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RESUMO

Foi produzido um material composito a partir da mistura do polietileno de alta
densidade (PEAD) e da cortica na forma de p6, um material de origem vegetal, proveniente da
casca do sobreiro. Considerada uma matéria-prima nobre, a cortica é empregada na fabricacdo
de revestimentos de solos, isolantes acusticos e térmicos, sendo utilizada com frequéncia no
ramo automotivo, musical, aeroespacial, entre outros. A cortica empregada neste trabalho €
oriunda de descarte pos-industrial, representando um material com alto potencial de
reciclagem. Adquirida na forma de rolhas, a cortica foi cominuida até granulometria fina e
beneficiada para as seguintes etapas. O compdsito PEAD/Cortica foi produzido nas
propor¢des méssicas de Cortica de 1 %, 2,5 % e 5 %, utilizando-se de uma extrusora de rosca
simples para realizacdo da mistura. Apds a sintese das amostras, foram realizadas analises de
natureza fisica, mecanica e quimica para a caracterizacdo do composito, sendo, teste de
densidade, indice de fluidez, conducdo térmica, ensaio termogravimétrico (TGA), angulo de
contato, ensaio de tragdo, MEV e FTIR. Os resultados obtidos foram postos a analise para
constatacdo das modificacbes proporcionadas pela adicdo de cortica ao PEAD. Foi
averiguada que a carga de cortica apresentou boa dispersdo sob a matriz polimérica, nao
apresentando aglomeracdes, conferindo ao compdsito homogeneidade de propriedade ao
longo de sua estrutura. O compdsito ainda apresentou queda consideravel de densidade,
manutencdo da resisténcia mecanica, alteracdo da hidrofobicidade do material, diminuicdo da
condutibilidade térmica e fragilizacdo. Todas as mudancas de propriedades observadas podem
representar a destinacdo do compdsito fabricado a aplicacdes na industria antes nao viaveis
para 0 PEAD na forma pura, constatando-se o valor e a relevancia do estudo da aplicagéo da

cortica para o ramo dos materiais compdsitos.

Palavras-chave: Composito. Polietileno de alta densidade. Cortica.



ABSTRACT

A composite material was produced from the mixture of high density polyethylene
(HDPE) and cork in the form of powder, a material of plant origin, from the bark of the cork
oak. Considered a noble raw material, cork is used in the manufacture of floor coverings,
acoustic and thermal insulation, being frequently used in the automotive, musical, aerospace,
among others. The cork used in this work comes from post-industrial discarding, representing
a material with high potential for recycling. Acquired in the form of corks, the cork was
comminuted until fine granulometry and benefited for the following steps. The composite
HDPE/Cork was produced in the cork mass proportions 1 %, 2,5 % and 5 %, using a single
screw extruder to carry out the mixture. After the synthesis of the samples, physical,
mechanical and chemical analyzes were performed to characterize the composite, being,
density test, fluidity index, thermal conduction, thermogravimetric test (TGA), contact angle,
tensile test, MEV and FTIR. The results obtained were analyzed to verify the modifications
provided by the addition of cork to the HDPE. It was verified that the cork load had a good
dispersion under the polymer matrix, with no agglomerations, conferring to the composite
homogeneity of property along its structure. The composite also showed a considerable
decrease in density, maintenance of the mechanical resistance, alteration of the
hydrophobicity of the material, decrease in thermal conductivity and embrittlement. All the
observed changes in properties can represent the destination of the composite made to
previously unsuitable industry applications for HDPE in the pure form, noting the value and

relevance of the study of the application of cork to the field of composite materials.

Keywords: Composite. High density polyethylene. Cork.
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1 INTRODUCAO

A cortica é um tecido vegetal que compde o revestimento externo do sobreiro (Quercus
suber L.). Muitas arvores e plantas também possuem tecidos suberosos em seus exteriores,
por motivos de protecdo e isolamento, porém, é o sobreiro que o produz em maior quantidade
e em sua forma mais pura. Utilizado desde os tempos antigos, sabe-se que primeiramente ela
foi aproveitada para objetos flutuantes, vedantes e isolantes. Hoje o mercado para este
material é vastamente mais amplo, visto o crescimento da pesquisa para suas aplicagdes
(FORTES, 1999).

Todo o ano sdo produzidas mais de 13 milhdes de rolhas a base de cortica (AMORIM,
2014), e ndo existe um controle a respeito da reciclagem deste residuo. Com alto potencial de
reciclagem, a cortica ja é reaproveitada por algumas empresas espalhadas pelo mundo, mas
ainda em uma escala longe da ideal de atender a producdo mundial. Este trabalho visa uma
destinacdo mais inteligente a este material, sendo incorporado como carga na fabricacdo de

um material composito tendo como matriz o polietileno de alta densidade.

Para a fabricacdo do compdsito, a cortica adquirida na forma de rolhas foi pulverizada até
granulometria fina e beneficiada para as seguintes etapas. O composito PEAD/Cortica foi
produzido nas proporcdes massicas de Cortica de 1 %, 2,5 % e 5 %, e a mistura foi realizada
com o auxilio de uma extrusora de rosca simples. Posteriormente, foram sintetizados os

corpos de prova empregados nos testes de propriedade mecanica, fisica e quimica.

