTM D790 (2017) em
uma maquina de ensaio universal modelo Arotec, equipada com célula de carga de 5
toneladas, localizada no Departamento de engenharia da UFLA (DEG). Foram avaliadas
seis amostras para cada composicdo. Foi realizado o ensaio de flexdo com uma
configuracdo com trés cutelos, véo de 75 mm e velocidade de ensaio de 1,5 mm/min. Foi
determinado com esse ensaio médulo de ruptura e médulo de elasticidade, através das

equacdes a seguir:

Mbdulo de ruptura (MOR, MPa) = W (6)

VéOSX(CZ—Cl)

Médulo de elasticidade (MOE,MPa) = = <= "0 (7
271

Em que:

Cmax: Carga maxima aplicada, em Newton;

b: largura do corpo de prova, em milimetros;

d: espessura do corpo de prova, em milimetros;

C,: Carga obtida dentro do regime elastico e menor que a C,, em Newton;
C,: Carga obtida dentro do regime elastico e maior que a C;, em Newton;

D;: Deformacdo obtida dentro do regime eléstico e menor que a D,, em milimetros;

D,: Deformag&o obtida dentro do regime elastico e maior que a D,, em milimetros;



Os ensaios de tracdo foram realizados na Embrapa — Empresa Brasileira de
Pesquisa Agropecuaria de Sdo Carlos — SP, de acordo com a norma ASTM D638 (2014).
A partir dos dados fornecidos foi possivel calcular resisténcia a tracdo e o mddulo de
elasticidade de acordo com as Equacdes 8 e 9 a sequir. Foram testadas dez amostras para

cada tratamento.

Resisténcia a tracdo (TS, MPa) = % (8)

Ao

Médulo de elasticidade (EM,GPa) = = 9)

Em que:

Fp4,: forca maxima obtida, em Newton;

a: area da secdo transversal, em metros quadrados;
o: tenséo na zona elastica, em MPa;

¢: deformacdo na zona elastica, em milimetros.

3.4.4. Andlise termogravimétrica (TG)

Para identificar a temperatura de degradacdo térmica dos materiais produzidos e
das fibras da palha de milho foi utilizada a anélise termogravimétrica. E importante
analisar a temperatura de degradacao desses componentes para adequar os parametros de
processamento para que nao ocorra a sua degradacdo. Os perfis de degradacédo térmica
das amostras foram obtidos em um TGA Q500 (TA Instruments). As amostras foram
pesadas com precisdo em uma panela de platina e aquecidas de 25 a 600 ° C a uma taxa

de 10 ° C min~! em uma atmosfera com ar sintético (21% O2) com fluxo de 40 mLmin™.
3.4.5. Angulo de contato

Para determinar os efeitos da presenca da fibra na hidrofobicidade do composito
foi determinado o angulo de contato para cada tratamento por um medidor de angulo de
contato dptico CAM 101 (KSV Instruments) equipado com uma camera digital CCD
KSV-5000, usando agua destilada como solucéo de teste, de acordo com a norma ASTM
D5725-99 (2008).

3.4.6. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A analise da interag&o fibra-matriz foi realizada na superficie de fratura do ensaio de
flexdo dos compdsitos de PP com fibras da palha de milho. As imagens foram obtidas por



um microscopio eletronico de varredura (MEV) LEO EVO 40 XVP. Antes da avaliagédo

as amostras foram recobertas com fina camada de ouro.
3.5. Analise de dados

As propriedades fisicas e mecéanicas dos compdsitos foram avaliadas em um
delineamento inteiramente casualizado. Para a analise de dados foi o utilizado o software
livre R Studio. Os dados foram avaliados por anélise de variancia (funcdo ANOVA), para
avaliar se os vetores das variaveis para cada tratamento séo iguais e teste de média Tukey
para comparagdo entre médias duas a duas, ambos a 5% de significancia.



