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RESUMO

Compositos de polietileno de alta densidade (HDPE) com residuos de fibras téxteis
com propriedades mecanicas otimizadas foram desenvolvidos buscando viabilizar o
reaproveitamento desses residuos. Para tanto, foram utilizados residuos contendo fibras de
algodao e fibra acrilica, provenientes do setor de tecelagem da industria de malharia, e trés
tipos de agentes compatibilizantes para melhorar a interagdo do HDPE com o residuo téxtil.
Os compositos foram preparados em misturador tipo Drais e posteriormente moldados por
compressdo, de onde foram retirados corpos de prova para andlises posteriores. Misturas
aditivadas e sem aditivos foram elaboradas com diferentes percentuais de residuos (0-50%). A
influéncia do agente compatibilizante (Polybond 3009®) nas propriedades dos compdsitos foi
analisada, bem como, o maximo teor de residuo possivel de ser incorporado no HDPE,
considerando o tipo de processamento escolhido. O desempenho dos compositos foi avaliado
através de técnicas de analises para a determinagdo das propriedades mecanicas (resisténcia a
tracdo, ao impacto Izod, a flexdo, bem como a abrasdo), propriedades térmicas (temperatura
de fusao cristalina e de transicao vitrea, por analise de calorimetria diferencial de varredura —
DSC; temperatura de degradacao, analise termogravimétrica — TGA), analise termo dinamico
mecanica - DMA, andlise reoldgica (indice de fluidez - IF) e andlise Optica (microscopia
eletronica de varredura - MEV). Os resultados mostraram que o agente compatibilizante que
apresentou melhor desempenho foi o Polybond 3009®, que o teor limite para obteng¢do das
melhores propriedades mecénicas foi de 20 a 30% em peso de residuo e o agente

compatibilizante atuou mais efetivamente na matriz, ndo afetando a interagao polimero-fibra.
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ABSTRACT

Composites of high density polyethylene (HDPE) with waste textile fiber (WTF) with
optimized mechanical properties were developed in order to make possible the recycling these
residues. In order to accomplish this goal, it was used WTF with cotton and acrylic fiber from
the weaving sector of knitting industry and three kinds of compatibilizing agent, used to
improve the HDPE/WTF interaction. The composites were prepared in a Drais mixer and
compression molded samples were cut for mechanical analysis. Compositions with and
without additives, with different WTF content (0-50%) were done. The influence of
compatibilizing agent (Polybond 3009®) in the composite properties were evaluated as well
as the maximum WTF content to be incorporated in the HDPE, regarded the processing
conditions. The performance of the composites was evaluated through experimental
techniques to determine mechanical properties (tensile, impact Izod, flexural and abrasion
strength), thermal properties (melting temperature and glass transitions temperature, by
differential scanning calorimetry — DSC; degradation temperature — thermogravimetric
analysis - TGA), thermo-dynamic-mechanical analysis - DMA), rheological analysis (melt
flow index - MFI) and optical analysis (scanning electron microscopy - SEM). The results
showed that the performance was achieved with Polybond 3009, the maximum WTF content
in order to obtain the best mechanical properties was in the range of 20 and 30% w/w and the
compatibilizing agent act more effectively in the matrix, not affecting the polymer-fiber

interaction.



1. INTRODUCAO

O setor téxtil ¢ um dos ramos de maior tradi¢cdo dentro do segmento industrial, tendo
uma posicao de destaque na economia dos paises mais desenvolvidos. Ele também ¢ o carro-
chefe do desenvolvimento de muitos dos chamados paises emergentes, que devem a sua
industria téxtil o papel de destaque que hoje exercem no comércio mundial de manufaturas.
No Brasil, a sua importancia ndo ¢ menor, tendo desempenhado um papel de grande
relevancia no processo de desenvolvimento do pais, sendo as regides Sul e Sudeste as
principais produtoras de artigos téxteis e confeccionados, respondendo por mais de dois tercos
da produgdo total brasileira.!'

O processo de industrializacdo no Brasil teve seu inicio com a industria téxtil, e suas
raizes precedem a chegada e a ocupagdo do pais pelos portugueses. Os indios que aqui
habitavam ja exerciam atividades artesanais, utilizando-se de técnicas primitivas de
entrelacamento manual de fibras vegetais e produzindo telas grosseiras para diversas
finalidades, inclusive para prote¢do corporal.l!)

As fibras naturais serviram para o desenvolvimento da quimica de polimeros na
obtencdo de materiais sintéticos semelhantes. As fibras sintéticas ¢ as artificiais sdo
provenientes do desenvolvimento quimico e representam uma alternativa para as necessidades
de diversas industrias téxteis, antes dependentes exclusivamente das fibras encontradas na
natureza. Em razdo de suas qualidades e excelente aceitacdo pelo mercado, as fibras sintéticas
e/ou artificiais tiveram sua utilizacdo expandida e, atualmente, podem substituir algumas
fibras naturais, tais como seda, algodio, entre outros.

Define-se como fibras artificiais as fibras produzidas a partir da celulose®, dai serem

também conhecidas por fibras celuldsicas. A primeira fonte de fibra celuldsica purificada foi

* Celulose: principal polissacarideo estrutural, largamente distribuido nas plantas superiores e, em quantidades
menores, em algas, fungos, bactérias, invertebrados e protistas.



o “linter” de algoddo, que ¢ um tipo de fibra curta que resta na semente do algoddo apos o
descarogamento. No grupo das fibras artificiais ha basicamente dois tipos de raions®; o raiom
viscose® e o raiom acetato®. As fibras sintéticas, como a fibra acrilica, as de poliamida®, as de
poliéster’, as de polipropileno®, por exemplo, sdo originarias da petroquimica.t*-

Em 1910, o raiom foi a primeira fibra artificial produzida em escala comercial, coroando
as experiéncias que haviam se iniciado nos Estados Unidos no século anterior. Antes disso, o0s
produtos téxteis somente podiam ser obtidos através das fibras naturais, tais como: algodao,
linho, 13, juta, seda e rami. Vinte anos mais tarde, também nos Estados Unidos, se iniciava a
produgdo, em escala comercial, da primeira fibra sintética com base na poliamida®, mais
conhecida pelo nome comercial de nailon. As fibras sintéticas foram desenvolvidas
inicialmente com o objetivo de copiar e melhorar as caracteristicas e propriedades das fibras
naturais. A medida que suas aplica¢des foram crescendo, elas se tornaram uma necessidade,
principalmente devido ao crescimento da populagdo mundial, que passou a demandar
vestuarios confeccionados com rapidez e a um custo mais baixo, reduzindo, ao mesmo tempo,

a vulnerabilidade da industria téxtil as eventuais dificuldades da produgdo agricola. Nenhuma

fibra isoladamente, seja sintética, artificial ou natural, preenche todas as necessidades da

> Raiom: fibra que resulta de um processo de solubilizagdo da celulose e sua posterior regeneragdo por
precipitagao.

¢ Raiom viscose: tipo de raiom obtido pela reagdo dos grupos hidroxila da celulose com dissulfeto de carbono em
presencga de alcali para formar um xantato, ¢ regeneracdo da celulose sob forma de fio por precipitagdo em meio
acido. Este tipo de fibra é também denominado simplesmente viscose.

¢ Raiom acetato: tipo de raiom obtido pela passagem do acetato em banho de 4cido sulfurico, diluigdo em
acetona, extrusdo e, finalmente, por operacdo de evaporagdo da acetona.

¢ Fibras de Poliamida: polimero que contém grupos amida em sua cadeia principal e cuja geometria ¢é
caracterizada pela razdo comprimento/diametro alta, isto €, superior a cem.

"Fibras de Poliéster: polimero que contém grupos éster em sua cadeia principal e cuja geometria 4 caracterizada
pela razdo comprimento/diametro alta, isto €, superior a cem.

¢ Fibras de Polipropileno: polimero obtido pela polimerizagdo por adigdo de poliolefinas e cuja geometria a
caracterizada pela razdo comprimento/diametro alta, isto €, superior a cem.

" Poliamida: polimero que contém grupos amida em sua cadeia principal, obtido freqiientemente por
policondensacdo de um diacido e uma diamina, ou de um aminoacido.
2



industria téxtil. No entanto, a mistura de fibras com predominancia do algodao, trouxe melhor
desempenho, resisténcia, durabilidade e apresentacdo dos tecidos. Desta forma, o uso das
fibras sintéticas ¢ atualmente bastante difundido, abrangendo todos os segmentos da industria
téxtil.l'!

As fibras artificiais foram introduzidas no Brasil quase simultaneamente ao seu
aparecimento no exterior. As empresas nacionais € estrangeiras que se dedicaram a produgao
desse tipo de fibra tiveram um rapido crescimento no Brasil, favorecidas pela abundancia de
“linter” de algodao, matéria-prima para a producao de viscose, além da mao-de-obra e energia
elétrica terem custos compativeis ao desenvolvimento. A produgdo em escala comercial
comecou em 1931, pela Companhia Brasileira Rhodiaceta, atual Rhodia, com o filamento
téxtil de acetato. Apos a Segunda Guerra Mundial surgiram as fibras sintéticas de origem
petroquimica, fazendo intensa concorréncia as fibras artificiais que, em decorréncia do
continuo desenvolvimento tecnoldgico reduziram drasticamente os problemas de poluigdo
ambiental da sua produgdo. As primeiras gradativamente sendo retiradas do mercado. Em
1955, as fibras sintéticas comegaram a ser produzidas no Brasil pela Rhodia e, a partir da
década de 60, tiveram um crescimento constante, até superarem, por volta de 1965, as
artificiais, cujo desenvolvimento se havia estagnado, tanto em producao quanto em consumo.
A primeira fibra sintética produzida no Brasil foi a poliamida (nailon), sob a forma de
filamento continuo. No ano de 1961 foi introduzida a fibra de poliéster em filamentos e fibras
cortadas, e em 1968 a fibra acrilica, também sob a forma de fibras cortadas.”!

Conforme ilustrado na Figura 1, em 2002 o consumo geral de fibras téxteis no mundo
foi de 62,7 milhodes de toneladas, das quais 26,2 milhdes de fibras naturais (algodao, 13, linho,
rami, seda) e o restante (36,5 milhdes de toneladas) de fibras artificiais e sintéticas. Como pais

produtor de artigos téxteis, o Brasil exerce um papel importante no cenario mundial,

" Fibra acrilica: fibra de copolimero constituida de acrilonitrila, em quantidades superior a 85%, e de um outro
comonodmero.
3



mantendo-se em sétimo lugar na producdo de fios e filamentos, em oitavo lugar nos tecidos
planos, em terceiro lugar no que se refere aos tecidos de malha e em sexto em artigos
confeccionados, considerando-se as informagdes fornecidas pelos paises membros da ITMF
(International Textile Manufacturers Federation), combinadas com outras fontes pesquisadas
pelo IEMI (Instituto de Estudos e Marketing Industrial). Entretanto, em termos de comércio
internacional, a presenca do Brasil ainda ¢ muito pequena, estando o pais apenas entre os 44
maiores exportadores e importadores de artigos téxteis e confeccionados do mundo. Os
artigos confeccionados (bens acabados) superam os valores registrados pelo comércio de

téxteis (fios, tecidos e malhas), representando 57% do montante comercializado.
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Figura 1 — Consumo Mundial de Fibras Téxteis
O mercado téxtil mundial vem registrando uma expansao significativa nos ultimos anos.
O valor de produgao da cadeia téxtil em 2003 foi de US$ 20,1 bilhdes, equivalente a 4% do
PIB total brasileiro e 17% do PIB da industria de transformagdo. A partir de 2005, com o
término do sistema de cotas para téxteis, ¢ provavel que o comércio mundial possa se
expandir ainda mais. Outro fator importante ¢ o uso de novas matérias primas e processos de
acabamento, possibilitando maior uso de fibras artificiais e sintéticas, que tem sua producgdo

livre de problemas relativos as safras e as intempéries.?)



O algodao, por ser a planta de aproveitamento mais completo e oferecer os mais variados
produtos e utilidades, ¢ considerado a mais importante das fibras téxteis. No Brasil, em 2003,
945.028 toneladas de algoddo foram utilizados na fiacdo, 704.024 toneladas na tecelagem e
301.085 toneladas nas malharias.*®

Registros encontrados em 2003, no setor de malharia, mostraram que a regido Sul
produziu 58,6% do total de malhas produzidas no pais. A producao de algodao na regido Sul,
neste mesmo setor foi de 72,3% e a de malhas sintéticas foi de 26,4%. O consumo de malhas
de fibra acrilica em relacdo ao total de malhas artificiais ¢ sintéticas foi de 12,6% e, em
relagdo ao total foi de 33,5% ?. Esta produgdo gera residuos sélidos industriais provenientes
de sobras de fibras, fios e rebarbas de pecas cortadas para a confec¢do de vestuario e outros
artefatos.!”

Em pesquisa realizada pelo Laboratorio de Polimeros da Universidade de Caxias do Sul,
onde foram entrevistadas 29 empresas da Serra Gaucha, foi constatado que cerca de 80% das
fibras utilizadas nesta regido sdo de algodao e acrilica e que grande parte dos residuos gerados
pela utilizacdo dessas fibras sdo doados ou depositados em aterros, contribuindo para a
poluicao do meio ambiente. Os residuos doados sdo utilizados na confeccdo de cobertores
confeccionados por retalhos, na produg¢do de estopas e outros artefatos. As fibras naturais,
como o algodao, se decompdem num periodo de tempo entre 1 a 5 anos dispostas em aterros
8] ¢ as fibras sintéticas num periodo de 30 a 40 anos . A fibra acrilica ocupa espago proprio
no setor de confeccionados téxteis como o melhor substituto da 1a P!, e por este motivo, é
muito utilizada na regido nordeste do Rio Grande do Sul.'”

Segundo o relatério de residuos solidos industriais ndo perigosos gerados pelo setor da
industria téxtil, fornecido pela FEPAM (Fundacdao Estadual de Protecdo Ambiental), o Rio
Grande do Sul produz 11.789 toneladas/ano de residuos solidos!”. Esses dados motivaram a

realizacdo deste trabalho, visando o reaproveitamento dos residuos de algodao e fibra acrilica



gerados pela industria téxtil, através da incorporagdo desse em polietileno de alta densidade
(HDPE). A escolha do HDPE se deve ao fato deste ser um polimero que permite a
incorporagdo de carga, facilidade de processamento e baixo custo "' A justificativa para a
utilizacdo deste residuo se da pelo fato de o algodao ser a fibra natural mais utilizada no
mundo, e a fibra acrilica ser amplamente utilizada em regides frias como substituto da 13,
devido ao seu prego e as suas propriedades semelhantes a 13 natural. !

O presente trabalho tem como objetivo o reaproveitamento do residuo da industria téxtil,
mais especificamente do residuo de fibras de algodao e acrilicas, através do desenvolvimento
de compositos com polietileno de alta densidade, minimizando problemas causados ao meio
ambiente pelo acumulo de residuos dispostos. Como aplicagdo dos compositos desenvolvidos
propdem-se a utilizagdo dos mesmos como um material alternativo em tampos de mesas, para
mobilidrio.

Na tentativa de aumentar as interagdes entre a matriz e a fibra, foi usado um agente
compatibilizante (aditivo composto por polietileno de alta densidade graftizado com 1% de
anidrido maleico). Todos os compdsitos desenvolvidos foram caracterizados quanto as

propriedades mecanicas, térmicas, termo dindmico-mecanicas, reologicas e opticas.