E esperada uma alteracdo notéria de propriedades para o compésito fabricado, tendo
maior atencdo as categorias motivadoras da utilizacdo da cortica em sua forma pura, como a
densidade do material, visto que a cortica € um material de baixa massa especifica e na
propriedade de condugdo térmica, caracteristica que torna da cortica um isolante aplicado em

diversos setores da inddstria.
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2 OBJETIVOS

2.1.1 Obijetivo geral

Obter de um material compdsito a partir da mistura do polietileno de alta densidade
(PEAD), atuando como matriz, e da cortica em p6 como carga. Para a realizagcdo da mistura,

foi o escolhido o processo de extrusdo, utilizando-se de uma extrusora de rosca simples.
2.1.2 Objetivos especificos

Processar a corti¢a oriunda de rolas para garrafas de bebidas e obter um material em

formato de pé.
Avaliar a morfologia das particulas de cortica e sua disperséo.
Produzir o composito PEAD/Cortica em diversas proporcdes.
Obter corpos de prova para a caracterizacdo do compasito.

Realizar ensaios mecanicos, fisicos e quimicos a fim de constatar as propriedades
adquiridas pelo material a partir da adicdo da cortica ao polietileno de alta densidade. A
principal vertente do experimento é a analise comparativa, de forma a constatar as mudancas

proporcionadas pela cortica.

Propor aplica¢des para o compdsito fabricado, de forma a aproveitar-se das mudangas
observadas nas propriedades.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 ACORTICA E DE SEUS COMPONENTES

A cortica é um material utilizado desde os tempos antigos, onde néo se sabe ao certo a
data do descobrimento de suas aplicacbes. Porém, sabe-se que primeiramente ela foi
aproveitada para objetos flutuantes, vedantes e isolantes. Hoje o mercado para este material é
vastamente mais amplo, visto o crescimento da pesquisa para suas aplicagdes. O estudo da
composicdo quimica da cortiga teve seu inicio em meados do século XVII1, sendo catalogadas
as primeiras bibliografias referentes ao assunto, mas foi durante a 22 Guerra Mundial que o
salto na area da pesquisa ocorreu, devido a escassez de materiais na época, alavancando o

aprimoramento do conhecimento corticeiro (GIL, 1993).

A partir daquele momento surgiram novas fontes de trabalhos relacionados a cortica,
vindo de autores americanos, espanhois e franceses, todavia durante a década de 50.
Posteriormente também aparecem trabalhos portugueses em meados da década de 80
(GIL, 1993).

Com o passar do tempo, por meio de pesquisas e testes relacionados as eximias
propriedades da cortica, seja por suas caracteristicas isolantes, sua capacidade de absorver alta
guantidade de energia e sua baixa densidade vista sua resisténcia mecanica, aplicacfes na area
da engenharia se tornaram comum para este material. Nos automoveis, a cortica é utilizada
em para-choques e em revestimentos de isolamento acustico. No mundo desportivo, maximiza
o desempenho de bolas de golfe, de basebol e de héquei, bases de raquetes de ténis de mesa e
de badminton, alvos para dardos, pranchas de surf e caiaques olimpicos. A NASA
(Administracdo Nacional da Aeronautica e Espaco) e a ESA (Agéncia Espacial Europeia)
utilizam a cortica em suas placas de revestimentos e escudos térmicos das naves espaciais,
tornando a cortica um material de grande valia para os lancamentos e desempenho destes
veiculos no espaco (AMORIM, 2014).

3.1.1 Sobreiro e estrutura celular da cortica

A cortica é um tecido vegetal que compde o revestimento externo do sobreiro

(Quercus suber L.). Muitas arvores e plantas tambeém possuem tecidos suberosos em seus
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exteriores, por motivos de protecdo e isolamento, porém, é o sobreiro que o produz em maior
quantidade e em sua forma mais pura. Os sobreiros também possuem uma longa vida (150
anos a 200 anos) e uma excelente capacidade regenerativa do seu tecido de protecdo, o que
torna desta a arvore a mais apropriada para a extracdo da cortica. Em termos bioldgicos a
cortica é um tecido ndo diferenciado, com células vegetais de parede celular finas, que séo
geradas pelo felogénio (tecido meristemético) com alta capacidade de divisdo celular em sua
estacdo de crescimento, geralmente entre Abril e Outubro (FORTES, 1990). A representacédo

da estrutura celular da cortica € mostrada na Figura 1.

Figura 1 — Representacdo da estrutura celular da cortica em diferentes direcdes

Secc¢do transversal

Sec¢do tangencial

Fonte: FORTES (1990).

A estrutura celular da cortica do sobreiro (Quercus suber L.) seque um padrdo de
repeticdo de camadas empilhadas, havendo cerca de 40 milhGes de células por cm3. O formato
das células € semelhante a um prisma retangular, empilhadas base com base em colunas
paralelas em relagdo a direcdo radial da arvore. Na secdo tangencial as células apresentam um
padrdo semelhante ao favo de mel, onde em formato hexagonal, formam uma estrutura
interconectada que cobre toda a se¢do. As espessuras das camadas variam de acordo com o
fator de crescimento das células, intrinseco ao metabolismo do felogénio, sendo dependente
desta forma, da época do ano em que a arvore se encontra. Na primavera o crescimento é mais
acentuado, gerando uma camada mais espessa e células mais longas e de parede mais fina
(Figura 2). Em contra partida, em estacbes como Outono e Verdo, as células geradas sdo mais
curtas, menos numerosas e de parede celular mais grossa, proporcionando uma camada menos
espessa e mais densa. As células possuem em média entre 10 um e 30 um de altura e entre
1,5 um e 3 um de parece celular (GIBSON, 1981).
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Figura 2 — Representacdo da estrutura celular de acordo com a época do ano

% Células da primavera
@ Células do verdo/outono

Fonte: FORTES (1990).