4. Resultados e discussao
4.1. Dimensionamento das fibras

Na andlise do comprimento das fibras foi obtido um comprimento médio de
2,17 £0,71cm e didametro médio de 0,054 +0,009 cm. Porém, de acordo com Luz et
al. (2006), devido a alta acdo cisalhante da extrusora e posterior pelletizagdo as
fibras tendem a ter o comprimento reduzido. Estudos comprovam que o tamanho da
fibra tem grande influéncia no desempenho mecanico do compdsito. Em Radzi et
al. (2017) foi analisado o efeito do comprimento das fibras em compositos de
poliuretano. Os autores observaram que as fibras maiores proporcionaram ao
material maior resisténcia a tracdo e alongamento na ruptura. Sanjay et al. ( 2018)
também observaram que os maiores valores de resisténcia ao impacto foram obtidos

com fibras mais compridas.

4.2.  Anélise quimica

Os valores obtidos na analise quimica estdo apresentados na Tabela 3. Em relagédo
ao teor de holocelulose, a palha do milho apresentou um valor semelhante quando
comparado a outros residuos agricolas como a casca de arroz, 63%, e a palha de trigo,
72% (ARMYNAMH et al., 2018; LARIBI et al., 2020). No trabalho realizado por Augusto
et al. (2015), também com a palha de milho, foi apresentado um valor aproximado de
73,1%. A holocelulose é um dos componentes que define a rigidez da fibra, quanto mais
abundante, maior o seu médulo de elasticidade, o que interfere também na propriedade
final que o compdsito ira adquirir (CORREIA et al., 2019).

Tabela 3 — Média e desvio padrdo dos valores obtidos na analise quimica.

Componente Média (%) Desvio padrédo
Lignina 27,07 1,22
Extrativos 5,99 0,44
Cinzas 0,89 0,21
Holocelulose 66,05 3,76

O valor de lignina e de extrativos encontrados também estdo a cima dos valores
da literatura, 17,7% e 3,2% respectivamente, e o de cinzas menor, 3,1% (SERRA-

PARAREDA et al., 2020), isso pode ser justificado pelo fato de que as condi¢cOes



ambientais e de solo s@o diferentes para cada regido, e isso influencia nas propriedades
que as fibras vegetais irdo adquirir. Fibras com grande quantidade de extrativos e lignina
podem afetar negativamente as propriedades mecéanicas dos compositos, pois prejudicam
a aderéncia fibra-matriz e podem causar estouros no produto final na etapa de prensagem
(GUIMARAES et al., 2013). O alto teor de lignina pode influenciar positivamente na
biodegradacdo do material, pois existe um vasto grupo de enzimas que esta relacionado a
degradacdo deste componente (AGUIAR e FERRAZ, 2011), isso pode ser um fator

positivo ja que atualmente busca-se produzir materiais com menor impacto ambiental.

4.3.  Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 8 apresenta os espectros de infravermelho (FTIR) das diferentes
amostras. O espectro de infravermelho do PPr entre 2800 e 2950 cm™ revela bandas de
absorcdo tipicas de ligacbes C-H presentes no polipropileno, mais especificamente,
estiramento de grupos CH/CH2/CHs. Em todos os tratamentos esta presente a banda entre
1000 e 1050 cm™ correspondentes a vibragdo de deformacdo do polipropileno e ao
estiramento C-O da fibra da palha de milho (COSTA et al., 2015).

A regido de 3600-3000cm™ é caracterizada por bandas largas relacionadas as
vibracbes de alongamento e flexdo de grupos quimicos caracteristicos de compostos
lignocelulésicos: celulose, hemicelulose e lignina, conforme comprovado nas analises
quimicas. Essas bandas sdo atribuidas a vibracdo de alongamento O-H dos grupos
hidroxila nessas macromoléculas. Nos compoésitos e no polipropileno reciclado a
presenca desta banda também esta relacionada aos grupos OH, que se torna mais sutil nos
tratamentos com maior porcentagem de fibra (CATTO; AUR; HANSEN, 2019). De
acordo com Zulkifli et al. (2015) a diminuicdo das bandas na regifo de 3600-3000cm™
nos compédsitos também pode estar relacionada a boa interagdo entre a fibra e a matriz
polimérica, a qual ndo foi muito pronunciada neste trabalho. Ndo houve interacGes
quimicas de primeiro grau entre a fibra e a matriz devido ao ndo surgimento de novas

bandas nos tratamentos com fibra.