2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 Compdsitos

Os compositos estdo entre os materiais mais antigos utilizados pelo homem. Nos
tempos primitivos, o homem descobriu empiricamente, que quando dois ou mais materiais de
natureza diferente eram utilizados em conjunto se obtinha um novo material, cujo
desempenho muitas vezes pode ser superior € por vezes muito diferente dos componentes que
lhe haviam dado origem. Foi assim que os antigos arquitetos egipcios desenvolveram
compositos utilizando tijolos de argila misturados com palha, material que apresentava um
significativo aumento de resisténcia a abrasdo em comparacao aos tijolos feitos somente de
argila. A metodologia utilizada pelos egipcios € similar a que hoje se pratica com os plasticos
refor¢cados com fibra de vidro. !

Materiais compositos podem ser definidos como uma mistura fisica de dois ou mais
materiais para formar um novo material com propriedades diferentes aos componentes puros,
podendo ser obtidos por combinagdes entre metais, ceramicos ou polimeros. Os compdsitos
sdo constituidos por duas ou mais fases separadas por uma interface, que sdo fisica e
quimicamente distintas. Muitos compoésitos sdo formados por duas fases: uma ¢ chamada
matriz, a qual é continua e envolve a outra fase, denominada fase dispersa. As propriedades
destes materiais sdo fun¢do das propriedades das fases constituintes, suas quantidades

relativas, forma, tamanho, distribui¢do e orientagio da fase dispersa. ['*19



2.1.1 Tipos de compositos

Os compositos podem ser divididos em trés classes gerais, sendo elas: compdsitos
carregados com particulas, também chamados de compositos particulados; compdsitos
carregados com fibras descontinuas, sendo que essas fibras podem ser unidirecionais ou
dispostas aleatoriamente e compdsitos carregados com fibras continuas que também podem
ser fibras continuas unidirecionais, bidirecionais ou multidirecionais !'>'°!. Os principais tipos

de compositos estdo ilustrados na Figura 2. [

2.1.1.1 Compésitos particulados

Esse tipo de composito € resultado da introdugdo de componentes que apresentam uma
razao menor que trés entre a maior ¢ menor dimensao do corpo L/D (comprimento/didmetro).
Esses componentes sdo denominados de cargas particuladas ou ndo fibrosas, podendo estar na
forma de particulas, aglomerados de particulas, escamas ou flocos. '

As cargas particuladas podem ser definidas como materiais solidos que sdo
adicionados aos polimeros em quantidades suficientes para reduzir custos e/ou alterar as suas

propriedades fisicas e/ou mecanicas. "
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2.1.1.2 Compositos com fibras descontinuas

Esses materiais sdo constituidos por fibras cortadas, que correspondem a fase
descontinua do composito. Essas fibras podem estar dispostas no composito aleatoriamente ou
de maneira orientada e sdo responsaveis pela resisténcia mecanica (componente estrutural),
sendo a matriz o “meio” de transferéncia do esfor¢co mecanico sofrido (componente
matricial). !'®!

Os compositos carregados com fibras descontinuas, embora ndo sendo capazes de
suportar niveis de esforgos similares aos de fibras continuas, apresentam grande versatilidade,
podendo ser processados via injegdo® e extrusdo®, e oferecem a possibilidade de produgdo de

materiais com propriedades isotropicas®. [''®

2.1.1.3 Compositos com fibras continuas

Nos compositos com fibras continuas, as tensdes aplicadas sdo preferencialmente
suportadas pelas fibras, enquanto que a matriz, além de manter as fibras unidas, atua como
elemento transferidor de tensdes. Esses compositos suportam tensdes maiores em relagao aos
que possuem fibras descontinuas, porém nao podem ser processados por métodos comumente
usados, como inje¢do e extrusdo; normalmente esses compositos sdo moldados por
compressdo. Os compdsitos com fibras continuas unidirecionais sdo anisotropicos’, enquanto

que os multidirecionais com fibras dispostas em orientagdes projetadas sdo isotropicos. Hé!)

* Injecdo: processo de transformacdo no qual um material polimérico termoplastico ¢ fundido por agdo de calor e
pressdo e, por meio de um émbolo, chega a um molde com o formato desejado.

® Extrusdo: processo continuo de transformagdo, no qual um material polimérico é fundido por acdo de calor e
pressdo e, conduzido por meio de parafuso, passa por uma matriz que tem a forma geométrica do perfil desejado.

¢ Isotropia: caracteristica geral de um meio em que uma ou mais propriedades independem da dire¢do em que sdo
observadas.

4 Anisotropia: caracteristica geral de um meio em que uma ou mais propriedades dependem da diregdo em que
sdo observadas.
10



2.1.2 Matriz

O elemento matricial ¢ responsavel por manter a integridade estrutural do composito
através da ligagdo simultanea com a fase dispersa em virtude de suas caracteristicas coesivas e
adesivas. Sua fun¢do também ¢ de transferir o carregamento para a fase dispersa e protegé-la

contra o ataque ambiental. ['"”]

2.1.2.1 Matriz polimérica

A escolha da matriz polimérica dependera das propriedades fisicas, mecanicas e
térmicas exigidas para uma determinada aplicacdo, como também do processo de fabricagao
escolhido e do custo associado ",

Os polimeros mais usados em compdsitos poliméricos sdo os termoplésticos e os
termorrigidos. A principal diferenca entre os dois compositos poliméricos estd no
comportamento caracteristico quando aquecidos, isto ¢, os termoplasticos sdo polimeros
capazes de serem moldados varias vezes, devido a caracteristica de tornarem-se fluidos sob
acdo do aumento da temperatura e depois se solidificarem quando h4d um decréscimo da
temperatura. Por outro lado, os termorrigidos, ndo se tornam fluidos durante o aumento da
temperatura devido a presenca de ligagcdes cruzadas entre as cadeias macromoleculares, tais

ligagdes sdo denominadas de reticulagdo ***!!. As diferengas entre polimeros termorrigidos e

termoplasticos estdo ilustradas na Figura 3.

IMacromelécula
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Figura 3 - Diferengas entre polimeros termorrigidos (a) e termoplasticos (b)?*

As resinas termoplasticas podem ser processadas de diversas maneiras, tais como:
. . ~ ~ e ~ f . . 4
injecdo, extrusdo, sopro®, termoformagao’, entre outras. A principal vantagem dos polimeros

termoplasticos em relagdo aos termorrigidos ¢ a facilidade de reciclagem.
2.1.3 Nanocompdsitos

Nanocompositos sdo materiais bifasicos, onde uma das fases possui dimensdes em
escala nanométrica. Desta maneira, as propriedades destes materiais ndo sdo resultantes da
soma das propriedades individuais dos componentes de cada fase, € sim um sinergismo entre
elas.

Um nanocompésito pode ser formado entre duas fases orgénicas, duas fases
inorganicas ou entre uma fase organica e outra inorganica.

Diferentemente dos materiais compdsitos tradicionais, que apresentam dominios na
escala de micrometro a milimetros, os materiais nanocompdsitos possuem dominios de alguns

nandmetros, como tamanho minimo dos componentes ou fases que o constitui.

¢ Moldagem por sopro: processo descontinuo, pelo qual artefatos ocos sdo moldados por injecdo de gas na parte
interna da pega (parison ou pré-forma), localizada no interior do molde.

"Moldagem por termoformagdo: processo descontinuo, pelo qual placas ndo espessas de material termoplastico
sdo amolecidas pela agdo de calor ¢ tomam forma do molde pela aplicagdo de vacuo.
12



Segundo Gonsalves™™, materiais nanoestruturados (também conhecidos como

nanocristalinos, nanofasicos ou materiais em nanoescala) sdo definidos como materiais que
possuem um tamanho médio de fase ou grao inferior a 100nm. De forma geral, qualquer
material que contém graos, agregados, camadas ou filamentos abaixo de 100nm, pode ser

considerado nanoestruturado. 2*24

2.1.4 Compositos de matriz polimérica e fibras naturais

Estudos recentes tém mostrado grande utiliza¢do de fibras naturais como fase dispersa

2521 Essas fibras

em compositos com matriz de polimeros termoplasticos e termorrigidos !
podem atuar como carga de enchimento ou refor¢o de baixo custo, melhorando algumas
caracteristicas da matriz, tais como: estabilidade dimensional, mdédulo elastico®, aumento da
resisténcia ao impacto”, entre outros; porém as fibras naturais vegetais sdo utilizadas em
compositos onde ndo ha a necessidade de alta resisténcia e rigidez. Outra caracteristica dessas
fibras ¢ que as mesmas apresentam densidade inferior as fibras de vidro comumente usadas,
possibilitando a obten¢do de compdsitos com baixa densidade. 3

A incorporacdo de fibras naturais em polimeros termoplasticos e termorrigidos no
desenvolvimento de compositos, além de proporcionar um material reforcado com baixo
custo, contribui para a solugdo de problemas ambientais causados pela disposicdo de grandes
volumes de residuos de materiais ndo biodegradaveis. B

Na literatura, varios compositos contendo fibras naturais sdo citados, tais como: resina

fendlica com serragem, polipropileno com fibras de linho, polietileno com fibras de juta,

poliéster com fibras de algodao entre outros. **

£ Modulo elastico: medida de Rigidez de um material expressa pela razdo entre a tensdo aplicada ¢ a deformagéo
resultante, na regido de deformacao elastica.

h Resisténcia ao impacto: resisténcia de um material a quebra, quando submetido a ensaio de impacto padrio.
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Compositos termoplasticos com fibras vegetais naturais possuem versatilidade durante
a escolha do processo de fabricagdo, podendo ser confeccionados pelos processos
convencionais de moldagem de termopldasticos, tais como: inje¢do, extrusdo, compressao,
entre outros . Outra vantagem desses compositos € a possibilidade de reciclagem. Como
desvantagem, possuem compatibilidade limitada no sistema com uma matriz hidrofébica’,
causando baixa dispersido no polimero termoplastico fundido.¢="

As fibras naturais apresentam um grande potencial de aplicagdo na industria
automobilistica, na area de revestimento interno de automoveis, onibus e caminhdes. Outras
aplicagdes para os compositos reforcados com fibras naturais encontram-se no
desenvolvimento de artefatos para a industria de construgdo civil e também na utilizagdo em
substituicdo aos polimeros biologicamente degradaveis, ja que estes sdo muito caros ou
possuem baixo desempenho. 3%

Herrera-Franco e Valadez-Gonzalves® estudaram as propriedades mecénicas de
compositos de polietileno de alta densidade (HDPE) com fibras naturais tratadas com agentes
de acoplamento do tipo silano. A resisténcia a tragdo’ dos compositos aumentou quando foi
usado um teor de 0,15% (massa) de silano, acima deste teor a resisténcia a tracdo diminuiu.
Os autores atribuem este comportamento a formagao de polisiloxano que inibe o processo de
adsorcdo de silano. Em compositos com 46% de fibra, o uso de agente de acoplamento fez
aumentar a resisténcia a tragdo em 10% em relacdo ao composito ndo tratado. As
propriedades relativas a flexdo também aumentaram. 4

Balasuriya e colaboradores *” estudaram compdsitos com flocos de madeira em matriz

de polietileno. Dois tipos de polietilenos com fluidez diferentes foram estudados através de

misturas com flocos de madeira em diferentes propor¢des. Analises de resisténcia a tragao,

! Hidrof6bico: diz-se de substincia que nio absorve ou adsorve agua.

J Resisténcia a tragdo: resisténcia de um corpo de prova em ensaio de tragdo, expresso pelo valor da tensdo
maxima.
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flexdo e impacto foram realizadas. Os resultados obtidos mostraram que o melhor
“molhamento” das fibras ocorria com polietileno que apresentava maior fluidez (7 g/10min),
melhorando as propriedades mecanicas em relacdo aos compdsitos que eram constituidos pelo

polietileno de baixa fluidez (0,15 g/10min).

2.1.5 Compéositos de matriz polimérica e fibras téxteis

Compositos utilizando rejeitos de fibras téxteis como fase dispersa estdo sendo
desenvolvidos com o objetivo de reaproveitamento dos residuos gerados pelas industrias
téxteis, minimizando problemas causados ao meio ambiente, ja que o descarte deste residuo
representa um grande desafio ambiental. 1*!

Bateman e Wu " desenvolveram materiais compdsitos utilizando polietileno de baixa
densidade como matriz e residuos de carpetes a base de fibras de poliamida (PA) e juta como
fase dispersa. Nesse estudo, os compositos foram obtidos por moldagem por compressao a
quente e extrusdo. Os resultados mostraram que o mddulo de elasticidade aumentou com o
aumento do teor de residuo na mistura devido ao aumento de rigidez com a incorporagao das
fibras, enquanto que o alongamento e a resisténcia a tracdo diminuiram. Os autores sugerem
que essa diminuicao das propriedades ocorre devido a compatibilidade quimica limitada entre
a matriz e as fibras, desta maneira as fibras de carpete agiriam apenas como uma carga de
enchimento com baixa transferéncia de tensdes entre a interface matriz-fibra. Neste estudo
também foram adicionados aos compositos cinco tipos diferentes de agentes
compatibilizantes com a finalidade de melhorar a adesdo interfacial. Todos os
compatibilizantes testados eram compostos por polietileno tratado com anidrido maleico. O
agente compatibilizante que apresentou os melhores resultados na resisténcia a tragdo foi o

polietileno graftizado com 1% de anidrido maleico.
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2.2 Fibras

Fibra ¢ um termo geral que designa um corpo flexivel, de secdo transversal reduzida e
elevada razao entre o comprimento ¢ o didmetro (superior a 100). As fibras podem ser
orgénicas ou inorganicas, poliméricas ou nio. ©

As fibras industriais, naturais e sintéticas, representam uma vasta propor¢ao do total de
polimeros consumidos no mundo; & medida que aumenta a populagdo crescem paralelamente
as necessidades basicas de alimentacao, vestuario e habitacdo. Assim, as fibras abastecem um
mercado de demanda garantida e de exigéncias de qualidade crescentes. ©°!

As fibras podem ser classificadas de trés maneiras diferentes, sendo elas: fibras
naturais, fibras artificiais e fibras sintéticas. !

As fibras naturais sdo aquelas oriundas da natureza, sendo que as mais importantes sao
de origem vegetal ou animal. As fibras naturais se dividem em animais, minerais e vegetais,
sendo essas ultimas todas de natureza celulosica*. Como exemplo de fibras naturais tem-se o
algodio, 13, seda, linho, juta, asbesto, entre outras. 4!

As fibras artificiais sdo produzidas a partir da celulose e as principais matérias-primas
utilizadas sdo o “linter” de algodao e a polpa de madeira. A producdo de fibras artificiais
praticamente se estagnou, em parte pelo predominio crescente das fibras sintéticas e em parte
porque seu processo produtivo ¢ altamente poluente devido ao uso intensivo da soda céustica.
As principais fibras artificiais de base celuldsica sdo o raiom acetato e o raiom viscose. !

As fibras sintéticas sao produzidas a partir de resinas derivadas do petroleo. Alguns

exemplos de fibras sintéticas sdo: fibras de poliéster, carbono, poliamida, polipropileno, entre

outras.

¥ Celulose: A celulose é encontrada na natureza como fibras altamente organizadas e insoliiveis nos solventes
comuns.
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2.2.1 Fibras téxteis

Todo material passivel de ser fiado ou tecido ¢ definido como fibra téxtil 14!, As fibras
téxteis sao convertidas em fios por meio de processos que possibilitam a fiagdo. Fibras de
tipos diferentes podem ser fiadas conjuntamente. Poliéster e algoddo, 1a e poliamida sdo
algumas combinagdes possiveis ). Fibras conjuntas de algoddo e acrilico foram objeto de
estudo no presente trabalho.