3.1.2 Propriedades fisicas

Macroscopicamente € um material elastico, leve, impermeavel a liquidos e gases e
imputrescivel devido a auséncia de elementos taninos e elementos albuminoides
(GONCALVES, 1954). A composi¢cdo quimica da cortica natural extraida do sobreiro
(Quercus suber L) aliada a sua estrutura celular, conferem-lhe propriedades fisicas, quimicas,

mecanicas e térmicas caracteristicas. Entre elas destacam-se (FORTES, 1990):

o Impermeabilidade a &gua e outros liquidos, onde o coeficiente de difusdo da &gua a
20 °C é de (5x10*2 m¥s);

« Baixo coeficiente de Poisson (0,064 a 0,26);

« Baixa condutividade elétrica (0,045 W/mK);

« Baixa densidade (120 kg/m3 a 300 kg/m3);

o Elevada deformacdo e baixa resisténcia a deformacédo, tendo modulo de Young na
faixa de 20 MN/mz2,

A cortica ainda possui propriedades que lhe conferiram presenca em diversos
instrumentos e ferramentas para inimeras finalidades, dentre elas: resisténcia ao fogo,
caracteristicas quimicas inertes, elevado coeficiente de atrito, alta capacidade de absorcdo e
dissipacéo de energia e comportamento indcuo (CORDEIRO, 1998).
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3.1.3 Composicao quimica

Estudos a respeito da composi¢do quimica da cortica estriada do Quercus suber L.,
que foram realizados nos dltimos duzentos anos, indicam uma composic¢ao constituida por
quatro grupos majoritarios, com um percentual tipico de (30 % a 40 %) de suberina, sendo o
composto em maior quantidade, lenhina (19 % a 22 %), polissacarideos (12 % a 20 %) e
extrataveis (13 % a 16 %) (GUILLEMONAT, 1960; HOLLOWAY, 1972; MARQUES;
PEREIRA, 1987 apud CORDEIRO, 1998; PEREIRA, 1988).

Os valores médios obtidos de cada composto séo variaveis, principalmente devido ao
fato da cortica ser um produto natural. Diversos fatores podem influenciar na composigéo
final da cortica, como o clima, o tipo de solo em que o sobreiro se situa, a idade da arvore € a
forma como a extracdo é realizada. Além disso, também pode ter sua origem na escolha dos
métodos de determinacdo destes valores (GIL et al. 1993). A estrutura da parede celular da

cortiga é demostrada na Figura 3.

Figura 3 — Estrutura da parede celular da cortica
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Fonte: SITTE (1962).

A estrutura da parede celular da cortica é constituida de uma parede priméria (P),
composta de polissacarideos e lenhina, uma parede secundaria (S) formada por camadas de

suberina e ceras de forma alternada e uma parede terciaria (T) composta por polissacarideos e
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materiais como o0s taninos, que sdo facilmente oxidaveis. As indicacbes (M) e (Po) se referem
a lamela média e aos poros, respectivamente (CORDEIRO, 1998).

3.1.4 Suberina

A suberina € um dos produtos da sintese de células vegetais presentes no tecido
suberoso de algumas plantas, sendo um composto altamente hidrofobico, impermeabilizando
as células e o tronco de algumas arvores, sendo o sobreiro (Quercus Suber L.) o que a produz
em maior quantidade devido a espessa camada de cortica que o recobre (BERNADS, 2002).
Varias propriedades Unicas da cortica sdo derivadas da suberina, conferindo a cortica
aplicacdes em tecnologia e engenharia (CORDEIRO, 1998).

Trata-se de um polimero constituido de monémeros alifaticos e aromaticos,
caracterizado como poliéster de estrutura complexa, formado por &cidos graxos de cadeia com
18 carbonos a 30 carbonos, cujas funcBes carboxilicas estdo esterificadas com residuos
fendlicos (GIL, 1993).

3.1.5 Estrutura quimica

Um modelo foi proposto em 1977 por Kolattukudy, como indicado pela Figura 4,
porém, esta ainda ndo é uma estrutura inteiramente conhecida, devido principalmente da

impossibilidade da realizagdo de pesquisas e estudos in situ (CORDEIRO, 1998).

A suberina, encontrada na parede celular da cortica, é insoltvel em todos os solventes,
fato ocorrido visto suas propriedades altamente hidrofobicas. Dessa forma, sua solubilizacao é
feita por despolimerizacdo (CORDEIRO, 1998).
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Figura 4 — Modelo estrutural proposto para suberina por Kolattukudy

) AT 1 T e e B 2
(I H,OH @/\ O = CH,
HyCO CH O |

O

H,CO
OH

Fonte: adaptado de KOLATTUKUDY (1977).

3.1.6 Despolimerizagdo da suberina

Os métodos utilizados para realizacdo da despolimerizacdo da suberina sdo baseados
na quebra das ligacOes éster presentes em sua estrutura. Atualmente existem trés metodologias
que se destacam para 0 cumprimento do objetivo, sendo elas: hidrolise alcalina, metoxido de
sodio em metanol ou transesterificagdo com BF3 e hidrogendlise com LiAlH4 (HOLLOWAY,
1972; MARQUES; PEREIRA, 1987 apud CORDEIRO, 1998; PEREIRA, 1988).