Figura 8 — Espectros da regido do infravermelho para as amostras de PP puro, PP com

diferentes porcentagens de fibra vegetal e palha de milho.
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4.4.  Anélise termogravimétrica (TG)

A Figura 9 apresenta os termogramas de TG e derivada de perda de massa (DTG)
para o PP, tratamento com 10, 20 e 30% de palha de milho e para a palha de milho. Para
o0 polipropileno e para 0os compositos, a curva DTG apresentou uma temperatura maxima
de degradacéo por volta de 400°C. Foi encontrado na analise da derivada da curva um
evento em aproximadamente 280°C nos compositos e na palha de milho, que pode ser
atribuido a degradacdo da celulose e das regibes periféricas da lignina (PISANU et al.,
2019). Outro evento a 300°C foi atribuido como a maior degradagdo da lignina e

consequentemente temperatura maxima de degradacédo da fibra (BALLA et al., 2019).

A adicéo da fibra vegetal influenciou a temperatura de degradagéo dos tratamentos
de forma que quanto maior a quantidade de fibra no material menor a temperatura de
degradacdo. A Tabela 4 apresenta as temperaturas Tonset € Toffset. O tratamento com 10%
de fibra foi o Unico que apresentou maior temperatura inicial de degradacdo em relagédo
ao polimero puro, com uma Tonset de 351,90°C, enquanto o polimero puro apresentou uma
Tonset de 315,65°C. Isso sugere melhor interagdo mecénica fibra-matriz conforme
verificado na micrografia apresentada na Figura 10. Esse comportamento pode ter
dificultado a degradacédo deste compdsito, obtendo assim maior estabilidade térmica em
relacdo aos demais (KARGARZADEH; JOHAR; AHMAD, 2017).
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Para os demais tratamentos, a temperatura inicial de degradacdo diminuiu a
medida que a porcentagem de fibra aumentou (315,68°C para o tratamento com 20% de
fibra e 313,44°C para o tratamento com 30% de fibra). Com a temperatura de degradacéo
acima de 200°C a palha de milho se torna adequada a ser incorporada ao polipropileno
para a formacdo dos compositos, tendo em vista que as faixas de temperatura utilizadas
para 0 processo de extrusdo e prensagem do polipropileno ndo ultrapassam essa

temperatura.

Figura 9 — Perfis termogravimétricos (TG, direita) e derivada da TG (esquerda) para o

PP, tratamentos com 10, 20 e 30% de reforgo e para a palha de milho.
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Tabela 4 — Temperaturas de degradacdo inicial (Tonset) € final (Tostset) do PPr,

tratamentos com 10, 20 e 30%m/m de reforco e da palha de milho.

PP (%) Palha de milho (%) Tonset (°C) Toftset (°C)
100 0 315,65 437,43
90 10 351,90 433,62
80 20 315,68 439,40
70 30 313,44 436,36

0 100 241,20 408,54
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Figura 10 — Micrografias obtidas por MEV dos compésitos de PP com (a) 0%, (b) 10%,
(c) 20% e (d) 30% de fibra da palha de milho.

45.  Angulo de contato

Para determinar o caracter hidrofébico dos compositos o angulo de contato da
superficie de cada tratamento foi medido (Figura 11). Quanto maior o angulo de
contato, maior a hidrofobicidade do material (LI et al., 2019). Uma das desvantagens
em utilizar fibras vegetais como reforco em compdsitos poliméricos € o seu caracter
hidrofilico. Essa propriedade pode ser transferida para o composito, fazendo com que
ele seja menos hidrofébico e limite algumas aplicagdes (BALLA et al., 2019). Porém,
nesse estudo os tratamentos néo se diferenciaram estatisticamente entre si pelo fato do
revestimento formado pelo polipropileno sobre as fibras ter sido suficiente para manter

essa caracteristica.

Desta forma, apesar da utilizacdo de fibras de palha aumentar a porosidade do

composito (Figura 10), essa caracteristica ndo teve efeito sobre a hidrofilicidade do



material, uma vez que 0 mesmo apresentou adequado recobrimento na superficie.

Figura 11 — Angulo de contato obtido para os compositos produzidos com residuos
poliméricos e palha de milho
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Letras iguais indicam valores iguais de angulo de contato considerando p>0,05.

4.6. Densidade

. Os compdsitos produzidos com palha de milho apresentaram reducgdo
significativa da densidade em relacdo ao material produzido apenas com polipropileno
(Figura 12). Nao foi verificado efeito da porcentagem de utilizacdo das fibras sobre as

densidades dos compdsitos poliméricos obtidos.