As fibras téxteis classificam-se em naturais e quimicas, sendo que as quimicas
dividem-se em artificiais e sintéticas. As principais fibras sintéticas de interesse téxtil sdo as
fibras de poliéster, polipropileno, poliamida e acrilica >, A classificacdo das fibras téxteis

esta ilustrada na Figura 4.

Fibras
Téuteis

Artificiais

Polléster

Animais

Semgnte Caule Folhas Fiutos Secre

vlfal':'"'l Pollamlcda

SCO52 | | palacrillco

Algodac Linha Sl=al L& Ralom Elastano
Paliia Raml Carca oo Sada || ANQDTA | | Amlanta Acetato

Juta Lhama H=finica

Figura 4 - Classificagdo das fibras téxteis

2.2.1.1 Fibras téxteis de algodao
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O algodao ¢ uma fibra branca obtida dos frutos de algumas espécies do género
Gossypium, familia Malvaceae ™, esta fibra constitui uma das principais fibras téxteis de
producdo, com comercializagdo e uso em larga escala mundial. No Brasil, ¢ a principal fibra
téxtil, tendo suas fontes de producao localizada nas regides Nordeste, Sul e Centro-Oeste do

pais "%l A fibra de algoddo consiste de celulose praticamente pura e pode ser descrita
quimicamente como poli(1,4-B-D-anidroglicopiranose). A celulose é um carboidrato com
formula molecular (C¢H,0Os),, onde n ¢ alguns milhares. A estrutura molecular da celulose

estd ilustrada na Figura 5. 149

47]

Figura 5 - Estrutura molecular da celulose!

A regularidade da cadeia da celulose ¢ a grande quantidade de ligagdes entre o
hidrogénio e os grupos hidroxilas das cadeias adjacentes fazem com que a celulose seja um
material cristalino, insoluvel e infusivel. Por isso, ndo pode ser processada em solu¢do ou no

estado fundido. (464841
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A fibra de algodao ¢ constituida, aproximadamente, pelos seguintes elementos: 94 %
celulose; 1,3 % proteinas; 1,2 % cinzas; 0,9 % substancias pécticas; 0,8 % acidos; 0,6 % cera;
0,3 % acucares e 0,9 % ndo dosados. **

A fibra de algodao deve ser transformada em fio, para poder ser trabalhada. Depois da
coleta, as fibras estdo dispostas aleatoriamente. E preciso entdo cardar o algoddo, ou seja,
pentear as fibras e coloca-las todas na mesma direcao. Esta operagdo permite também retirar
as poeiras e eliminar as fibras demasiadamente curtas. Quando as fibras sdo cardadas, pode-se
entdo torcé-las para fazer um fio. O algoddo estd entdo pronto para ser tecido P%. O

fluxograma para a obtengdo das fibras de algodao esté ilustrada na Figura 6.

Uzinas de
beneficiamento

Algodac
&M Carsgo

FPlantic [——— Colheita

Obtencéo de ter de
foras algodao
artificiais 3
Classificacéo Algodao
em pluma

Fiaghes de
fibra curla

Figura 6 - Fluxograma para a obtengdo das fibras de algodao ™"

As usinas de beneficiamento fornecem as industrias téxteis o algoddao em pluma, em
fardos prensados pesando ao redor de 200 kg. O processamento desse algodao, até a obtengao
de tecidos acabados, compreende quatro etapas principais: a fiacdo, a tecelagem ou malharia,

o alvejamento e/ou tingimento ¢ o acabamento. [**]

19



A fibra de algoddo pode ser utilizada de varias formas, dependendo da aplicacdo
desejada, em contraste com outras fibras téxteis. As principais estdo listadas a seguir:
a) Fios — em linhas de costura ¢ de bordar, fabricagdo de cordas, barbantes, confec¢ao de
ataduras, etc.
b) Tecidos — tricoline, organdi, cretone, cetim, filo, morim, riscado, atoalhado, cambraia,
toalha, brim, lonita, voil, flanela, algodaozinho, talagarca, etc.
¢) Malharia — em camisas, camisetas, cuecas, pijamas, vestido de malha, etc.

O algodao confere aos tecidos caracteristicas notaveis de maciez, baixa densidade,

beleza, adsorvéncia, frescor, dificilmente imitaveis pelos fios sintéticos. )

2.2.1.2 Fibras téxteis acrilicas

A poliacrilonitrila € seus copolimeros' tém largo uso na industria téxtil. Esses
polimeros e copolimeros dao origem as fibras acrilicas. O desenvolvimento das fibras
acrilicas teve inicio em 1930 na Alemanha. Em 1950, os Estados Unidos foram os primeiros a
produzir comercialmente essas fibras, através da Du Pont (Orlon) e da Monsanto (Acrilan). ¥

A poliacrilonitrila ¢ um polimero produzido pela reacdo de polimerizagdo por adigao™
em lama" da acrilonitrila, apresentando densidade de 1,18g/cm’, temperatura de transi¢do
vitrea (Tg) de 105°C e temperatura de fusdo (Tm) de 317°C. As principais propriedades deste
polimero sdo a alta resisténcia a solventes, alta resisténcia a tragdo apoOs estiramento, baixa

estabilidade térmica. A principal aplicagdo deste polimero ¢ na producdo de fibras acrilicas

! Copolimeros: polimero derivado de mais de uma espécie de mondmero.

™ Polimerizagdo por adi¢do: polimerizagdo em que o crescimento da cadeia de polimero se da pela adigdo
seqiiencial de moléculas de mondmeros aos terminais de cadeias em crescimento.

" Polimerizagdo em lama: técnica de polimerizagdo que se inicia como um processo em solugdo e que, com o
processo da reacdo, ocorre a precipitacdo do polimero, insoluvel no meio. Esse tipo de polimerizagdo é também
conhecido como polimerizagdo com precipitagdo, polimerizagdo em pé ou ainda polimerizagdo granular.
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46,48,51

para a industria téxtil' I, A estrutura quimica da poliacrilonitrila que é constituida por

atomos de carbono, hidrogénio e nitrogénio esta ilustrada na Figura 7.

Poliacrilonmitrila | —(CH>CH)-

C=N

Figura 7 - Estrutura quimica da poliacrilonitrila *!

A fibra acrilica ¢ um polimero com no minimo 85% em peso, de poliacrilonitrila. O
processo de obtencao das fibras acrilicas a partir da poliacrilonitrila, geralmente é combinada
com pequenas quantidades de outros produtos quimicos, com o objetivo de tornar a fibra
acrilica mais suscetivel ao tingimento. Alguns tipos de fibras acrilicas s3o fiadas a imido,
outras a seco. A maior parte delas, contudo, ¢ utilizada na forma de fibras cortadas. O

4O polimero

fluxograma para a obtencdo das fibras acrilicas estd ilustrado na Figura 8
acrilico ¢ dissolvido em dimetilformamida (DMF), formando um col6ide® que ¢ filtrado e
enviado as fieiras. Essas fieiras estdo imersas em uma solu¢do de DMF e agua. Os filamentos
que saem das fieiras sdo secos, unidos e frisados formando um cabo. Em seguida, o cabo ¢

cortado por facas em comprimentos referentes ao tipo de fiacdo de fibras (curtas ou longas),

do qual ele constituira matéria-prima',

° Coloide: sistema s6lido, liquido e gasoso, aparentemente homogéneo, que contém uma fase dispersante e outra
dispersa, com particulas de tamanho intermediario entre as de uma solugdo verdadeira e as de uma suspensao, e
que lhe conferem propriedades peculiares de dispersdo de luz, passagem através de membranas, etc.
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Solubilizagio da Poliacrilonitrila

Estiragem
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[Embalagem

Figura 8 - Fluxograma para a obtengdo das fibras acrilicas *"

As fibras acrilicas apresentam forgas eletrostaticas que ocorrem entre os dipolos dos
grupos nitrilas adjacentes, na mesma molécula polimérica. Isto restringe a rotacao da ligacao,
levando a uma estrutura rigida da cadeia polimérica. Como resultado, as fibras acrilicas
apresentam altissima cristalinidade e alto ponto de fusdo e s3o soluveis somente em poucos
solventes, como dimetilformamida, dimetilacetamida, e em solu¢des aquosas concentradas de
sais inorganicos, como tiocianato de calcio, perclorato de sodio, e clorato de zinco. As fibras
acrilicas nao podem ser processadas no estado fundido porque sua temperatura de
decomposi¢do ¢ proxima a 250°C, ou seja, estas fibras degradam antes da temperatura de

fusdo. [46,48,51]
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A fibra acrilica, embora sendo a menos consumida dentre as fibras quimicas téxteis,
ocupa espago proprio no setor de confeccionados téxteis como o melhor substituto da 13,
devido as suas propriedades de bom isolante térmico, baixa densidade, alta resisténcia a agado
dos raios solares (radiacdo ultra-violeta) e aos agentes quimicos, ndo amassamento e secagem
rapida. Essas fibras apresentam larga aplicacdao na fabricacao de artigos de inverno: agasalhos
em geral, meias, gorros, cobertores, mantas e tecidos felpudos; além disso, por ser nao-
alergénica, é muito utilizada na produgdo desses mesmos artigos para uso infantil . As fibras
acrilicas sdo mais resistentes ao envelhecimento do que o algodao, sendo também produzidas

para uso em carpetes. !

2.3 Polietileno (PE)

A primeira polimerizagdo de polietileno foi realizada em 27 de margo de 1933, pelo
pesquisador R. O. Gibson. O experimento foi conduzido utilizando-se benzaldeido e etileno a
170 °C e 1400 atmosferas, obtendo-se polietileno de baixa densidade (LDPE). A produgao
industrial iniciou-se em 1939 em uma planta industrial com capacidade de 200 toneladas/ano.
O mercado consumidor na €poca era restrito a aplicagdes militares, em isolamento elétrico de
fiacdo de submarinos e radares durante a Segunda Guerra Mundial.

Os polietilenos apresentam, em sua estrutura quimica, somente atomos de carbono e
hidrogénio, e sdo os materiais poliméricos mais comumente utilizados pelas industrias
transformadoras de resinas. Existem trés grandes familias de polietilenos: os de baixa, os de
média e os de alta densidade!'). A configura¢do do polietileno e seus angulos de ligagdo !
estdo ilustrados na Figura 9. Na Figura 10 estdo ilustradas as diferentes estruturas de
polietilenos comerciais (polietileno linear de baixa densidade (LLDPE), polietileno de alta

densidade (HDPE)) e polietileno de baixa densidade (LDPE) Pl Os polietilenos de baixa

23



densidade sao flexiveis e tenazes; os de média e alta sdo mais resistentes ¢ mais rigidos.
Alguns polietilenos apresentam baixa resisténcia a impactos, enquanto outros sao
virtualmente inquebraveis. As temperaturas de servigo do polietileno podem variar de -40°C a
+96°C. De maneira genérica, estes materiais caracterizam-se por sua alta tenacidade®,
excelente resisténcia quimica, baixo coeficiente de atrito?, adsor¢ao de umidade praticamente
nula, facilidade de processamento, além de apresentarem baixo custo em relagdo aos demais

tipos de polimeros. [5!'3]

s et

/ ) \

Figura 9 — Configuragio do Polietileno "

P Tenacidade: quantidade de energia absorvida pelo material ao sofrer fratura. A tenacidade ¢ dada pela area total
sob a curva de tensdo versus deformagdo de um material.

9 Coeficiente de friccdo: tensor que relaciona a forca de friccdo (forca de atrito), que se opde ao movimento de
uma particula em um fluido viscoso, com a velocidade desta particula em relagdo ao fluido. O coeficiente de

fricgdo ¢ também denominado coeficiente de atrito.
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Figura

10 - A ( e

Estruturas FEDPE dos
e i —= ~
HDPE
LDPE

polietilenos comerciais - polietileno linear de baixa densidade (LLDPE), polietileno de alta

densidade (HDPE) e polietileno de baixa densidade (LDPE) ¥

A American Society for Testing and Materials (ASTM) normatizou a classificacao do

polietileno, segundo a sua densidade ¥, em trés classes ou tipos conforme apresentada na

Tabela 1.

Tabela 1 — Classificagcdo dos diversos tipos de polietileno normatizados segundo ASTM

1248 134

Tipo Densidade g/cm’
I — Baixa Densidade 0,910 a 0,925
II — Média Densidade 0,926 a 0,940
IIT — Alta Densidade 0,941 a 0,959

As propriedades basicas do polietileno, sem a atuacdo de aditivos, sdo determinadas

pela sua estrutura molecular (Figura 10). As principais variaveis sao:

- grau de cristalinidade do polimero;
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- massa molar ponderal média (Mw)" e massa molar numérica média (Mn)?;
-distribui¢do da massa molar.

A ramificacdo das cadeias curtas tem efeito predominante sobre o grau de
cristalinidade e por conseqiiéncia sobre a densidade dos polietilenos. As propriedades
dependentes da cristalinidade, tais como a rigidez, a resisténcia ao rasgamento, a dureza, a
resisténcia quimica e o limite da deformagdo (em tracdo), crescem com o aumento da
densidade ou diminuicdo das ramificagdes das cadeias curtas do polimero. Entretanto, a
permeabilidade aos liquidos e gases e a resisténcia a flexdo diminuem nas mesmas
condi¢oes.

Os polietilenos, devido a versatilidade de tipos que possibilitam diferentes propriedades,
podem ser aplicados em varios setores da industria, sendo muito empregados na fabricacao de
filmes para a producdo de toalhas, cortinas, involucros, embalagens, entre outros. Outras
aplicagdes consistem em, baldes, canos plasticos, brinquedos infantis, isolamento de fios

elétricos, pecas automobilisticas, e outros. %3]

2.3.1 Polietileno de alta densidade (HDPE)

O polietileno de alta densidade ¢ produzido através da reacdo de polimerizacao do eteno,
a baixa pressdo, por dois métodos distintos. O método Ziegler-Natta utiliza catalisador a base
de haletos de titanio, ésteres de titdnio e alquil-aluminio. O método Philips utiliza catalisador
a base de 6xido de cromo. No método Ziegler a pressao de trabalho pode variar de 1 a 50 atm

e a temperatura pode variar de 20 a 150°C. No método Philips a pressao utilizada varia de 30

" Massa molar massica média (Mw): massa molar média obtida por meio de técnicas experimentais que
consideram o numero de particulas e a sua massa respectiva. A massa molar massica média é também
denominada massa molecular relativa massica média ou peso molecular ponderal médio.