Considerando os trabalhos de Marques e Pereira realizados pela despolimerizacdo da
suberina através da utilizacdo do método de transesterificagdo com metdxido de sodio em
metanol, notou-se que a eficiéncia da reacdo era dependente da concentracdo do reagente e do
tempo de ensaio, de forma que a despolimerizagdo fosse maximizada e a degradacdo dos
demais componentes fosse minimizada. Dessa forma, foi proposta a aplicagcdo de 3 % em

metanol para o0 metoxido e um tempo de trés horas (CORDEIRO, 1998).
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3.1.7 Lignina

A lignina é um biopolimero de massa molecular elevada com estrutura constituida por
alcoois derivados do 1-fenilpropano. Existem trés unidades monoméricas basicas que

juntamente participam na formacéo da estrutura quimica da lignina, identificadas na Figura 5.

Figura 5 — Mondmetros precursores da lignina

CH=CH-CH,0H CH=CH-CH,OH CH=CH-CH,OH
OCH; CH;0 OCH;
OH OH OH
Alcool Alcool Alcool
p-hidroxicindmico coniferilico sinapilico

Fonte: SJOSTROM (1981).

A quantificacdo e natureza das unidades que compde a lignina variam em funcédo do
tipo de vegetal. Dessa forma, a lignina presente nas plantas do tipo angiospérmicas (folhosas)
e nas gimnospérmicas é composta por diferentes combinag6es dos trés constituintes. Devido a
estrutura complexa da lignina, ndo é possivel isola-la com manutencdo de sua estrutura, sendo
um dos principais empecilhos para a definicdo de sua estrutura. Na cortica, a lignina é
frequentemente qualificada como residuo, sendo descartada ap0s a despolimerizacdo da
suberina, hidrolise dos polissacarideos e a extracdo dos cerodides e taninos como solventes
(CORDEIRO, 1998).

3.1.8 Polissacarideos

Os polissacarideos da cortica sdo compostos por dois tipos de polimero: a celulose,
conforme mostrada na Figura 6, e a hemicelulose. Juntamente com a lignina, o0s
polissacarideos tem funcao de suporte para a estrutura da parede celular das células vegetais.
A presenca da celulose na cortica proveniente do Quercus suber L é assunto de discusséo
desde o inicio do século, sendo estimada entre 1,3 % e 24,4 % (SJOSTROM, 1981).
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Figura 6 — Estrutura quimica da celulose

H H H
CHQOH | C HQOH
O HO _ 0
H \ o 0 H oo
HO HO
OH CH,OH OH|
H H H H H

Fonte: SJOSTROM (1981).

Objeto de estudo de varios cientistas do século passado, as quantidades de
hemicelulose e celulose que compbe a estrutura dos polissacarideos assumiram valores
distintos, muito pelo fato das diferentes metodologias emparedadas para a extracdo e
separacdo dos compostos (CORDEIRO, 1998).

3.2 POLIETILENO

O polietileno € um polimero com cristalinidade parcial, flexivel, onde as propriedades
sdo fortemente influenciadas pela quantidade relativa das fases cristalina e amorfa. Os
polietilenos sdo inertes para a maioria dos produtos quimicos devido a sua estrutura quimica
parafinica, sua estrutura parcialmente cristalina e seu peso molecular. Para a maioridade dos

solventes é soluvel a temperaturas abaixo de 60 °C (DOAK, 1986).

Em condi¢Bes normais, o polietileno ndo é toxico, sendo utilizado inclusive em
contato com produtos do ramo alimenticio e farmacéutico, todavia, alguns aditivos podem
torna-lo agressivo em certas condi¢des. Anteriormente, o polietileno era classificado pela sua
massa especifica e pelo processamento envolvido em sua fabricacdo. Hoje, o polietileno é
classificado de acordo com seu arranjo estrutural, sendo descrito como ramificado ou linear
(MARTINS, 1999).
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3.2.1 Tipos de polietileno

Cincos tipos de polietilenos podem ser produzidos dependendo do sistema catalitico e
das condicBes reacionais durante a polimerizacdo, estes sdo citados a seguir: (GUITIAN,
1995).

e Polietileno de ultra baixa densidade (PEUBD / ULDPE);

o Polietileno de baixa densidade (PEBD / LDPE);

o Polietileno de alta densidade (PEAD / HDPE);

o Polietileno de ultra alto peso molecular (PEUAPM / UHMWPE).

3.2.2 Polietileno de alta densidade

A linearidade das cadeias e a maior densidade do PEAD fazem com que o
alinhamento, orientacdo e o empacotamento das cadeias sejam mais eficientes em relacdo ao
polietileno. As forgas intermoleculares de VVan der Waals conseguem agir mais intensamente,
consequentemente, a cristalinidade é superior em comparagdo ao PEBD. Sendo maior a
cristalinidade, o amolecimento do polimero ocorre em temperaturas mais altas. Devido a
diferenca do indice de refracdo entre as fases cristalina e amorfa e a cristalinidade, filmes
produzidos de PEAD apresentam caracteristica translucida, menos transparentes se
comparado ao PEBD, que é menos cristalino (GUITIAN, 1995).