A diminuicdo da densidade dos compositos com palha milho era esperada ja
que a densidade da palha de milho encontrada neste trabalho foi de 0,16 (0,01) g/cm3e

a do polipropileno reciclado de 0,88 (0,02) g/cm3.

Apesar de ser um fator benéfico a baixa densidade da fibra da palha de milho,
na matriz aumenta a porosidade e cria uma estrutura menos homogénea e menos densa
do que a do polipropileno reciclado (IBRAHIM et al., 2019). A presenca de poros na
matriz pode provocar fragilizacdo do material prejudicando suas propriedades
mecanicas. Além disso, as fibras com baixa densidade geralmente exibem menor
resisténcia e rigidez em comparacdo com aquelas de maior densidade. Essa
caracteristica influenciard as propriedades mecanicas dos compdsitos, pois elas
dependem das propriedades mecanicas inerentes a essas fibras naturais (BALLA et al.,
2019).



Modulo de ruptura (MPa)

Figura 12 — Densidade dos compositos produzidos com residuos poliméricos e palha de

milho.
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Ensaio mecanico de flexdo

A Figura 13a apresenta os resultados de modulo de ruptura (MOR) obtidos no ensaio de

flexdo estatica. Houve um decréscimo significativo do MOR com a utilizacao de fibras

de reforco na matriz de PPr. Os compositos produzidos com 30% de fibras de palha de

milho apresentaram 0s menores valores de resisténcia, diferenciando-se estatisticamente

dos tratamentos com 10 e 20% de material de reforgo.

Figura 13 — Propriedades de flexdo obtidos para os compositos produzidos com residuos

poliméricos e palha de milho. (a) Mddulo de ruptura (MPa) e (b) Mddulo de elasticidade
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A reducdo do MOR ¢é justificada pelos poros gerados devido a baixa densidade do




material fibroso e a baixa interacdo fibra-matriz (Figura 10), sendo esta maior quanto
maior a porcentagem de fibra utilizada para reforgo. A presenca de vazios entre a fibra e
a matriz foi observada na micrografia de todos os tratamentos refor¢ados, com menor
intensidade no tratamento com 10% de fibra. Todos 0os compositos apresentaram a
superficie de fratura porosa, o que pode indicar que as fibras foram arrancadas da matriz

quando solicitadas mecanicamente.

O mesmo comportamento foi observado em Nyambo, Mohanty e Misra (2010),
no qual foram testados residuos agricolas, incluindo a palha de milho, em uma matriz
polimérica, com o objetivo principal de investigar o efeito da utilizacdo desses materiais
sem modificacdo superficial. A ma aderéncia da fibra & matriz e as quebras das fibras sdo
alguns dos principais fatores que tém sido relatados como principal causa de falhas nos
compositos de fibras naturais. Em Serra-Parareda et al. (2020) as fibras da palha de milho
foram quimicamente tratadas para alcancar maior interacdo com a matriz polimérica e
observou-se que o compadsito reforgado com fibras ndo tratadas apresentou uma superficie
mais rugosa e irregular, enquanto os com fibras tratadas, uma superficie lisa e uniforme
e uma maior interacdo fibra-matriz. As modificacGes superficiais das fibras por
tratamento alcalino, acoplamento de silano, acetilacéo, ou utilizacdo de compatibilizador
sdo alguns dos métodos que tém sido desenvolvidos para melhorar a aderéncia interfacial

da fibra e da matriz.

Ao analisar o modulo de elasticidade (MOE) a flexdo estatica (Figura 12b), os
compositos com 30% de palha de milho diferenciaram-se estatisticamente dos demais
tratamentos, obtendo os maiores valores médio. Ndo foi observada diferenciacao
estatistica entre os tratamentos controle e com 10 e 20% de palha de milho.

O aumento no MOE do composito no tratamento com maior quantidade de fibras
na matriz (Figura 13b) era esperado, pois a fibra da palha de milho néo é tdo flexivel
quando comparada ao material polimérico. Assim, mesmo sendo observada uma baixa
aderéncia fibra-matriz, o composito com maior quantidade de fibra adquiriu maior rigidez
em relacdo aos outros tratamentos, indicando que a pouca interacdo que houve foi

suficiente para influenciar nessa propriedade.