$ Massa molar numérica média (Mn): massa molar média obtida por meio de técnicas experimentais, que
consideram o numero de particulas em solucdo. A massa molar numérica média é também denominada massa
molecular relativa numérica média ou peso molecular numérico médio.
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a 40 atm e a temperatura varia de 85 a 180°C. As moléculas do etileno, sob estas condi¢des de
operagdo, sdo polimerizadas anionicamente, gerando predominantemente macromoléculas
lineares. O baixo grau de ramificagdo do HDPE permite um melhor empacotamento das
moléculas e, como conseqiiéncia, um alto grau de cristalinidade (60 a 80 %) e densidade
maior (0,942 a 0,965 g/cm?). 2]

A rigidez e a resisténcia a tragdo destas resinas sdo consideravelmente maiores do
que as correspondentes aos tipos de baixa e média densidades. A resisténcia a impactos ¢é
ligeiramente menor, como seria de se esperar em materiais rigidos, mas, mesmo assim, sao
altos os valores em comparacdo com outros termoplasticos, especialmente em baixas
temperaturas. '

As aplicagdes vao desde filmes até grandes recipientes industriais. Por meio de
processamento por sopro, sao produzidos artefatos para o mercado de embalagens, para o
empacotamento de leite, sucos de frutas, dgua e produtos liquidos industriais. Outras
utilizagdes importantes estdo em produtos moldados por injecdo e extrusdo, tais como:
garrafas industriais, recipientes para alimentos, caixas para transporte; tubos extrusados
para distribuicdo de 4gua e gés, isolamentos de fios e caixas de estrutura de espuma.
Resinas de HDPE também s3o usadas no processo de moldagem rotacional para a
fabrica¢do de produtos de grande porte e com formas complexas, tais como: tanque para
combustiveis, recipientes para materiais descartaveis, reboques, tanques de armazenamento

para a agricultura, entre outros. '

2.4 Agente compatibilizante em misturas imisciveis
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Uma das técnicas utilizadas para aumentar a compatibilidade entre os elementos
matricial e estrutural de um composito ¢ a utilizacdo de um agente compatibilizante no
tratamento do componente estrutural. Por exemplo, fibras de vidro sdo tratadas usualmente
com silanos, para melhorar a compatibilizagdo as matrizes de poliéster ou de resina epoxidica.
Pode-se considerar os compdsitos dentro do grupo das misturas poliméricas imisciveis, ja que
sdo materiais heterogéneos e multifasicos. !

A compatibilidade entre os componentes de misturas poliméricas imisciveis ¢ de
grande importancia para o desempenho da mistura. Quando ha incompatibilidade, a interface
¢ a regido mais fraca; ¢ o local onde ocorre a falha do material. 1**!

A compatibilizagdo de misturas poliméricas imisciveis resulta de um processo de
modifica¢ao da situacao interfacial dos componentes a fim de se obter sinergia maxima. Do
ponto de vista tecnoldgico, a compatibilizagdo de uma mistura polimérica pode ser definida
como o resultado de um processo ou técnica para melhorar as propriedades finais da mistura.
[55]

Quando as misturas sd3o imisciveis, as propriedades mecanicas estdo relacionadas
intimamente & morfologia de fases da mistura, ou seja, podem ser atribuidas as dimensdes dos
dominios de cada componente, ao grau de dispersdo das fases e a adesdo interfacial. *%!

Dentre os métodos mais importantes para se obter compatibilizagdo em misturas
poliméricas, destacam-se:

- adi¢do de um polimero ndo reativo a mistura, copolimero em bloco' ou enxertado”,

capaz de interagir com ambas as fases do sistema heterogéneo, aumentando a interacdo

interfacial (Figura 11);

* Copolimero em bloco: polimero em bloco derivado de mais de uma espécie de mondmero.

* Copolimero graftizado: polimero graftizado derivado de mais de uma espécie de mondmero. Esse tipo de
copolimero é também denominado copolimero enxertado.
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- adicdo de um polimero reativo capaz de promover interagdes especificas, covalente
ou idnica, entre as fases. %

Do ponto de vista comercial, compatibilizagdo ¢ o processo de conversdo de uma
mistura polimérica multifadsica em um produto comercial util. Como conseqiliéncia do
processo de compatibilizagdo, a mistura deve apresentar:

- uma morfologia de fases estavel a processamentos posteriores;

- uma morfologia que ird melhorar as propriedades do produto final;

- uma intera¢do entre as fases que ird garantir a transferéncia de tensdo entre as fases
poliméricas. %

Para se conseguir uma morfologia adequada a partir de misturas imisciveis, isto ¢, para
se obter uma boa dispersao e distribui¢do final de um componente em outro da mistura, varios
métodos tém sido desenvolvidos buscando redugdo da energia interfacial, reducao da taxa de
coalescéncia’ das fases poliméricas e melhoramento da adesdo interfacial. Entre os métodos
mais utilizados para conseguir a compatibiliza¢do entre os dois polimeros imisciveis destaca-
se 0 uso de polimeros funcionalizados, também chamados de agentes compatibilizantes. %

De forma resumida, o papel do agente compatibilizante ¢ reduzir a energia interfacial e
a taxa de coalescéncia das fases poliméricas, melhorando a adesao entre as fases poliméricas.
Esses sdo requisitos basicos para o refinamento e estabilizacdo da morfologia de fases e
melhoria das propriedades fisico-mecanicas de misturas poliméricas. A localizagao
preferencial do agente compatibilizante na interface ¢ o desafio do processo de

compatibilizagdo de misturas poliméricas e depende da massa molar, da estrutura quimica e

da interagdo dos polimeros compatibilizantes com os polimeros constituintes da mistura. 1

v Coalescéncia: qualidade de coalescente, aderéncia, juncdo, soldadura de partes que se acham separadas.
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2.5 Agente compatibilizante em compositos

A utilizagdo de fibras baseadas em celulose tem ganhado importancia significativa na
producao de compositos para aplicagdes na industria automotiva, na industria de embalagens
e aplicagdes que requerem baixa resisténcia. **-*

A desvantagem da utilizagdo de fibras naturais como refor¢o em compositos € a falta
de adesdo interfacial entre a matriz e a fibra, o que resulta em produtos finais com
propriedades mecanicas pobres. Para o desenvolvimento de compositos com boas
propriedades, ¢ necessario diminuir o grau de hidrofilia¥ das fibras por meio do uso de um
compatibilizante ou de modifica¢do quimica, tais como, acetila¢do* e graftizagdo. 6"

Outra maneira efetiva para promover a interacdo entre a fibra e a matriz ¢ o uso de
compatibilizantes, que normalmente sdo copolimeros graftizados obtidos através da reacdo de
uma matriz polimérica com anidrido maleico (MA). Esses reagentes sdo compativeis com a
matriz polimérica e podem reagir com os grupos hidroxila da fibra através de ligacdes
covalentes.?!

Ambos os métodos, modificacdo de fibras e uso de compatibilizantes, promovem a
transferéncia do esforco mecanico entre os dois componentes, melhorando as propriedades
mecanicas e fisicas na produ¢ido de compdsitos. B

O uso de pequenas quantidades de agentes compatibilizantes durante o processamento
de misturas poliméricas, ou compdsitos, pode melhorar o desempenho do material resultante.
Esta melhoria ocorre devido a uma reducao na tensao interfacial e ao aumento da adesao entre

as fases, o que permite maior eficiéncia na transferéncia de tensdes entre os dominios

poliméricos ou através da interface matriz-fibra. %!

¥ Hidrofilia: qualidade do que ¢ hidrofilo. Hidrofilo: que gosta de agua
* Acetilagdo: processo ou efeito de acetilar, introduzir o radical acetila.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, serdo apresentados os procedimentos experimentais para a obtencao
dos compdsitos € os métodos utilizados para a caracterizagdo das propriedades mecanicas,
térmicas, reologicas e morfologicas dos mesmos. Todo o trabalho experimental e de
caracterizagdo foi realizado no Laboratério de Polimeros da Universidade de Caxias do Sul
(UCS), com excecao das andlises de microscopia eletronica de varredura (MEV) e das
analises termo dindmico-mecanicas (DMA). As analises de MEV foram realizadas no Centro
de Microscopia da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS) e na empresa Fras-

le S/A, e as analises de DMA foram realizadas na UFRGS.

3.1 Lista de materiais e equipamentos usados para a realizacido deste trabalho

- polietileno de alta densidade, marca HC 7260 LS, fornecido pela Ipiranga Petroquimica;

- residuo de composi¢do 50+3% algodao e 50+3% poliacrilonitrila, fornecido pela Malharia
Stumpf Ltda ( Caxias do Sul);

- aditivo compatibilizante Surlyn 2601 ®, fornecido pela Du Pont Co;

- aditivo compatibilizante Polybond 1009®, fornecido pela Crompton Co;

- aditivo compatibilizante Polybond 3009®, fornecido pela Crompton Co;

- equipamento do tipo desfibrador, marca M. H. Equipamentos Ltda, UCS;

- misturador do tipo Drais, marca M. H. Equipamentos Ltda, UCS;

- prensa marca Schulz, modelo PHS 15 T, UCS;

- balanga termoanalitica, Shimadzu, modelo TGA-50, UCS;

- equipamento para analises de DSC, Shimadzu, modelo DSC-50;

- equipamento para andlise de DMA, modelo 2980 da TA Instruments, UFRGS;
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- equipamento de ensaios universais da fabricante EMIC, modelo DL 3000, UCS;

- maquina de ensaios da CEAST, modelo 6545/000, UCS;

- maquina de abrasdo da Veb Thiiringer Industriewerk Rauestein, modelo AGPi, UCS;
- plastometro de extrusao, marca Kayness com capilar L/D 4, UCS;

- microscépio eletronico de varredura Jeol, modelo JSM-5800, UFRGS e Fras-le S/A.

3.2 Materiais, especificacio e origem

3.2.1 Matriz - Polietileno de alta densidade (HDPE)

O polimero escolhido para ser utilizado como a matriz do compdsito desenvolvido
neste trabalho foi o HDPE (Figura 12), tipo HC 7260 LS para inje¢do, aditivado contra a
radiacdo ultravioleta, fornecido pela Ipiranga Petroquimica. As propriedades dessa resina sao

apresentadas na Tabela 2. ¢

Tabela 2 - Caracteristicas do polietileno de alta densidade (HC 7260 LS) B¢

Propriedades Norma Unidade | Valor
Densidade ASTM D 792 - 98 g/cm’ 0,95
Indice de fluidez (190°C / 2,16kgf) ASTM D 1238 -00 | g/10 min 8,0
Tensdo no escoamento (em placa) ASTM D 638 - 97 MPa 30
Alongamento no escoamento (em placa) ASTM D 638 - 97 % 6,6
Modulo de flexdo secante a 2% (em placa) ASTM D 790 - 02 MPa 105
Dureza Shore D/15 ASTM D 2240 - 95 - 64
Resisténcia ao impacto IZOD a 23°C ASTM D 256 - 97 J/m 35
Temperatura de deflexdo sob carga a 455 kPa ASTM D 648 - 97 °C 76
Temperatura de amolecimento VICAT a9,8 N | ASTM D 1525 - 97 °C 126
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Figura 12 — Aspecto do polietileno de alta densidade (HC 7260 LS)

3.2.2 Residuo da industria téxtil

Através do levantamento dos principais tipos de residuos gerados pelas industrias
téxteis e malharias da regido nordeste do Rio Grande do Sul citados anteriormente, foi
constatado que cerca de 80% das fibras utilizadas nesta regido sdo de algoddo e acrilico
(poliacrilonitrila) e que grande parte dos residuos gerados pela utilizacdo dessas fibras sdo
doados ou depositados em aterros contribuindo para a polui¢do do meio ambiente. Apds este
levantamento foi escolhido o residuo de composi¢do (50+3)% poliacrilonitrila e (50£3)%
algodao para ser estudado no presente trabalho (Figura 13). O residuo foi doado pela Malharia
Stumpf Ltda (Caxias do Sul), sendo escolhidos somente os de coloragdo branca e rosa na
tentativa de imitar um marmore, conferindo um aspecto visual agradavel. A justificativa para
a utilizagdo deste residuo se da pelo fato de o algodao ser a fibra natural mais utilizada no
mundo, e a fibra acrilica ser amplamente utilizada em regides frias como substituto da 13,
devido ao seu baixo preco e as suas propriedades, semelhantes a da 13 natural. Na Tabela 3

estdo ilustradas algumas caracteristicas das fibras que compdem o residuo téxtil.l’”!
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Tabela 3 — Propriedades das fibras que compdem o residuo téxtil 7

Composicao (50+3)%(algodao) e (50+ 3)% (poliacrilonitrila)
Resisténcia minima (N) 4,22

Alongamento na ruptura minimo (%) 5,0

Titulo® (Nm) /29 a%/32

Figura 13 — Aspecto do residuo téxtil

3.2.3 Aditivos utilizados como agente compatibilizante

Os aditivos compatibilizantes escolhidos para fazerem parte deste estudo foram:
Surlym 2601®, que é um iondmero do copolimero etileno acido metacrilico neutralizado com
sodio, fornecido pela Du Pont Co.; Polybond 1009®, que ¢ um composto a base de HDPE
graftizado com acido acrilico, fornecido pela Crompton Co.; € o Polybond 3009®, que ¢ um

composto de HDPE graftizado com anidrido maleico, recomendado para compositos de fibras

* Titulo: relagdo entre a massa e o comprimento do fio, ou seja, titulo = %29 Nm, significa que 29 metros do fio

pesam 2 gramas
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de polimeros polares com HDPE, produzido pela Crompton Co. As caracteristicas desses

aditivos sdo apresentados nas Tabelas 4a , 4b e 4c.

Tabela 4a- Caracteristicas do Surlym 2601®

Propriedades Valores Tipicos Método
Tipo do ion sodio
indice de fluidez (190°C/2,16kgf) 1,4 g/10 min ASTM D 1238
Ponto de amolecimento VICAT 71 °C ASTM D 1525
Ponto de fusao 87°C ASTM D3418(DSC)

Tabela 4b- Caracteristicas do Polybond 1009® ¥

Propriedades Valores Tipicos Método
Forma fisica Pellets
indice de fluidez (190°C/2,16kgf) 6 g/10 min ASTM D 1238
Densidade a 23°C 0,95 g/cm’ ASTM D720
Quantidade de acido acrilico 6,0 % em peso -
Ponto de fusao 127°C (DSC)

Tabela 4¢- Caracteristicas do Polybond 3009® B*

Propriedades Valores Tipicos Método
Forma fisica Pellets
indice de fluidez (190°C/2,16kgf) 5 g/10 min ASTM D 1238
Densidade a 23°C 0,95 g/cm’ ASTM D720
Quantidade de anidrido maleico 1,0 % em peso -
Ponto de fusao 127°C (DSC)
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3.3 Preparacio do residuo téxtil para a elaborac¢ao dos compésitos

O residuo téxtil foi doado em forma de rebarbas e, para aumentar a area superficial,
facilitando sua incorporagdo ao HDPE, esse residuo foi desfibrado durante oito minutos, em
equipamento do tipo desfibrador de alta velocidade marca M. H. Equipamentos Ltda
(misturador para plastico n® 1486), mostrado na Figura 14. O residuo ap6s o processamento

no desfibrador estd ilustrado na Figura 15.

Figura 14 - Destfibrador utilizado para processar o residuo téxtil

Figura 15 — Aspecto do residuo téxtil desfibrado
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3.4 Estudo Preliminar - Elaboracio das misturas de HDPE com o residuo téxtil para a

escolha do agente compatibilizante

Um estudo preliminar foi realizado para a escolha do agente compatibilizante mais
adequado para a utilizacdo nos compdsitos a serem desenvolvidos com variacdo do teor de
residuo téxtil. Para isso, foram testados trés tipos de agentes compatibilizantes, cuja eficacia
foi avaliada através da determinagdo dos valores de resisténcia a tragdo, resisténcia a flexao e
resisténcia ao impacto IZOD.

Os agentes compatibilizantes utilizados foram Polybond 1009®, composto a base de
HDPE graftizado com acido acrilico, Surlyn 2601®, sal de sdédio do copolimero etileno/acido
metacrilico e o Polybond 3009®, composto a base de HDPE graftizado com anidrido maleico.

A metodologia experimental seguiu as seguintes etapas:

a) confeccao das misturas polimero-residuo téxtil utilizando diferentes tipos de agentes

compatibilizantes.