A massa molar tem forte influéncia sobre as propriedades do PEAD, principalmente
devido ao efeito na cinética de cristalizacdo. O PEAD de baixa massa molar apresenta
comportamento fragil e quebra sob baixos valores de deformacdo. Para a faixa entre
80.000 g/mol a 1.200.000 g/mol, h& ocorréncia do pesco¢o para o0 ensaio de tracdo. A
resisténcia ao impacto do material tambem sofre grande influencia em respeito aos valores de
massa molar do PEAD, seguindo um padrdo crescente, dessa forma, quanto menor, mais
fragil é o comportamento do material (DOAK, 1986). Algumas propriedades do PEAD sdo
mostradas na Tabela 1.



Tabela 1 — Propriedades fisicas, térmicas, elétricas e mecanicas do PEAD

Propriedades

Altamente linear

Baixo grau de
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ramificacdo

Densidade, g/cm3 0,962 — 0,968 0,950 — 0,960
indice de refragio 1,54 1,53
Temperatura de fusdo, °C 128 - 135 125-132
Temperatura de fragilidade, °C -140 - -70 -140 —-70
Condutividade térmica W/(m.K) 0,46 — 0,52 0,42-0,44
Calor de combustéo, kl/g 46,0 46,0
Constante dielétrica a 1 MHz 23-24 22-24
Resistividade superficial, Q 10" 10"
Resistividade volumétrica, Q.m 1017 - 1018 1017 - 1018
Resisténcia dielétrica, kV/mm 45 -55 45-55
Ponto de escoamento, MPa 28 - 40 25-35
Madulo de tragdo, MPa 900 — 1200 800 — 900
Resisténcia a tracdo, MPa 25-45 20-40
Alongamento %

No ponto de escoamento 5-8 10-12

No ponto de ruptura 50 -900 50 - 1200
Dureza

Brinell, MPa 6070 50 - 60

Rockwell R55, D60 — D70
Resisténcia ao cisalhamento, MPA 20-38 20-36

Fonte: DOAK (1986).

3.2.3 Aplicacbes do PEAD

O PEAD ¢ amplamente utilizado em diferentes segmentos da industria, abrangendo os
processamentos de moldagem por extruséo, injecdo e moldagem por sopro. Pelo processo de
injecdo, o PEAD é utilizado para confecgdo de brinquedos, bandejas, tampas para garrafas e
portes, baldes, bacias, boias para piscinas, caixas d’dgua, engradados, entre outros. Para o
processo de sopro, sdo fabricadas bombonas, tambores e tanques de 60 litros a 250 litros,
onde sdo requeridas principalmente resisténcia a queda, a produtos quimicos e ao
empilhamento. Também ¢é utilizado para confeccdo de embalagens para detergentes,

defensivos agricolas e cosméticos, tanques para fluido de freio e outros utilizados em
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veiculos. Por extrusdo é aplicado para confec¢do de sacos para congelados, isolamento de fios
telefonicos, revestimento de tubulacGes metalicas, tubos para rede de saneamento e de
distribuicdo de gas, dutos de mineracdo de dragagem, barbante de costura, fitas decorativas,
entre outros. (GUITIAN, 1995).

O PEBD e o PEAD possuem muitas aplicagdes em comum, todavia, em geral, 0
PEAD é mais duro e mais resistente, enquanto que o PEBD € mais flexivel e mais
transparente. Este fato € observado nos produtos aos quais estes dois polimeros sdo aplicados,
0 PEAD ¢ utilizado na fabricacdo de tampas com roscas, onde a rigidez € um requisito, e 0
PEBD para confecgdo de tampas sem rosca, onde a flexibilidade é mais importante.
(GUITIAN, 1995).

3.3 MATERIAIS COMPOSITOS

3.3.1 Definicéo

Materiais compdsitos sdo formados pela unido de dois ou mais materiais distintos.
Esta unido € realizada com o objetivo de se obter um produto de maior qualidade, exibindo as
propriedades inerentes de cada material constituinte, de tal modo que é obtida uma melhor
combinacéo de propriedades (CALLISTER JR., 2012).

Um material composito é composto por fases constituintes de diferentes estruturas
moleculares que apresentam diferentes propriedades, as quais sdo influenciadas pelo principio
de acdo combinada, que tendem a melhorar as propriedades mecéanicas finais do material, tais
como dureza, resisténcia a tracdo, impacto, flexdo, resisténcia térmica, entre outros
(SMITH, 1998).

Os setores de tecnologia moderna requerem materiais de alto desempenho com
combinagOes de propriedade bem peculiares, requisitos que ndo sdo bem atendidos por
ceramicas, ligas metélicas e materiais poliméricos. Esta necessidade desencadeou,
principalmente na ultima década, um grande investimento em pesquisa para 0 ramo dos
materiais compositos, que chegaram para atender a peculiaridade de propriedade almejada
como requisito de trabalho, tendo como o0s setores aeroespacial e automobilistico os maiores
clientes desta tecnologia (CALLISTER JR., 2012).
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3.3.2 Classificacdo dos materiais compositos

Os materiais compdsitos mais simples sdo constituidos por duas fases, uma nomeada
de matriz, que é continua e envolve a outra fase que é geralmente chamada de fase dispersa. A
classificacdo usual para os materiais compdsitos € baseada na morfologia, quantidade,
tamanho, distribuicdo e orientacdo das particulas que compbe a fase dispersa, conforme
mostrado na Figura 7 (CALLISTER JR., 2012).