O MOR obtido no ensaio de flexdo do polipropileno reciclado sem fibra esta
compativel com os valores apresentados nos estudos realizados por Luz, et. al. (2006) e

Ishizaki,Visconte e Leblanc (2006). Enquanto a presenca de fibras vegetais reduz essa



propriedade no presente trabalho, elas proporcionam um aumento na pesquisa realizada
por eles. Por outro lado o mddulo de elasticidade estd abaixo do encontrado nessas
literaturas, variando de 1139 a 2070MPa em Luz, et. al. (2006) e 353 a 370MPa em
Ishizaki,Visconte e Leblanc (2006), sendo o menor valor para o polimero puro e o maior
para 0 compadsito com maior quantidade de fibra. O processo utilizado para a producéo
dos corpos de prova nesses trabalhos foi injecéo, que possibilita a obtencdo de materiais
com menos defeitos e assim melhores repostas mecanicas, como maior modulo de

elasticidade e de ruptura.
4.8. Ensaio mecanico de tracao

A presenca de fibra na matriz polimérica proporcionou efeito significativo na
resisténcia a tracdo (TS) dos compdsitos. Pode-se observar na Figura 14a que os Gnicos
tratamentos que se diferenciaram entre si significativamente foram os tratamentos com
0% e 30% de palha de milho. O tratamento de 30% apresentou o menor valor de
resisténcia a tracdo, enquanto o PPr apresentou o maior valor. Esse resultado significa
que o material com maior quantidade de fibra € menos resistente quando solicitado a
tracdo. Tal fato pode ser atribuido a incompatibilidade entre a palha de milho e a matriz
polimérica, promovendo a geracdo de maior quantidade de poros e atuando na baixa

adesdo fibra-matriz (Figura 10).

Os valores obtidos para TS ndo atendem ao valor de 32MPa determinado pela
norma (ASTM D638, 2014). Um fato que colabora pra esse resultado € que por se tratar
de um material reciclado, o reprocessamento do polipropileno, assim como de outros
polimeros, degrada suas propriedades mecanicas e térmicas devido as altas
temperaturas envolvidas no processo (ZULKIFLI et al., 2015). Essas propriedades
mecanicas podem ser recuperadas utilizando reforco na matriz polimérica, porém
devido a incompatibilidade entre os materiais esse reparo ndo foi alcancado neste
trabalho.



Resisténcia a tragao (MPa)

Figura 14 — Propriedades de tracdo obtidos para os compdsitos produzidos com
residuos poliméricos e palha de milho. (a) Resisténcia a tracdo (MPa) e (b) Mddulo de
elasticidade (GPa).

a) b)

20 1 11,07A 10 4
<] g 5,08A
i & 4,09A
1 8,00AB 9, 437A
L
24 E 4
° 2,95A
0 - o 4
5,55AB g
o 4,448 s ]
@
=l
] [ i g
=
4 B 24
J =
0 T ¥ T Y T 4 T 0 T ¥ T Y T 4 T
0 10 20 0 0 10 20 0
Palha de milho (%) Palha de milho (%)

Letras iguais indicam valores iguais de resisténcia a tragdo (a) e modulo de elasticidade (b) considerando p>0,05.

De acordo com Khan, Srivastava e Gupta (2018) o refor¢o de fibra natural
aumenta a TS em relacéo ao polimero puro. Essa propriedade depende principalmente
da adesdo interfacial fibra-matriz, pois essa caracteristica suaviza a transferéncia de
tensdo entre os componentes. Pelo fato das fibras vegetais apresentarem
comportamento hidrofilico e o polimero hidrofébico, em alguns casos esse resultado s
é alcancado com tratamento quimico das fibras ou com a utilizacdo agentes de
acoplamento. O tipo de processamento e comprimento das fibras também séo fatores

que influenciam fortemente nas propriedades tracionais dos compdsitos.