As composic¢des investigadas foram as seguintes:

Amostra 1 — HDPE;

Amostra 2 — 90% HDPE/10% residuo téxtil;

Amostra 3 — 90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr (partes por cem de resina) Surlyn
2601 ®;

Amostra 4 — 90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009®;

Amostra 5 — 90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 1009®.

O procedimento de mistura e obtengao dos corpos de prova foi o seguinte: as amostras
de residuo téxtil compostas por 50% de algodao e 50% de fibra acrilica foram processadas

durante 8 minutos em um equipamento, do tipo desfibrador, marca Seibt AS30/500 (Figura
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14), com o objetivo de desfibrar as fibras e, conseqiientemente, facilitar a mistura com a
matriz polimérica. As misturas de HDPE com o residuo téxtil, nas proporg¢des testadas, foram
preparadas em misturador de alta velocidade, do tipo Drais, marca M.H. Equipamentos Ltda.
(Figura 16), por aproximadamente 1 minuto.

O tempo de processamento foi definido através de testes, durante 2 meses, onde foram
processadas varias misturas afim de obtermos compdsitos com o residuo téxtil sem aspecto e
odor de material degradado.

O equipamento do tipo Drais funciona com duas velocidades de rotacdo, a primeira
(velocidade 1) corresponde a fase de pré mistura e sua velocidade ¢ 2.506 rpm, ja a segunda
(velovidade 2), ¢ a fase de homogeneizagdo e sua velocidade ¢ 5.145 rpm.

A mudanca da primeira para a segunda velocidade foi definida através da amperagem
do equipamento. Os compdsitos foram inicialmente processados na velocidade 1, para a
obtencdo da pré-mistura; quando a amperagem do equipamento do tipo Drais estabilizava
entre 10 e 15A o processamento passava a ser realizado na segunda velocidade. Considerou-

se o tempo final da mistura quando o equipamento atingiu 30 A na segunda velocidade.
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Figura 16 - Misturador do tipo Drais

A partir do material processado foram obtidas chapas de 16,5 cm x 14,0 cm, com 3
mm de espessura, por meio de moldagem por compressdo, durante cinco minutos a 5,94 MPa
e 150°C. A partir das chapas obtidas, foram usinados corpos de prova para ensaios de tracao,
flexdo e impacto segundo métodos ASTM D638 P ASTM D790 ! ¢ ASTM D256 61
respectivamente.

Os ensaios mecanicos de resisténcia a tragdo e flexao foram realizados em maquina de
ensaios universais, marca EMIC, modelo DL 2000, e os ensaios de resisténcia ao impacto
IZOD foram realizados em equipamento marca Ceast, modelo Resil 25, utilizando péndulo de
4 J, segundo os métodos ASTM D 638 P ASTM D 790 4 ¢ ASTM D 256,
respectivamente. Os ensaios foram realizados a 23°C e 50% de umidade relativa do ar e os
corpos de prova foram condicionados segundo método ASTM D 618 4, Para a anaélise de
resisténcia a tragao foram ensaiados 10 corpos de prova de cada amostra, para a flexdo foram
sete e para os ensaios de resisténcia ao impacto IZOD foram ensaiados 6 corpos de prova.
Através da analise dos resultados dos ensaios de resisténcia a tragdo, flexdo e impacto IZOD
foi observado que os melhores resultados foram obtidos com o agente compatibilizante
Polybond 3009®, por este motivo, utilizou-se este aditivo na confeccdo das misturas

elaboradas com varia¢ao do teor de residuo.
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b) misturas polimero-residuo téxtil utilizando diferentes teores do agente

compatibilizante

Este procedimento teve como objetivo a determinacdo do teor Otimo de
compatibilizante no desempenho mecanico dos compositos.

Considerando os resultados obtidos com 5 phr de agente compatibilizante Polybond
3009®, foi realizado um estudo sobre o efeito de outros teores como 3 e 7 phr, nas
propriedades dos compositos. Para esse fim, foram elaboradas novas misturas polimero-
residuo téxtil, fixando o teor de residuo em 10% em peso.

As composicdes elaboradas foram as seguintes:

Amostra 6 - 90% HDPE/10% residuo téxtil/3phr Polybond 3009®;

Amostra 7 - 90% HDPE/10% residuo téxtil/7phr Polybond 3009®.

3.5 Elaboracio das misturas de HDPE com o residuo téxtil

A resina de HDPE foi misturada com teores de 0, 10, 20, 30, 40 ¢ 50% de residuo
téxtil, tendo massa total 65 gramas. Estas composicdes estdo identificadas nesta dissertacao
pela letra A. Para melhorar a dispersdo e distribuicdo das fibras na matriz, foram adicionados
5 phr de agente compatibilizante Polybond 3009®. Estes tultimos compoésitos estdo
identificados nesta dissertacdo pela letra B. As proporcdes testadas foram processadas em
duas velocidades: pré-mistura (velocidade 1 — 2.506 rpm) e fusdo e homogeneizagdo da
mistura (velocidade 2 - 5.145 rpm) em equipamento misturador do tipo Drais (Figura 16). Os
tempos e as temperaturas das misturas apos processamento estdo apresentados na Tabela 5.

Com o aumento do teor de residuo, foi necessario aumentar o tempo de processamento no
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Drais na velocidade 1 e diminuir na velocidade 2 para minimizar possiveis efeitos da

degradacdo do residuo téxtil, mantendo um intervalo de tempo maximo de 50 segundos.

O procedimento usado para definir o tempo total de processamento da mistura no

equipamento do tipo Drais foi o mesmo citado anteriormente, considerando a amperagem

medida no equipamento.

Tabela 5 - Valores médios das condi¢des de processamento e da temperatura final no

processamento das misturas

Teor de Tempo de Tempo de Tempo de Temperatura da
Amosia | "0 | Premnios | puesamaen | picsmt|| nitran

Al 0 10 30 40 160

A2 10 10 40 50 147

A3 20 15 35 50 152

A4 30 15 35 50 133

A5 40 25 15 40 136

A6 50 30 15 45 155

B1 0 10 30 40 150

B2 10 10 40 50 147

B3 20 15 35 50 136
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B4 30 20 30 50 144

B5 40 30 15 45 150

B6 50 140

Figura 17 — Aspecto do composito apds processamento no Drais

A partir do material processado (Figura 17) foram obtidas, através de moldagem por
compressao em prensa com aquecimento (Figura 18 — imagem a esquerda), chapas de 16,5 cm
de comprimento por 14,0 cm de largura e 3 mm de espessura. As amostras foram prensadas
durante cinco minutos em uma prensa marca Schulz modelo PHS 15 T, a 150°C com uma
pressdo de 5,94 MPa. Foram feitas degasagens nos dois e quatro minutos iniciais, para
garantir boa compactacdo da mistura e evitar o aparecimento de bolhas de ar. As chapas
moldadas foram transferidas para uma prensa que opera (Figura 18 — imagem a direita) a
temperatura ambiente, e durante dez minutos foram submetidas a uma pressio de 2,23 MPa

para evitar empenamentos.
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Figura 18 — Prensa com aquecimento (lado esquerdo) e prensa sem aquecimento (lado direito)

3.6 Preparacao dos corpos de prova

3.6.1 Usinagem dos corpos de prova

A partir das chapas prensadas foram cortados os corpos de prova, por meio de

usinagem, com dimensdo segundo normas ASTM D 638 ! (tragdo), ASTM D 790 ©%

(flexdo) e ASTM D 256 ! (impacto IZOD). Os corpos de prova dos ensaios de impacto

foram entalhados em forma de “V”, conforme as dimensdes exigidas pela norma de ensaio de

impacto [ZOD.

3.6.2 Condicionamento dos corpos de prova

Previamente as analises, os corpos de prova foram expostos as condi¢des padrao, ou

seja, temperatura de 23°C e umidade relativa de 50% durante 48 horas, conforme método

ASTM D 618. 6%

3.7 Técnicas termoanaliticas

Técnicas termoanaliticas foram utilizadas para a analise das temperaturas de

degradacao (TGA), das temperaturas de fusdo e porcentagem de cristalinidade (DSC). A
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temperatura de transi¢do vitrea e os modulos de perda e armazenamento foram determinados

por analise termo dindmico-mecanica (DMA).

3.7.1 Analise termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica ¢ definida como um processo que envolve a medida de
variagdo continua de massa de uma amostra em funcdo da temperatura ou do tempo a uma
temperatura constante (modo isotérmico) ). Essa técnica ¢ utilizada para a determinagio das
temperaturas de degradacao dos componentes do material.

Neste trabalho, a perda de massa dos compositos em fungdo do aumento da
temperatura foi determinada usando uma taxa de aquecimento de 10°C/min, para o intervalo
de temperatura de 23 até 800°C. A massa das amostras avaliadas foi de cerca de 10 mg, e as
medidas foram realizadas em atmosfera de nitrogénio com fluxo de 50 ml/min. Foi usada uma
balanca termoanalitica da Shimadzu, modelo TGA 50 (Figura 19).

Foram analisados; o residuo e seus componentes, o HDPE, o Polybond 3009® e todos
os compositos desenvolvidos.

As temperaturas de degradacdo dos materiais analisados foram determinadas como

sendo correspondentes aos valores maximos dos picos obtidos na primeira derivada.

45




Figura 19 — Balanga termoanalitica, Shimadzu, modelo TGA-50

3.7.2 Calorimetria diferencial de varredura (DSC)

Quando uma substancia sofre uma mudanga fisica ou quimica, observa-se uma
variacdo correspondente na entalpia. Se o processo for promovido por uma variagao
controlada de temperatura, isto constitui a base da técnica conhecida como calorimetria
diferencial de varredura. !

A técnica de DSC pode ser utilizada para a determinagdo das temperaturas de
transicdo vitrea (Tg), temperatura de cristalizacdo (Tc) e temperatura de fusdo (Tm) dos
materiais. Essas temperaturas de transicdo podem ser observadas num termograma de DSC

através da mudanca da linha base, como esta ilustrado na Figura 20.
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Figura 20 — Exemplo de um termograma de DSC

Neste trabalho foram analisados; o residuo e seus componentes, o HDPE, o Polybond

3009® e todos os compositos desenvolvidos. As analises foram realizadas em equipamento da

Shimadzu, modelo DSC 50 (Figura 21). A massa de amostra utilizada foi de (10 £ 1) mge a
taxa de aquecimento e resfriamento utilizada durante a analise foi de 10°C/min. Foram feitas
isotermas de 10 minutos entre cada ciclo de aquecimento-resfriamento-aquecimento, com
variagdo de temperatura de -100 a 250°C. O gas de arraste utilizado foi o nitrogénio com

fluxo de 50 ml/min.
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Figura 21 - Equipamento para analises de DSC, Shimadzu, modelo DSC-50

As temperaturas de fusdo e cristalizacdo dos materiais analisados corresponderam aos
valores maximos dos picos relativos as respectivas transi¢des térmicas dos termogramas de
DSC. O percentual de cristalinidade (Xc) do HDPE e da matriz de cada composito

desenvolvido foi determinada através da equagdo 1, sendo:

Equacgado 1: Xc = 100.(AH{/AH{), onde:

AH; € o calor de fusdo da amostra, obtido pela integracdo da area do pico de fusdo
abaixo da linha base;

AH¢® ¢ o calor de fusdo de um polimero hipoteticamente 100% cristalino.
Neste trabalho foi utilizado, para o HDPE 100% cristalino, o valor de 293 Jg 'Y, A Tabela 6

apresenta dados de fusio e cristalinidade dos polietilenos.!**!

Tabela 6 - Caracteristicas dos polietilenos!*!

Polimero Abreviatura Faixas de AH(J/g) Faixas de
temperaturas de fusdo Cristalinidade (%)
(°O)

Polietileno de LDPE 83 -105 140 40 - 68
baixa densidade 105 - 120 140 45 - 75
120 - 130 140 65 - 85

Polietileno de HDPE > 130 218 - 310
alta densidade 141° 293 75 .95

® Valor mais freqiientemente mencionado na literatura
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3.7.3 Analise termo dinimico-mecanica (DMA)

A andlise termo dinamico-mecanica (DMA) ¢é capaz de fornecer informagdes a
respeito do comportamento viscoelastico do sistema, desmembrando o médulo em duas
componentes: a contribuicdo elastica e a viscosa. O modulo oriundo da componente da tensao
resposta em fase com a deformagdo, G', ¢ denominado de méddulo de armazenamento. E o
modulo oriundo da componente de tensao resposta 90° fora de fase com a deformacgao, G”, ¢
denominado modulo de perda. Assim, um material viscoelastico sera caracterizado por dois
valores de mddulo, 0 G'e 0 G”.

O ensaio termo dindmico-mecanico mede a resposta de um material a uma
deformacao senoidal ou a outro tipo de tensdo periddica. Este tipo de teste permite a
determinagdo dos fendmenos associados a processos de relaxacdo e transicao de fase, que sdo
essenciais em processamento € na previsdo de propriedades dos materiais durante o uso.!**!

O equipamento modelo 2980 da TA Instruments (Figura 22) foi utilizado no ensaio de
DMA. Para a obtengdo dos modulos de perda e de armazenamento e a tangente de O, as
amostras foram submetidas a esforcos de flexdo, visando a aplicagdo dos compositos
desenvolvidos em tampos de mesa. Os corpos de prova com dimensdes de 17 X 12,5 X 3 mm
foram ensaiadas num intervalo de temperatura de —120°C até 110°C, com taxa de
aquecimento de 5°C/min. A freqiiéncia utilizada no ensaio foi de 1 Hz.

A tangente de delta (tan d) ¢ a relagdo entre o mddulo de perda ou viscoso (G”) € o

modulo de armazenamento ou eléstico (G’) conforme a equagao 2:

Equagao 2: tan = G”/G’
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Figura 22 — Equipamento para ensaios de analise de DMA modelo 2980 da TA Instruments

3.8 Ensaios mecinicos normalizados

Os ensaios mecanicos realizados seguiram total ou parcialmente os procedimentos
indicados em normas internacionais. Para a aplicacdo em tampos de madeira, as principais
propriedades mecanicas a serem avaliadas sdo: resisténcia a flexao, impacto e abrasdo. Porém
a resisténcia a tragdo, também foi avaliada.

Se uma carga ¢ estatica ou se ela se altera de uma maneira relativamente lenta ao
longo do tempo e ¢ aplicada uniformemente sobre uma se¢do reta ou superficie de um
membro, o comportamento mecanico pode ser verificado mediante um simples ensaio de

tensdo-deformacao. !*
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3.8.1 Resisténcia a tracao

Um dos ensaios mecanicos de tensdo-deformacdo mais comuns ¢ executado sob
tragdo. O ensaio de tragdo pode ser usado para avaliar diversas propriedades mecanicas dos
materiais que sao importantes em projetos. Uma amostra ¢ deformada, geralmente até a sua
fratura, mediante uma carga de tragdo gradativamente crescente que ¢ aplicada uniaxialmente
ao longo do eixo mais comprido de um corpo de prova.

Os ensaios para a determinacdo da resisténcia a tracdo foram realizados segundo a
norma ASTM D 638-99 ! em equipamento de ensaios universais da fabricante EMIC,
modelo EMIC DL 3000 (Figura 23), com capacidade de até 30 kN. A velocidade aplicada
durante o ensaio foi de 50 mm/min e a célula de carga utilizada foi de 20 kN. Os corpos de
prova analisados foram retirados de placas diferentes e os dados obtidos nesse ensaio foram a

resisténcia a tragdo, a deformacdo e o moédulo de elasticidade.
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Figura 23 — Equipamento para analise de resisténcia a tracdo e a flexao

3.8.2 Resisténcia a flexao

Neste ensaio os corpos de prova, em formato de barras, sdo apoiados nas extremidades
e uma for¢a ¢ aplicada no centro, submetendo o corpo de prova a esfor¢os de tragdo e
compressao.