Figura 7 — Classificacdo dos materiais compositos

Compositos
Reforgado com Reforgado com
particulas fibras Estrutural
Particulas Reforgado Continuo Descontinua Laminados Painéis em
Grandes por dispersao (alinhado) (curto) Sanduiche
Alinhado Orientado
aleatoriamente

Fonte: CALLISTER JR. (2012).

A matriz dos materiais compdsitos pode ser polimérica, ceramica ou metélica. Da
mesma forma, existe uma grande variedade de materiais aplicados com papel de fase dispersa,
destacando-se as fibras, 6xidos, carbetos e materiais de origem vegetal. Essencialmente, a
matriz transfere um percentual da tensdo para a fase dispersa, sendo que o grau de reforco é
dependente da interagdo matriz-carga (CALLISTER JR., 2012).

Na natureza, podemos perceber que todos os materiais bioldgicos sdo compositos,
sem excecdo. Exemplos encontrados de compositos naturais incluem madeira, em
que a matriz de lignina é reforcada com fibras celulésicas, e 0ssos, em que a matriz
composta por minerais é reforcada com fibras colagenas. Desde a Antiguidade
encontramos exemplos de compdsitos feitos pelo homem, como adobes reforcados
com palha para evitar a quebra da argila, e 0 uso de colmos de bambu no reforgo de
adobe e lama em paredes no Peru e China (HIDALGO-LOPES, 2003, p. 163).
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4 MATERIAIS E METODOS

41 MATERIAIS

Para a realizagdo deste trabalho foram utilizados a Cortica na forma de rolha,
adquirida da Cervejaria Walls; o Polietileno de alta Densidade HE150, adquirido da
BRASKEM na forma de pellets; e Folhas de Kapton. As amostras de cortica foram
cominuidas utilizando-se de um moto esmeril e o p6 obtido foi recolhido e utilizado como

reforgco na confec¢do dos compdsitos.

4.2 METODOLOGIA

4.2.1 Distribuicdo granulométrica

Para a realizacéo do ensaio foram utilizadas as peneiras especificadas na Tabela 2 com
aberturas de 0,075 mm; 0,15 mm; 0,212 mm; 0,3 mm; 0,425 mm; 0,6 mm; 0,85 mm; 1,4 mm
e 2 mm sob agitacdo manual durante o peneiramento. As amostras foram pesadas na balanca

de preciséo BEL Engineering modelo L1002i de resolucéo 0,01 gramas.

Tabela 2 — Peneiras utilizadas para o ensaio de distribuicdo granulométrica

ABERTURA (mm) MESH NORMA FABRICANTE
2 9 ISSO 3310/1 BERTEL Ltda

1,4 14 ISSO 3310/1 BERTEL Ltda

0,85 20 ISSO 3310/1 TECNOFUND

0,6 28 ISSO 3310/1 BERTEL Ltda

0,425 35 ISSO 3310/1 BERTEL Ltda

0,3 48 ISSO 3310/1 TECNOFUND

0,212 65 ISSO 3310/1 TECNOFUND

0,15 100 ISSO 3310/1 TECNOFUND

0,075 200 ISSO 3310/1 BERTEL Ltda

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).
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4.2.2 Densidade

A densidade foi calculada pelo principio de Arquimedes utilizando a equacdo 1 e
equacdo 2 (SEARS, 1978).

Dessa forma, 0 empuxo E = mLG , na qual mL = massa do liquido deslocado e G a

gravidade . E, ainda, como mL = pLV, temos:

EVG=pL (1)

Na qual pL = densidade do liquido e V = volume submerso. O volume do corpo, que
se encontra totalmente submerso, pode ser expresso em funcdo da sua massa mS e da sua

densidade pS como V = mS/pS. Substituindo V na equagdo (1), esta fica:

m, 2
p.i'sz—S @

m;

Para a realizacdo desde ensaio, foram preparadas cinco amostras para cada tipo de
composito fabricado e para o PEAD puro. Foi calculada a média aritmética dos resultados e o
valor da densidade dos solidos foi obtido. A balanca utilizada foi a balanca analitica BEL

Engineering modelo M124Ai com resolucdo de 0,0001 gramas.

4.2.3 Extrusdo do composito

As amostras do compdsito PEAD/Cortica foram obtidas pelo processo de extrusdo de
rosca simples na extrusora fabricada pela Thermo Fisher Scientific, modelo Pheomex
19/25 QC. A extrusora é composta por trés zonas de aquecimento com controle de
temperatura na regido da matriz, o perfil de temperatura utilizado foi de 140 °C a 180 °C. A
matriz a disposi¢do para o experimento foi a de perfil “macarrdo” como chamado, sendo de

formato cilindrico.

O percentual em massa de carga para 0s compositos é representado na Tabela 3, onde

0 maior valor foi escolhido com base na capacidade da extrusora de cisalhar o material em sua
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rotacdo de trabalho. Os valores em gramas de PEAD e cortica utilizados para a fabricagéo dos
compdsitos foram 200/0, 198/2, 195/5 e 190/10, a balanca utilizada foi a balanca analitica
BEL Engineering modelo M124Ai com resolucdo de 0,0001 gramas. A rotacdo utilizada foi
de 10 rpm, todavia, de forma a otimizar e controlar o processo, este valor teve de ser alterado
alguma vezes, para mais e para menos em situacdes de adversidade, como queda e aumento
da vazdo. O resfriamento do composito apos a extrusdo foi realizado em &gua, seguido de

picotamento automatico.