Em Pisanu et al. (2019) foi testado o comportamento mecanico de compdsitos
de polipropileno refor¢ados com fibra de coco. Os corpos de prova foram produzidos
por injecdo em quatro formulacdes, todas com 30% de fibra, sendo que em trés delas
foram utilizados agentes de acoplamentos distintos. No compdsito sem agente
compatibilizante, obteve-se uma resisténcia a tracdo de 16,95 +0,29 MPa, valor bem
acima do encontrado para o tratamento com a mesma porcentagem fibra da palha de
milho neste trabalho. Esse comportamento pode estar associado ao método de
processamento utilizado, pois com a injegdo obtém-se corpos de prova mais uniformes
e com menos imperfeicdes; ou a maior compatibilidade entre a fibra de coco com o

polipropileno em relacéo a fibra da palha de milho.



Em outro estudo, CATTO; AUR; HANSEN (2019) compararam a insercéo de
fibras de erva-mate em uma matriz de polipropileno virgem e reciclado, ambas em 4
proporcdes de fibra (0%, 20%, 30% e 40%m/m), também pelo método de injecao.
Observou-se que enquanto as fibras vegetais proporcionaram um aumento na TS nos
compositos de matriz de polipropileno virgem nos tratamentos com 0%, 20% e 30% de
fibra, nos compositos com matriz reciclada o comportamento foi o contrério, havendo
uma diminuicdo dessa propriedade. A partir disso é possivel afirmar que a baixa
resisténcia a tracdo esta associada também a perda das propriedades mecanicas no
processo de reciclagem e a piora na adesdo da fibra na matriz quando se trata de

polipropileno reciclado.

Para o mddulo de elasticidade (EM) ndo houve diferenca significativa entre os
tratamentos no ensaio de tracdo (Figura 14b). Assim como citado na resisténcia a
tracdo, a presenga das fibras vegetais também deveria aumentar o modulo de
elasticidade dos compositos, por elas serem naturalmente mais rigidas, o que ndo foi
observado. Contudo, em compara¢ao com outros estudos que também utilizaram fibras
vegetais como reforco no polipropileno, os valores de EM obtidos foram

consideravelmente maiores e observou-se 0 mesmo comportamento.

Em Luz et al. (2006) foi utilizado dois tipos de fibras vegetais obtidas da cana
de acucar, a palha e o bagaco, em duas proporcées diferentes (20% e 30%), em uma
matriz de PP. Obteve-se modulos de elasticidade maiores que o de polipropileno puro,
porém eles também ndo se diferenciaram consideravelmente entre si, isto indica que
mesmo com a insercdo de uma grande quantidade em volume de refor¢o, o mddulo de
elasticidade é mantido. Além disso, os valores de MOE observados na literatura
variaram entre 1,69+0,04 a 1,80+0,19 GPa, quase trés vezes menor que o maior valor
obtido nesse trabalho. Esse fato pode estar associado a maior rigidez do proprio
polipropileno utilizado, ja que o tratamento com 0% de fibra também apresentou um

valor elevado.



5. Conclusao

A partir do FTIR e do MEV foi observado uma baixa interagdo fibra-matriz. O
tratamento com 10% de fibra, foi 0 Unico que apresentou melhor interacdo mecanica entre
0s componentes a partir da micrografia e consequentemente maior temperatura de
degradacdo em relacdo aos demais tratamentos na analise termogravimétrica. O efeito
dessa ma intera¢do nos compositos foi observado nas propriedades mecanicas de flexdo
e tracdo. A fibra proporcionou aos compdsitos menor médulo de ruptura e resisténcia a
tracdo e nenhuma influéncia no modulo de elasticidade tracional, enquanto que o médulo

de elasticidade no ensaio de flexdo foi superior no tratamento com 30% de fibra.

A baixa densidade da palha de milho proporcionou diminuicdo dessa propriedade nos
compositos e causou a presenca de vazios na matriz prejudicando também o desempenho
mecanico dos materiais. N&o houve influéncia das fibras na hidrofobicidade dos
compdésitos devido a formacdo de um revestimento polimérico que impede a penetracdo

do liquido.

Para se alcancar maior compatibilidade ha& estudos que analisam o tratamento
superficial das fibras vegetais que promovem maior interagdo com a matriz e alcangam
bons resultados. O modo de processamento também interfere no desempenho mecénico
do material. Em estudos que foi utilizado o método de injecéo para a produgdo dos corpos
de prova, foi obtido compdsitos mais uniformes, com menos defeitos e consequentemente

maior resisténcia mecanica
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