No presente trabalho, os ensaios para a determinacdo da resisténcia a flexdo foram
realizados segundo a norma ASTM D 790-99) no mesmo equipamento do ensaio de tragdo
(Figura 23). A velocidade aplicada durante o ensaio foi de 2 mm/min e a célula de carga
utilizada foi de 20 kN. Os corpos de prova analisados foram retirados de placas diferentes e os
dados obtidos nesse ensaio foram a resisténcia a flexdo, a deformacdo ¢ o modulo de

elasticidade.
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3.8.3 Resisténcia ao impacto I1zod

O teste de resisténcia ao impacto, método IZOD, visa medir a energia necessaria para
romper um corpo de prova sob condi¢des padronizadas. Tal energia ¢ calculada em joule por
metro, de acordo com o sistema internacional de unidades.!”!

No presente trabalho, os ensaios para a determinagdo da resisténcia ao impacto Izod
foram realizados segundo a norma ASTM D 256-97 ) em maquina de ensaios da CEAST,
modelo 6545/000 (Figura 24). O ensaio foi realizado com martelo para energia de 4,0 J e
velocidade de impacto de 3,46 m/s. O entalhe foi do tipo B em forma de “V” com angulo de
45°. A resisténcia ao impacto foi medida a 23°C e expressa na unidade de J/m. Os corpos de

prova ensaiados foram retirados de placas diferentes.

Figura 24 — Equipamento para analise de resisténcia ao impacto [ZOD
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3.8.4 Resisténcia a abrasio

A resisténcia a abrasdo ¢ a capacidade de um material resistir ao desgaste produzido
por fric¢do, geralmente medida por comparacdo com o desempenho de padrdes.

O ensaio de abrasao foi executado em maquina de abrasdo da Veb Thiiringer
Industriewerk Rauenstein, modelo AGPi (Figura 25), segundo a norma DIN 53516 9, Ao
invés da porcentagem de perda de volume, conforme a norma estabelece, foi calculada a
porcentagem de perda de massa do material em relagdo a massa inicial.

O corpo de prova foi pressionado sobre uma lixa P60 de marca Algar, através de uma
carga compressiva de 5 N, percorrendo por uma distdncia de 40 m. A porcentagem de perda
de massa foi calculada segundo a equacao 3.

Equacao 3: [(Mepi - Mepe) Mepi] * 100

onde: M., — massa inicial do corpo de prova

M, — massa do corpo de prova ensaiado

Figura 25 — Equipamento para anélise de resisténcia a abrasao
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3.9 Caracterizacio reologica

3.9.1 Indice de fluidez

O resultado do ensaio de indice de fluidez ¢ um indicativo de quais tipos de
processamento o material podera ser moldado, por este motivo ¢ muito utilizado na industria
como um método de controle de qualidade.

O indice de fluidez corresponde a quantidade de polimero fundido, em gramas, que ¢
forcado a fluir através de um capilar, com dimensdes padronizadas, devido ao peso de uma
carga padrio. 1’

O indice de fluidez (IF) dos compositos e do agente compatibilizante foi determinado
em um plastometro de extrusdo, marca Kayness (Figura 26) com capilar L/D 4, a 190°C e,
utilizando-se uma carga de 10 kgf, conforme a norma ASTM D 1238 I | O resultado é dado

em gramas por 10 minutos. Foram realizadas trés analises de cada amostra.

Figura 26 — Equipamento para a medicao do indice de fluidez (IF)
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3.10 Caracterizagao optica

3.10.1 Microscopia eletronica de varredura

O microscopio eletronico de varredura (MEV) ¢ um equipamento capaz de produzir
imagens de alta ampliagdo (at¢ 300.000 x) e resolucdo. As imagens fornecidas pelo MEV
possuem um carater virtual, pois o que ¢ visualizado no monitor do aparelho ¢ a
transcodificagdo da energia emitida pelos elétrons, ao contrario da radiagdo de luz a qual
estamos habitualmente acostumados.

O principio de funcionamento do MEV consiste na emissao de feixes de elétrons por
um filamento capilar de tungsténio (eletrodo negativo), mediante a aplicacdo de uma
diferenca de potencial que pode variar de 0,5 a 30 KV. Essa variagdo de voltagem permite a
variagdo da aceleracdo dos elétrons, e também provoca o aquecimento do filamento. A parte
positiva em relagdo ao filamento do microscopio (eletrodo positivo) atrai fortemente os
elétrons gerados, resultando numa aceleragdo em direcdo ao eletrodo positivo. A corre¢dao do
percurso dos feixes € realizada pelas lentes condensadoras que alinham os feixes em diregdo a
abertura da objetiva. A objetiva ajusta o foco dos feixes de elétrons antes dos elétrons
atingirem a amostra analisada.

Todos os compdsitos obtidos foram analisados através da microscopia eletronica de
varredura com ampliagdes de 80, 300 e 1400 vezes. As amostras foram obtidas a partir da
fratura criogénica em nitrogénio liquido de corpos de prova retirados do meio de cada placa
prensada, na direcdo transversal. As analises foram realizadas em um equipamento Jeol
modelo JSM-5800 do Centro de Microscopia da UFRGS e na empresa Fras-le S/A. As

amostras foram metalizadas com ouro previamente as analises de MEV.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Resultados do estudo preliminar para a escolha do agente compatibilizante '*”

Na tentativa de promover uma melhor interagdo entre o residuo téxtil e a matriz, trés

diferentes agentes compatibilizantes foram usados. Na Tabela 7 estdo apresentados os valores

de resisténcia a tragdo, a flexao e ao impacto, respectivamente, obtidos dos ensaios mecanicos

das misturas preparadas com 10% de residuo téxtil,

com os diferentes agentes

compatibilizantes na concentragdo de 5 phr. Os efeitos, tanto da adicdo de residuo téxtil,

quanto dos diferentes compatibilizantes, foram comparados aos valores do HDPE puro.

Tabela 7 — Resultados dos ensaios de impacto, tragao e flexdo dos compdsitos

HDPE/residuo téxtil com diferentes agente compatibilizantes

Amostra Resisténcia ao impacto (J/m)

HDPE 30,3 1,1

90% HDPE/10% residuo téxtil 56,9+5,3

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Surlyn 2601® 39,540

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009® 479 +3,0

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 1009® 42,5 £2,6
Amostra Resisténcia a tracao (MPa)

HDPE 31,1£ 1,4

90% HDPE/10% residuo téxtil 28,2+ 1,7

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Surlyn 2601® 27,4+0,9

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009® 30,6 £ 3,6

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 1009® 28,4 +0,7
Amostra Resisténcia a flexdo (MPa)

HDPE 30,7+ 1,3

90% HDPE/10% residuo téxtil 32,3+3,6

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Surlyn 2601® 27,9 £0,9

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009® 36,4+40

90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 1009® 27,9 +£0,6
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Analisando somente a adi¢do de 10% de residuo téxtii no HDPE quanto as
propriedades mecanicas, pode-se concluir que os melhores resultados encontrados foram para
a resisténcia ao impacto e a flexdo, que sdo propriedades importantes para a sugestdo de
aplicacdo em tampos de moveis. As demais propriedades ndo sofreram variagdo significativa
quando o residuo téxtil foi incorporado. Estes resultados permitem concluir que as fibras
provavelmente estdo atuando como carga de enchimento.

Dos compatibilizantes estudados, o que mostrou melhor desempenho foi o Polybond
3009®, principalmente quanto a resisténcia a flexdo de compositos de HDPE com 10% de
residuo téxtil. Por este motivo, este compatibilizante foi o escolhido nas formulacdes dos
compositos. A definicdo do teor de Sphr a ser utilizado teve como base os estudos

preliminares descritos no item 3.3 b) ” e cujos resultados sdo apresentados na Tabela 8.

Tabela 8 - Resultados dos ensaios mecanicos de resisténcia a tragdo e resisténcia a flexao dos

compositos com residuo téxtil variando o teor de Polybond 3009®

Amostra Resisténcia a tracao (MPa)
HDPE 31,114
90% HDPE/10% residuo téxtil 282+ 1,7
90% HDPE/10% residuo téxtil/3 phr Polybond3009® 29,8 +0,3
90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009® 30,6 £ 3,6
90% HDPE/10% residuo téxtil/7 phr Polybond 3009® 29,3+0,8
Amostra Resisténcia a flexao (MPa)
HDPE 30,7+ 1,3
90% HDPE/10% residuo téxtil 32,3+£3,6
90% HDPE/10% residuo téxtil/3 phr Polybond 3009® 27,5+0,5
90% HDPE/10% residuo téxtil/5 phr Polybond 3009® 36,4 +4,0
90% HDPE/10% residuo téxtil/7 phr Polybond 3009® 25,6 +1,0
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4.2 Avaliacao das caracteristicas térmicas dos polimeros e compdsitos

4.2.1 Analise termogravimétrica (TGA)

As Figuras 27 a 31 correspondem, respectivamente, aos termogramas de TGA do

HDPE, compatibilizante Polybond 3009®, residuo téxtil, fibra de algodao e fibra acrilica. Os

resultados estdo resumidos na Tabela 9.
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Figura 27 — Termograma de TGA do HDPE
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Figura 28 — Termograma de TGA do Polybond 3009®
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Figura 29 — Termograma de TGA do residuo téxtil ((50£3)% acrilico e (50£3)% algodao))
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Figura 30 — Termograma de TGA da fibra de algodao
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Figura 31 — Termograma de TGA da fibra acrilica

Tabela 9 — Resultados da anélise de TGA dos materiais usados nos compositos desenvolvidos
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Primeira perda massica Segunda perda massica
Temperatura de | Perda méssica | Temperaturade | Perda massica
Amostra d§g.rada950 (%) dc?g‘radagﬁo (%)
maxima (°C) maxima (°C)
HDPE 485,4 99,2 - -
Polybond - -
3009® 481,8 98,7
Residuo téxtil 325.,8 25,7 3779 40,7
Fibra de algodao 372,3 87,3 - -
Fibra acrilica 311,4 32,9 4232 14,3

Os resultados mostraram que o HDPE e o agente compatibilizante Polybond 3009® se
decompdem em temperaturas semelhantes; que o algodao ¢ mais resistente termicamente do
que a fibra acrilica e que esta influéncia ¢ positiva no residuo téxtil, fazendo com que o
primeiro pico de decomposicdo relativo a fibra acrilica, se desloque para temperaturas mais
elevadas devido a mistura das duas fibras.

Em relagdo a perda de massa, os resultados mostram que, o HDPE e o agente
compatibilizante ndo apresentaram residuo a 600°C. Porém, a andlise termogravimétrica da
fibra acrilica virgem resultou em um residuo de 52,3%, a do algodao, de 12,4%, e a do
residuo, 31,8%.

As curvas de perdas de massa e os picos de degradacdo maxima provenientes da
primeira derivada das amostras A estdo ilustrados, respectivamente, nas Figuras 32 e 33. Os
valores percentuais das perdas de massa e as temperaturas de degradagdo maxima para essas

amostras estdo apresentados na Tabela 10.

61 61



12
| . —— Al
10 %«\Y‘\ e aah
—_ 5 AT
E ’ \ a4
E é —— A5
g —— Af
4 &4
: %
\_.\\%‘a:ﬁpgzs
I:I I I 1 - - - n :
200 300 400 500 600
Temperatura (*C)

Figura 32 — Termograma de TGA das amostras A

A1 (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); AS (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (S0%HDPE/50% Residuo téxtil)
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Figura 33— Primeira derivada do Termograma de TGA das amostras A

Al (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); A5 (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)
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Tabela 10 — Resultados de TGA das amostras A

Al (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); AS (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)

Primeira perda massica Segunda perda massica Terceira perda méassica
Temperatura de| Perda |Temperaturade| Perda |Temperaturade| Perda
Amostra deg'radagﬁo massica deg'radagéo massica deg'radagéo massica
maxima (°C) (%) maxima (°C) (%) maxima (°C) (%)
Al 476,6 99,2 - - - -
A2 3294 2,3 380,5 4,1 495.9 89,9
A3 321,6 3,5 383,7 6,7 496,7 83,7
A4 323,6 5,8 381,3 11,7 497,3 72,9
AS 324,7 7,9 380,6 16,6 497,1 62,2
A6 331,1 9,2 386,1 20,4 500,7 54,9

Os resultados obtidos permitem concluir que nos compdsitos (amostras A2 a A6), a
primeira decomposicao térmica ¢ referente a fibra acrilica e o pico seguinte a fibra de
algoddo. A perda de massa ¢ funcdo da quantidade de residuo téxtil incorporado, sendo o
percentual de perda menor para a fibra acrilica devido a transformacao quimica que ocorreu
durante a degradagdo gerando estruturas ciclicas. ©*]

Pode ser observado que o pico de decomposicao da matriz de HDPE se desloca para
temperaturas ligeiramente superiores com a incorporacdo do residuo téxtil, aumentando a
resisténcia térmica do HDPE. A perda de massa nessa regido diminuiu como conseqiiéncia da
menor quantidade relativa da resina.

As curvas de perdas de massa e os picos de maxima degradacdo provenientes da

primeira derivada para as amostras B estdo ilustradas nas Figuras 34 e 35, respectivamente.
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Na Tabela 11 s3o apresentados os valores percentuais das perdas de massa e as temperaturas

de degradag¢do maxima para essas amostras.
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Figura 34 — Termograma de TGA das amostras B
B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5Sphr Polybond 3009);
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /5phr Polybond 3009)
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Figura 35 — Primeira Derivada do Termograma de TGA das amostras B
B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5Sphr Polybond 3009);
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B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009)

Tabela 11 — Resultados de TGA das amostras B

B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/Sphr Polybond 3009);
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009)

Primeira Perda de Massica | Segunda Perda Méssica | Terceira Perda Massica

Amostra | Temperaturade | Perda |Temperaturade| Perda |Temperaturade| Perda
degradacao massica | degradacdo | massica| degradacdo | maéssica
maxima (°C) (%) maxima (°C) (%) maxima (°C) (%)

B1 480,7 98,8 - - - -
B2 333,6 1,5 388.,2 3.3 4943 91,9
B3 329,1 3,9 381,8 8,6 4943 80,9
B4 323.,6 5,7 381,2 11,3 497,1 74,2
BS5 320,1 7,6 385,2 15,2 498,1 65,7
B6 327,6 8,2 384,2 20,5 496,4 56,3

Os resultados obtidos dos termogramas das amostras B permitem afirmar que
comportamento térmico na degradacdo das amostras A e B sdo semelhantes. Pode ser
observado que a amostra B1, composta de HDPE/Polybond 3009® ¢ ligeiramente mais
resistente termicamente do que o HDPE puro (Al), mostrando uma interagdo do agente
compatibilizante mais efetiva na matriz do que nas fibras.

Com a incorporagdo do residuo e do agente compatibilizante na matriz ndo houve
variacao significativa dos resultados na andlise de TGA. Portanto, sugere-se que as fibras nao

apresentam interacdo com a matriz de HDPE, e que o agente compatibilizante usado nos

65 65



compositos B influenciou pouco nas decomposicdes térmicas, levando a resultados

semelhantes aos da decomposi¢do das amostras A.