Tabela 3 — Valores percentuais em massa dos componentes dos compositos

PEAD Virgem (%) Cortica (%)

100 0
99 1
97,5 2,5
95 5

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

4.2.4 Prensagem a quente

A fabricacéo das chapas de PEAD/Cortica foi realizada pelo processo de prensagem a
guente, no qual o extrudado particulado foi depositado sobre um molde retangular e
submetido a uma carga com controle de temperatura. O equipamento utilizado foi a prensa
hidraulica com aquecimento SOLAB modelo SL 11, com aquecimento superior e inferior. A
espessura do molde aplicado foi de trés milimetros e para desmoldante foram utilizadas folhas
de Kapton. O procedimento escolhido para a fabricagdo das chapas foi determinado de acordo
com as caracteristicas fisicas do polietileno de alta densidade em seu estado virgem, de forma
gue o material adquirisse seu estado amolecido durante o procedimento, mas sem ultrapassar
o limite de temperatura no qual reacbes de decomposicdo poderiam surgir, acarretando a
perda da amostra. Vale ressaltar que as folhas de kapton aplicadas no procedimento ja
estavam em uso a um tempo consideravel, dessa forma, tanto sua integridade quimica/fisica,
bem como residuos a presenca de residuo de experimento anteriores poderiam contaminar a
superficie do material. Com isso em mente, as chapas recém fabricadas foram limpa com
detergente neutra e agua apos o resfriamento em ar. Na Figura 8 é apresentado um fluxograma

com o resumo dos parametros do procedimento adotado para a confecgédo das placas.
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Figura 8 — Fluxograma da metodologia de confeccao das placas

1. Pesou-se 50g de mateial e
dispejou-se a mistura no molde
deixando um "montante” na parte
central.

Y

2. Colocou-se o molde na prensa a
180°C para pré-aquecimento por 10
minutos. Em seguida a presséo foi
regulada para 8 toneladas mantendo
por 5 minutos.

Y

3. Diminui-se a presséao para 0
toneladas e regulo-se a presséao para
4 toneladas por mais 5 minutos.

v

4. Aumentou-se a presséo para 8
toneladas por 5 minutos e repetiu-se o
passo 3.

v

6. Desligou-se a prensa
e a pressao foi mantida
por 30 minutos.

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

4.2.5 Indice de Fluidez

A medicao foi realizada extrudando-se o polimero/compoéstio por um reébmetro capilar,
com aplicacdo de carga constante e controle de temperatura. Para a realizacdo do ensaio foi
utilizado o redbmetro da marca Dynisco, modelo LMI série 4000. A carga de dois quilogramas
foi escolhida de forma a se adequar a vazdo do PEAD virgem. O célculo do indice de fluidez,
assim como o erro inerente ao processo sdo expressos pelas equacdes 3 e 4, onde 0 erro ndo

pode ultrapassar o valor de 10 %.

_ massa(g)x 10 3)
~ tempo de corte(min)

(maior média MFI — menor média MFI) 4)

0 =
Erro(%) =100 x menor medida MFI
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4.2.6 Microscopia eletronica de varredura

Para a realizacdo da andlise, foram utilizados o microscopio eletrénico de varredura
SHIMADZU SSX-550 e o metalizador QUICK COATER modelo SC-701. Foram feitas
analises superficiais e de fratura sendo que para esta Gltima, fratura foi realizada com
nitrogénio liquido, a fim de promover uma fratura fragil, ja que a temperatura de transicdo

vitrea do polietileno se encontra abaixo da temperatura ambiente.

4.2.7 Andlise Termogravimeétrica

As anélises termogravimétricas foram realizadas em atmosfera de ar com fluxo de
50 mL/min e aquecimento de 10 °C/min da temperatura ambiente até 600 °C no DTG-60H da

Shimadzu para verificacao da perda de massa em funcao da temperatura.

4.2.8 Ensaio de tracdo

Para a realizacdo do ensaio, foi utilizada a maquina de ensaio universal Mitutoyo e
uma velocidade de ensaio de 100 mm/min, escolhida de maneira a adequar-se a propriedade
de deformacdo do PEAD em sua forma pura. Foram fabricados 8 corpos de prova para cada

proporcao de composito PEAD/Cortica. As tens6es foram calculadas utilizando a equacéo 5:

o =F/Ao (5)

Onde,

e F=Forcaaplicada;

« Ao = Area da seco transversal do corpo (antes da aplicacdo da carga);

e O =Tensao.

A deformagcéo (&) sofrida pelo corpo de prova foi calculada em funcéo do alongamento

sofrido durante o ensaio utilizando a equacéo 6:
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€=(Lf-Lo)/ Lo (6)

onde,
e Lf= Comprimento final

e Lo=Comprimento inicial

4.2.9 Angulo de contato

Para a realizacdo deste ensaio, o liquido escolhido foi a &gua, visto que a cortica
possui componentes em sua estrutura altamente hidrofébicos que possuem potencial de alterar
a forma e como o PEAD interage com a dgua em sua superficie. O equipamento utilizado foi
da marca KRUSS modelo DAS 100 e a quantidade de agua depositada sobre a superficie foi
de 5 microlitros. O ensaio consiste na fotografia da gota, depositada por uma seringa de

precisdo, com iluminag&o controlada, e da apuragdo do angulo.