4.2.2 Analise de calorimetria diferencial de varredura (DSC)

As Figuras 36 a 40 correspondem, respectivamente, aos termogramas de DSC do

HDPE, do aditivo compatibilizante Polybond 3009®, do residuo téxtil, da fibra algoddo e da
fibra acrilica, referentes a segunda corrida térmica. Foram considerados somente os dados da

segunda corrida para serem evitadas possiveis transi¢des decorrentes da historia térmica dos

materiais.

DSC
mW

T R
- T -

Peak 133.27°C
Onset 125.75°C
Endser 142.60°C

HDPE - Segundo aquecimento

10.00L Sample Weight: 10.200[mg] Heat 21917
' Atmosphere: Nitrogen -186.87 J/g
[
[Temp Program] \‘ |
Temp Rate Hold Temp Hold Time I
[C/min | [C ] [ min ] | |
-20.00- 10.00 250.0 0 H
)
/13327°C
50.00 70000 15000 20000

Temp [C]

Figura 36 — Termograma de DSC para o HDPE
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DSC

mW

-10.00

-20.00

—_— -

Polybond 3009 - Segundo aquecimento

Sarple Weight:  11.000[mg] Peak 131.25 €10
Alrmosphere: Niroge [ Onset 12295 €10
f Endset 138.85 10
[Temp Program] | s Heat -1.82 10
Temp Rate Hold Temp Hold Time | J -165.42 P
[C/min ] [C ] [ min ] ‘ ‘
10.00 300.0 0 ﬁ
0.00 100.00 200.00
Temp [C]

Figura 37 — Termograma de DSC para o Polybond 3009®

Peak  319.74 °C
Onset 304.67 °C
Endset 330.63°C
Heat 1.821]
176.62 J/g
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DSC

m W
2000
: Residuo Téxtil - Segundo aquecimento
| Sample Weight: 10.300[mg]
15.00- Atmosphere: Nitrogen \
L ‘ |
000l Peak 31974€10 ||
R [Temp Program]
r Temp Rate Hold Temp Hold Time Onset 305.67 €10 I
L [C/min ] [C ] [ min ] Endset 330.63 €10
r 10.00 370.0 0 Heat 1.82 %10
L 176.62 %10
5.00
0.00 —
L | . . . . I I
0.00 100.00 300.00

Figura 38 — Termograma de DSC do residuo téxtil

Figura 39 — Termograma de DSC da fibra de algodao
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DSC
m W

40.00-

r Sample Weight: 10.500[ mg]

10 .00 r Atmosphere: Nitrogen

r [Temp Program]

2000~ TempRate Hold Temp

[ [C/min] [ C ]
10.00 370.0

10.00

r Fibra acrilica - Segundo aquecimento

Hold Tim e
[ min ]
0

Peak
Onset
Endset
Heat

308.2610
289.8%10
312.3%10
4.2%10

404.8%H0

. |
100.00

L L L
200.00
[Cl

Figura 40 — Termograma de DSC da fibra acrilica

Os resultados das andlises de DSC mostraram que as temperaturas de fusdo

encontradas para o HDPE e Polybond 3009® foram respectivamente 133,3°C e 131,3°C

A temperatura de decomposi¢dao encontrada do residuo téxtil foi de 319,7 °C, que ¢

préximo ao valor da média aritmética das temperaturas de decomposi¢cdo dos componentes,

que s30 356,9 °C para o algodao e 308,3 °C para a fibra acrilica.

Os termogramas de DSC para a cristalizagdo no primeiro resfriamento e de fusdo no

segundo aquecimento das amostras A, relativas a segunda corrida térmica, estdo ilustrados,

respectivamente, nas Figuras 41 e 42. Os resultados encontram-se resumidos na Tabela 12.
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—— A1
— A2
A3
Ad
—— AL
—4 AR

Exzotérmico

aa a0 100 110 120 130 140
Temperatura °C)

Figura 41 — Termograma de DSC das amostras A — indicativo da Tc no primeiro resfriamento

Al (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); A5 (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)
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Temperatura °C)
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Figura 42 — Termograma de DSC das amostras A — indicativo da Tm no segundo

aquecimento

Al (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); A5 (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)

Tabela 12 — Resultados de DSC das amostras A

Al (100%HDPE); A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil ); A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil );
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil ); AS (60%HDPE/40% Residuo téxtil ) e A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)

Cristaliza¢do no primeiro resfriamento

Fusao no segundo aquecimento

Amostra Temperatura AH (J/g) Temperatura | AH (J/g) fndice de
©C) ©C) Cristalinidade*
Al 117,4 212,7 134,7 -213,9 73,1
A2 117,5 200,7 1354 -201,7 76,4
A3 116,3 172,5 1353 -170 72,5
A4 115,4 150,1 136,9 -151,4 73,9
A5 115,1 127,6 137,2 -127,2 72,1
A6 116,2 101,4 135,7 -101,4 69,2

* valores calculados a partir da Equagao 1.
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A andlise dos resultados das Figuras 41 e 42 ¢ da Tabela 12 permite afirmar que as
temperaturas de fusdo cristalina e de cristalizagdo, proximas a 136°C e 115°C,
respectivamente, sdo praticamente comuns a todas as composi¢des A, sendo as entalpias de
fusdo e cristalizagdo fungdo da quantidade de HDPE presente no composito. Isto permite
concluir que, como nao houve variacao significativa da cristalinidade na matriz, ndo houve
interacao das fibras com a matriz de HDPE.

A entalpia é dada através do termograma de DSC, sendo a integral das areas do pico
de fusdo e do pico de cristalizagdo em relagdo a linha base.

Os termogramas de DSC para a cristalizacdo e para a fusdo das amostras B referentes
a segunda corrida térmica, estdo ilustrados nas Figuras 43 e 44, respectivamente. Os

resultados estdo apresentados na Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados de DSC das amostras B
B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/Sphr Polybond 3009);
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
BS5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009)

Cristalizagdo no primeiro resfriamento Fusao no segundo aquecimento
Amostra Temperatura AH (J/g) Temperatura | AH (J/g) Indice de
©C) ©C) cristalinidade*
B1 117,8 217,6 133,4 -217,6 74,3
B2 115,8 190,1 135,6 -190,6 72,2
B3 76,8
——FB1
B4 —=—B 75,1
B3 e —
B5 B4 74,3
B6 D 74,1
a 1 —a__BR ’
* valores calc E :
=
B
o
LLd
=t 72 72
20 a0 100 110 120 130 140

Temperatura (“C})




Figura 43 — Termograma de DSC das amostras B — indicativo da Tc no primeiro resfriamento
B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5Sphr Polybond 3009);

B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /5phr Polybond 3009)

100 110 120 130 140 130 160

Endotérmico

Temperatura °C)

Figura 44 — Termograma de DSC das amostras B — indicativo da Tm no segundo aquecimento

B1 (100%HDPE/5phr Polybond 3009); B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/Sphr Polybond 3009);
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009); B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009);
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009) e B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil /Sphr Polybond 3009)
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O comportamento térmico das amostras A ¢é semelhante aos das amostras B, e ¢ um
indicativo da auséncia da interacdo residuo téxtil-matriz, mesmo na presenca do agente
compatibilizante.

A andlise dos resultados da Tabela 13 e das Figuras 43 e 44 permitem afirmar que a
temperatura de fusdo cristalina, proxima a 136°C, é praticamente comum a todas as
composicdes B, sendo a entalpia de fusdo fun¢do da quantidade de HDPE presente nos
compositos. O mesmo ocorre com a temperatura de cristalizagdo, proxima a 115°C,
praticamente comum a todas as composi¢des de B, e com a entalpia de cristaliza¢ao, que ¢

funcdo da quantidade de HDPE presente no compdsito.

4.2.3 Analise termo-dinamico-mecanica (DMA)

Trés relaxagdes principais sao identificadas no PE e nas amostras estudadas e estdo

melhores definidas pelos resultados de modulo de perda. A relaxagdo Yy, proxima a —120 °C,
esta relacionada a fase amorfa do PE e corresponde a temperatura de transicao vitrea (Tg); a
relaxacdo 3, abaixo de 0 °C, atribuida a movimentos de cadeias em liberdade (mais
caracteristica para o polietileno de baixa densidade); e uma relaxacdo O, numa faixa de
temperatura entre 50 a 120°, que esté associada a cristalinidade. 1!

O moédulo de armazenamento, o mdodulo de perda e a tangente delta (tan d) para as

amostras A estdo ilustrados nas Figuras 45, 46 ¢ 47.
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Figura 45 — Médulo de armazenamento das amostras A
Al (100%HDPE), A2 (90%HDPE/10%Residuo), A3 (80%HDPE/20% Residuo),
A4 (70%HDPE/30% Residuo), AS (60%HDPE/40% Residuo), A6 (50%HDPE/50% Residuo)

Os valores do moédulo de armazenamento dos compositos em relacio ao HDPE puro
(Figura 45), a temperaturas proximas a —100°C, sdo mais elevados para os compdsitos com 20
e 30 % de fibras, indicando que estes deverao ser os teores 6timos de residuo téxtil na matriz
estudada. A temperaturas acima de zero, todos os compositos com residuo téxtil apresentam
propriedades superiores ao do HDPE, com destaque para o composito com 30% de residuo

téxtil.
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Figura 46 — Modulo de perda das amostras A

Al (100%HDPE), A2 (90%HDPE/10%Residuo), A3 (80%HDPE/20% Residuo),
A4 (70%HDPE/30% Residuo), A5 (60%HDPE/40% Residuo), A6 (50%HDPE/50% Residuo)

Quanto aos resultados encontrados para o modulo de perda (Figura 46), duas
relaxagdes se destacam: uma em temperaturas abaixo de —100°C e outra entre 40 e 100°C. Os
maiores valores na relaxagdo a temperaturas menores que -100°C sdo para o HDPE puro e
para os compositos com 20 e 30% de residuo téxtil, indicando que esses apresentam melhor
desempenho quando submetidos a esfor¢os mecanicos. A temperaturas acima de zero, os
valores mais baixos encontrados foram para o HDPE puro e para a composicao com 10% em
residuo téxtil. Novamente os valores maiores foram encontrados para o compoésito com 30%

de residuo téxtil.

76 76



0.25

—— Al —— A2
0.2 1 A3 A4
=
¥ —— A5 —— A6
=
£ 0.15
(&)
)
()
X 1
%) 0. y
an
=
0.05
0 T T T T T
-150 -100 -50 0 50 100 150

Temperatura (°C)

Figura 47 — Tangente de delta (tan §) das amostras A
A1 (100%HDPE), A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil), A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil),
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil), A5 (60%HDPE/40% Residuo téxtil), A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)

Um méximo na curva de tan o indica o aparecimento de um processo de relaxacao;
com o aumento do teor de fibra, a drea sob a curva de tan & se torna menor, ja que somente a
fase amorfa do polimero esta envolvida na transigéo vitrea.”"!

Os valores referentes a tan & (Figura 47) estdo apresentados na Tabela 14. Estes
resultados permitem concluir que a temperatura de transi¢ao vitrea (Tg), proxima a -110°C ¢
comum a todas as amostras estudadas e nao ¢ fun¢ao do teor do residuo téxtil, corroborando
os resultados obtidos nas andlises de DMA anteriores quanto a ndo interagdo polimero-fibra.
Se tivesse ocorrido interagcdes entre o polimero e o residuo, os valores da Tg deveriam
aumentar com o aumento da quantidade de residuo incorporada na matriz polimérica, ja que

os valores de Tg para as fibras sdo maiores.
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Como a tan 0 ¢ a razdo entre os modulos de perda ¢ de armazenamento, ha um

decréscimo com o aumento do teor de fibras, significando melhor desempenho mecanico dos

compositos nas condigdes analisadas. Com referéncia a tan 0 nas relaxagdes proximas a 80°C,

que corresponde a fase cristalina do HDPE, ocorre uma diminui¢do com o teor de residuo

téxtil, embora essa temperatura seja aproximadamente constante para todos os compositos.

Estes valores estdo de acordo com os resultados provenientes da andlise térmica por DSC,

pois como as fibras ndo contribuem para o aumento da cristalinidade, o decréscimo da tan &

em funcdo do teor de residuo téxtil ¢ devido a diminui¢do do teor de HDPE no compdsito.

Tabela 14 - Valores das temperaturas e da tan O para as relaxagdes ocorridas nas amostras A

Al (100%HDPE), A2 (90%HDPE/10%Residuo téxtil), A3 (80%HDPE/20% Residuo téxtil),
A4 (70%HDPE/30% Residuo téxtil), A5 (60%HDPE/40% Residuo téxtil), A6 (50%HDPE/50% Residuo téxtil)

Amostra Temperatura (°C) tan O Temperatura (°C) tan O
Al -106,7 49x 1072 90 1,9 x 107
A2 -110,2 4,5x 107 90 1,8 x 107
A3 -111,3 44x 107 90 1,8x 107
A4 -110,5 42 x 107 90 1,7 x 107
A4 -114,4 3,9x 107 90 1,7 x 107
A6 -109,4 3,8x 107 90 1,5x 1072

O modulo de armazenamento, o0 mdédulo de perda e a tangente delta (tan d) para as

amostras B estdo ilustrados nas Figuras 48, 49 e 50, respectivamente.

78 78



4000
3500
3000
2500
2000
1500
1000

Modulo de Armazenamento (MPa)

500
0

—— Bl
—=— B2

B4
—— BS5

B3| |

-150 -100 -50 0 50 100

Temperatura (°C)

150

Figura 48 — Modulo de armazenamento das amostras B

B1 (100%HDPE/5phr compatibilizante), B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5Sphr compatibilizante),

B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante), B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante),
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil/5Sphr compatibilizante), B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante)
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B1 (100%HDPE/5phr compatibilizante), B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5phr compatibilizante),

Figura 49 — Modulo de perda das amostras B

B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil/5Sphr compatibilizante), B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante),
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante), B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante)
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Figura 50 — Tangente de delta (tan d) das amostras B
B1 (100%HDPE/5phr compatibilizante), B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5Sphr compatibilizante),
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante), B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante),
B5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil/5Sphr compatibilizante), B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante)

Tabela 15 - Valores das temperaturas e da tan 0 para as relaxagdes das amostras B

B1 (100%HDPE/5phr compatibilizante), B2 (90%HDPE/10% Residuo téxtil/5phr compatibilizante),
B3 (80%HDPE/20%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante), B4 (70%HDPE/30%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante),
BS5 (60%HDPE/40%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante), B6 (50%HDPE/50%Residuo téxtil/Sphr compatibilizante)

Amostra Temperatura (°C) tan O Temperatura (°C) tan O
Bl -109.,9 5,3x 107 90 1,9 x 10
B2 -110,9 43x 107 90 1,8 x 107
B3 -110,9 5,1 x107 90 1,6 x 107
B4 -111,1 42x 107 90 1,6 x 107
B5 -113,5 3,8x 107 90 1,5 x 107
B6 -110,1 3,4x 107 90 1,5x 107
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Os resultados encontrados para o modulo de armazenamento (Figura 48) das amostras
B foram ligeiramente diferentes das amostras A e, de maneira geral, as melhores propriedades
encontradas foram para os compdsitos com o residuo téxtil, tanto para as amostras A, como
para as amostras B. Em relagdo aos valores encontrados a baixas temperaturas, os compdsitos
com menores teores de residuo se destacaram com propriedades melhores. A temperaturas
acima de zero, os valores do mddulo foram funcao do residuo téxtil adicionado.

Os modulos de perda das amostras B (Figura 49) sdo comparaveis aos das amostras A.
A temperaturas acima de -50°C, devido a proximidade das curvas obtidas, os compositos
provavelmente apresentaram uma melhor homogeneidade. A baixas temperaturas, os maiores
valores foram encontrados para os compositos com menores teores de fibras (10 e 20%).

Em relacdo a tan O, (Tabela 15 e Figura 50) que esta relacionada a temperatura de

transicao vitrea (Tg), verifica-se que a Tg ¢ semelhante para todas as amostras A e B. Os

valores da tan & nesta temperatura sdo semelhantes aos das amostras A. O mesmo
comportamento ¢ verificado na relaxacdo proxima a 100°C onde as amostras A e B se
equiparam. Estes resultados permitem concluir que o agente compatibilizante nao interferiu
na interagdo polimero-fibra. Se tivesse ocorrido interagdes entre o polimero e o residuo, os
valores da Tg deveriam aumentar com o aumento da quantidade de residuo incorporada na

matriz polimérica, ja que os valores de Tg para as fibras sdo maiores.
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4.3 Avaliacao das propriedades mecanicas dos compositos.

4.3.1 Analise de resisténcia a tracao

Os resultados das analises de resisténcia a tragao, o alongamento na tensao maxima e o

modulo de elasticidade em tragdo para as amostras A e B, estdo ilustrados nas Figuras 51, 52

e 53, respectivamente.

Resisténcia maxima a tragao (MPa)
[\ )
S

15
* Amostras A
10 = Amostras B -
5 ‘ ‘ T T ‘
0 10 20 30 40 50 60

Teor de residuo téxtil (% massa)

Figura 51 — Resisténcia a tracdo das amostras A e B em funcdo do teor de residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante ¢ amostras B com 5 phr de compatibilizante)
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Figura 52 — Alongamento na tensdo méaxima das amostras A e B em fung¢do do teor de residuo
textil

(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)

1100
900 ‘//;,/,/-r t

800

700 1

600 !/

Modulo em tragdo (MPa)
l_

¢ Amostras A
500 = Amostras B[ |
400 T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

Teor de residuo téxtil (% massa)

Figura 53 — Modulo de elasticidade em tragdo das amostras A € B em funcao do teor de

residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante ¢ amostras B com 5 phr de compatibilizante)
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Os valores da resisténcia a tracdo dos compdsitos sdo fortemente influenciados pelas
propriedades da matriz e pela interagdo fibra-matriz *”). A resisténcia a tragdo diminuiu com o
aumento do teor de fibra, mesmo nos compositos com agente compatibilizante, porém, para
estes compositos, a perda de propriedades foi menor. O alongamento na tensdo maxima
também diminuiu com o aumento do teor de residuo téxtil na matriz, devido ao aumento da
rigidez ocasionado pela incorporagdo do residuo téxtil. Este resultado ja era previsto com base
nos dados das andlises anteriores, onde foi verificado a ndo interacao do residuo téxtil com a
matriz polimérica. O aumento do mddulo de elasticidade com a incorporagdo dos residuos
pode ser justificado pelo maior modulo das fibras que compdem o residuo téxtil, em relagao
ao modulo de elasticidade da matriz polimérica.

De um modo geral as amostras B apresentam o melhor desempenho nas propriedades
mecanicas de resisténcia a tragao, em relacao as amostras A. Esses resultados podem indicar a

influéncia do agente compatibilizante na melhoria da dispersdo das fases.

4.3.2 Analise de resisténcia a flexao

A resisténcia a flexdo ¢ uma avaliagdo importante no caso da aplicacdo desejada,
visando a utilizagdo dos compositos desenvolvidos em tampos de mesas, devido ao fato que
tampos de mesas sdo freqiiéntemente submetidos a esforgos de flexdo.

Os resultados das andlises de resisténcia a flexdo, o alongamento na flexdo maxima e o
moédulo em flexdo das amostras A e B estdo ilustrados nas Figuras 54, 55 e 56,

respectivamente.
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Figura 54 — Resisténcia a flexao das amostras A e B em fun¢ao do teor de residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)
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Figura 55 — Alongamento na flexdo maxima das amostras A e B em fun¢do do teor de residuo
textil

(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)
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Figura 56 — Modulo de elasticidade em flexao das amostras A ¢ B em fungao do teor de

residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)

As propriedades de flexdo dos compositos desenvolvidos neste trabalho sdo
influenciadas pela quantidade de residuo da industria téxtil adicionado, pela utilizagdo de
agente compatibilizante e pelas condigdes experimentais usadas. Pode ser observado pela
Figura 54 que as amostras B apresentaram melhor desempenho do que as amostras A.
Também pode ser observado, pela Figura 54, que o limite maximo de teor de residuo de fibra
téxtil para a obtencdo dos maiores valores de propriedades ¢ de 30% em massa, corroborando
os resultados de DMA. A diminui¢do da deformagdo dos compdsitos com o aumento do teor
de residuo téxtil, conforme mostra a Figura 55, ¢ conseqiiéncia da presenca das fibras que
aumentam a rigidez dos compositos.

Os compositos apresentaram moédulo de elasticidade em flexdo maior em relagdao ao
HDPE puro e ao HDPE puro com agente compatibilizante, conforme ilustrado na Figura 56.
Os resultados de resisténcia a flexao e do alongamento na flexdo maxima para os compositos

sem compatibilizante ndo foram afetados significativamente até 20% de residuo téxtil. A
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adi¢do posterior dos residuos comega a influenciar negativamente as propriedades, indicando

a faixa de 20 a 30% como proximo ao limite de fibra aceitdvel na matriz polimérica.

4.3.3 Analise de resisténcia ao impacto IZOD

Os resultados das analises de resisténcia ao impacto IZOD para as amostras A ¢ B

estdo ilustrados na Figura 57.
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Figura 57 — Resisténcia ao impacto 1zod das amostras A e B em funcao do teor de residuo
textil
(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)
O aumento do teor de residuo téxtil nos compoésitos sem agente compatibilizante
produziu um aumento da resisténcia ao impacto, de 30 J/m (resisténcia ao impacto do HDPE

virgem) para 140 J/m (nos compdsitos com 50% de residuo). Para os compositos contendo

agente compatibilizante, o aumento nas propriedades de impacto ndo foi tdo drastico em
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relacio aos compoésitos sem agente compatibilizante.

provavelmente devido a pouca adesdo matriz-residuo.

4.3.4 Analise de resisténcia a abrasio

Estes

resultados

ocorreram

Os resultados das andlises de resisténcia a abrasdo para as amostras A ¢ B estdo

ilustrados na Figura 58.
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Figura 58 — Resisténcia a abrasdo das amostras A ¢ B em fun¢ao do teor de residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante ¢ amostras B com 5 phr de compatibilizante)

Os resultados apresentados na Figura 57 mostram que a resisténcia a abrasdo nao foi

influenciada pela adicao de residuo téxtil, tanto para as amostras A, quanto para as amostras

B. Este resultado ¢ bastante promissor para a confeccdo de pegas para tampos de mesa,

oferecendo a possibilidade de se usar até 50% de residuo téxtil na matriz de HDPE, através da

metodologia utilizada.
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4.4 Avaliacao das propriedades reoldgicas dos compdasitos.

4.4.1 Analise de indice de fluidez

A Figura 59 ilustra os resultados das analises de indice de fluidez para as amostras A e
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Figura 59 — indice de fluidez das amostras A e B em fungao do teor de residuo téxtil

(amostras A sem compatibilizante e amostras B com 5 phr de compatibilizante)

O valor do indice de fluidez determinado para o agente compatibilizante foi de (43,2 *

4,6) g/10min. Pode-se observar que com o aumento do teor de residuo de fibra téxtil, ocorreu
uma diminui¢do dos valores de indice de fluidez devido a presenca das fibras no polimero
fundido, que dificultam o seu escoamento na matriz, impedindo a mobilidade das cadeias

moleculares, com conseqiiente aumento da viscosidade do sistema. Os valores indicam que as
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misturas contendo até 20% de fibras podem ser processadas, sem dificuldade, por métodos de
moldagem tais como inje¢do e extrusdo, entre outros.

Com a adicdo do agente compatibilizante, ndo houve variagdo significativa nos valores
do indice de fluidez dos compdsitos, sugerindo que o agente compatibilizante esta atuando de

maneira efetiva somente na matriz, nao havendo interacao entre a matriz ¢ a fibra.

4.5 Avaliacao das propriedades opticas dos compositos.

4.5.1 Analises de microscopia eletronica de varredura (MEV)

As micrografias para as amostras A e B, em trés amplificagdes diferentes, estdo
ilustrados nas Figuras 60 a 65.

Os padrdes gerais observados nas micrografias eletronicas dos materiais analisados
mostram buracos na matriz, com espacos deixados pelas fibras (Figura 61), diferentes
orientagdes das fibras (Figura 61 a 65 a e b), fibras aparecendo para fora da matriz (Figura 62
a 65 b e c), auséncia de matriz na superficie das fibras, para ambas as amostras A e B (Figura
62 a 65 c). Estes padroes encontram-se explicitados a seguir.

O HDPE puro e com Sphr de Polybond 3009® podem ser comparados nas Figura 60
(a, b e ¢) em diferentes ampliagdes. Observa-se que as amostras Al ¢ Bl em menores
aumentos (80x) apresentam topografias semelhantes, facetadas em forma de escamas, o que
mostra um modo similar de deformac¢do. Com maiores aumentos (60b e 60c) verifica-se
ocorréncia de trincas diferenciadas nas superficies de fratura dos dois tipos de materiais,
indicando fragilidade distinta quando em servico. Este resultado indica uma compatibilidade

da matriz com o Polybond 3009®.
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Figura 60 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas
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a) aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; c¢) de 1400 vezes

Amostra Al (100% HDPE) e amostra B1 (100% HDPE com Sphr de Polybond)

Figura 61 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas
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a) aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; ¢) de 1400 vezes

Amostra A2 (90%HDPE/10% de residuo téxtil) e amostra B2 (90% HDPE/10% residuo téxtil/Sphr de Polybond 3009)

(@)
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Figura 62 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas a)

aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; c) de 1400 vezes

Amostra A3 (80%HDPE/20% de residuo téxtil) e amostra B3 (80%HDPE/20% de residuo téxtil /5phr de Polybond 3009)

(a)
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Figura 63 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas a)

aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; c) de 1400 vezes

Amostra A4 (70%HDPE/30% de residuo téxtil) e amostra B4 (70%HDPE/30% de residuo téxtil /5Sphr de Polybond 3009)

(a)
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Figura 64 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas a)

aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; c) de 1400 vezes

Amostra A5 (60%HDPE/40% de residuo téxtil) e amostra BS (60%HDPE/40% de residuo téxtil/Sphr de Polybond 3009)

(©
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Figura 65 — Micrografias por MEV das superficies de fratura das amostras criofraturadas a)

aumento de 80 vezes; b) de 300 vezes; c) de 1400 vezes
Amostra A6 (50%HDPE/50% de residuo téxtil) e amostra B6 (50%HDPE/50% de residuo téxtil/Sphr de Polybond 3009)

Os aspectos das superficies de fratura dos compoésitos com residuo téxtil estdo
ilustrados nas Figuras 61 a 65. Na Figura 61, correspondente ao compdsito com 10% de
residuo téxtil, a menor ampliagdo (Fig. 61a) permite uma observacdo da distribuicdo e
dispersdao das fibras na matriz. Observa-se que na amostra B2 o residuo téxtil parece estar
melhor distribuido neste aumento, mas na ampliagdo a 300% ¢ constatado que a maioria das
fibras ou foram arrancadas ou encontram-se partidas (Figuras 61b). As fotomicrografias na
Figura 60c permitem observar a falta de adesdo matriz-residuo téxtil. Esta afirmagdo ¢
justificada pelos espagos (vazios) entre a superficie das fibras e a matriz de HDPE.

Nas Figuras 62 a 65 esta ilustrada a morfologia da superficie de fratura com aumento
gradativo do teor de residuo téxtil na matriz de HDPE. Observa-se que a heterogeneidade do
compdsito aumenta com o teor de residuo téxtil. Mesmo a amplia¢des elevadas (1400x) nao
se percebeu a influéncia do compatibilizante na interagdo residuo téxtil-matriz, corroborando
os resultados das analises mecanicas, térmicas, reologicas e termo dindmico-mecanicas.

Um exemplo de compdsito com boa interagdo entre a fibra e a matriz esta ilustrado na
Figura 66. A composicao deste compdsito ¢ 70% polipropileno (PP) com 30% de fibras de

vidro e agente compatibilizante.
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Figura 66 — Exemplo de compo6sito com boa interagdo entre a matriz e as fibras.

Para verificarmos, a viabilidade da aplicagdo dos compositos desenvolvidos em
tampos de mesa, foi realizada uma comparagdo entre algumas das principais propriedades de
chapas de madeira aglomeradas em relacdo ao composito A6 (50/50 HDPE/residuo)

desenvolvido. Essa comparacao esta ilustrada na Tabela 16.

Tabela 16 - Comparagao entre algumas das principais propriedades de chapas de madeira

aglomeradas em relagdo ao composito A6

Propriedades Faixa de valores para chapas de particulas | Valores para o
de madeira aglomerada composito A6
Densidade (g/cm3) Alta: 0,8 — 1,12 1,1
Absorg¢ao de agua (%) 15-40 3,5+0,35
Resisténcia a tragdo (MPa) | Direcdo: paralela a fibra 6,9 - 34,5 11,39 £ 1,83
perpendicular a fibra 0,96 - 3,10
Resisténcia a flexao (MPa) 16,5—-52,0 21,95+ 4,63
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5. CONCLUSOES

O reaproveitamento do residuo da industria téxtil, através do desenvolvimento
de compdsitos com polietileno de alta densidade, mostrou-se possivel. Estes novos
compositos poderdo ser aplicados na industria moveleira em bancadas e tampos de
mesas, minimizando os problemas causados ao meio ambiente pelo acumulo de

residuos de fibras téxteis.

Com base na andlise dos resultados mecanicos, térmicos, Opticos, termo

dindmico-mecanicos e reoldgicos, as seguintes conclusdes foram possiveis:

- a metodologia utilizada para a incorporagdo do residuo téxtil no polietileno de alta
densidade permitiu a confeccdo de misturas com até 50% do residuo téxtil;

- as condigdes de processamento no misturador tipo Drais ndo induziu a interacio
matriz-fibra, mesmo com a adi¢do do agente compatibilizante;

- 0 agente compatibilizante que mostrou melhor desempenho foi o Polybond 3009® em
um teor de Sphr no composito; comparando ao Surlyn 2601® e ao Polybond 1009®.

- 0 agente compatibilizante parece estar atuando mais efetivamente na matriz do HDPE
do que no residuo téxtil e na interface;

- o teor limite de residuo téxtil para o melhor desempenho mecénico encontra-se na
faixa de 20-30%;

- a cristalinidade da matriz de HDPE nao foi influenciada pela adigao do residuo téxtil;

- a temperatura de transicdo vitrea (Tg) manteve-se aproximadamente constante em

todos os materiais (A e B).
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6. SUGESTOES

1) Utilizar matrizes poliméricas polares com a finalidade de melhorar a interagao
residuo téxtil-matriz.

2) Realizar tratamento superficial das fibras que compdem o residuo téxtil com
agentes quimicos, antes da incorpora¢do na matriz, para promover a compatibilidade
quimica entre o componente estrutural (residuo téxtil) e o componente matricial
(HDPE).

3) Estudar as propriedades reologicas dos compositos desenvolvidos através de
misturas em redmetro de torque.

4) Verificar a influéncia do tamanho das fibras nas propriedades dos compdsitos

com residuo téxtil e HDPE.
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