4.2.10 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier

A amostra de cortica na forma de pd foi a Unica destinada ao ensaio, visto que a
analise nas demais amostras do compdsito ndo trariam resultados com informacGes de
interesse. A analise foi conduzida no modo de reflexdo total atenuada (ATR), no

espectrometro IR Prestige-21 da Shuimadzu.

4.2.11 Ensaio de conducéo térmica

Para a realizacdo do ensaio foram utilizados o agitador magnético com aquecimento
IKA HS 7, com funcéo de representar a fonte de calor, gerando o gradiente de temperatura, e
0 pirdmetro APUHUA modelo TM-902C, constituido de um termopar e um leitor eletrénico.
Foram confeccionadas amostras com espessura e area similares, de forma a controlar os
parametros do ensaio. Para atestar a autenticidade do pirémetro, agua foi posta ao
aquecimento até sua temperatura de ebulicdo, e a temperatura foi medida, registrando um

valor de 96,9 °C, o que certifica a fidelidade do pirdmetro.
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A temperatura das amostras foram medidas e em seguida elas foram colocadas sobre o
agitador magnético previamente colocado a temperatura de 70 °C, temperatura atestada pelo
pirdmetro. O termopar foi posicionado no centro das amostras e o registro de temperatura foi

realizado em um intervalo de 10 segundos, com duracdo de ensaio de 3 minutos.

Este ensaio foi elaborado de forma a proporcionar uma analise comparativa em relagéo
a condutibilidade térmica do compdsitos, em todas as suas composicoes fabricadas, de forma

a atestar se houve modificacao nesta propriedade do material.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

As amostras de cortica adquiridas e os pellets de PEAD sdo mostradas na Figura 9.

Figura 9 — Cortica e PEAD

Fonte: Elaborado pela autor (2018).

5.1.1 Distribuigdo granulométrica

Os resultados obtidos no peneiramento sdo mostrados em formato de distribuicdo de

tamanho em funcéo da abertura da peneira sdo mostrados no Gréfico 1.
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Gréfico 1 — Distribuicdo granulométrica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

O ensaio de distribuicdo granulométrica forneceu os dados apresentados pelo Grafico
2, que identifica que o pd de cortica empregado como carga para 0os compdsitos do trabalho
possui granulometria com particulas de tamanho entre 0,25 milimetros e 2 milimetro, onde 40
% encontram-se na faixa de aproximadamente 0,5 milimetros. Tais valores de tamanho de
particula sdo considerados de granulometria fina pela literatura. (NBR 6502/95). Visto que o
objetivo do trabalho é a producdo de compositos PEAD/cortica de forma que a interacdo da
carga e da matriz seja otimizada, quanto menor a granulometria da carga, maior sera a
interacdo entre estes, devido a dependéncia da &rea superficial de contato. Dessa forma, os

valores obtidos pelo ensaio de distribuicdo granulométrica foram satisfatorios.

5.1.2 Densidade

Os resultados obtidos pelo ensaio de densidade, com base no principio de
deslocamento da agua e do empuxo, proposto por Arquimedes, é representado pela Tabela 4 e
no Grafico 2.



34

Tabela 4 — Resultados de densidade das amostras do compdsito

Amostras Densidade (g/cmd)
PEAD 1,07 £ 0,02
PEAD/Cortica 1% 1,05 + 0,06
PEAD/Cortica 2,5% 1+0,02
PEAD/Cortica 5% 0,93+0,04

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

Gréfico 2 — Densidade PEAD/Cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

A densidade do compésito caiu gradativamente a medida que a porcentagem da carga
de cortica aumentou. Nota-se que a partir da composi¢do de 2,5 % de corti¢a, a densidade
encontrada foi menor que a da agua (0,997 g/cm?), o que possibilita uma nova aplicacéo para
0 Vvisto composito, onde tal propriedade é um requisito de trabalho. Os resultados podem ser
utilizado para prever o comportamento do valor da densidade para compdsitos com maiores
teores de cortica em sua composi¢do. Teores maiores que os avaliados ndo puderam ser

aplicados neste trabalho devido ao pequeno porte da extrusora disponivel para o experimento.
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5.1.3 indice de fluidez

Os dados obtidos no ensaio de indice de fluidez sdo mostrados na Tabela 5 e no
Grafico 3.

Tabela 5 — Resultados do indice de Fluidez MFI

Amostras MFI (g/10min) Erro (%)
PEAD 0,99 7,3
PEAD/Cortica 1 % 0,89 6,4
PEAD/Cortica 2,5 % 0,89 5,7
PEAD/Cortica 5 % 0,85 8,7

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

O ensaio de fluidez foi realizado com 10 amostras para cada composicdo de
compdsito, totalizando 40 amostras pesadas e analisadas. Por defini¢do, de forma a adequar o
resultado e garantir consisténcia de valores, o erro ndo deve exceder o valor de 10%, demanda
que foi cumprida pelo experimento realizado. Os valores de indice de fluidez possuem
comportamento de queda a medida que o teor de cortica aumenta para o compdsito. Resultado
que ja era esperado, ja que a cortica atua como uma carga sélida no material, dificultando o
escoamento do polimero, seja, na extrusora ou no redmetro capilar utilizado no experimento.
Mesmo assim, os valores de MFI obtidos, apontam uma ligeira queda, com valores bem
préximos ao do PEAD virgem, o que ndo inviabiliza a aplicacdo do compdésito para 0s

principais processamentos aplicados na industria.
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Gréafico 3 — MFI PEAD/Cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

5.1.4 Microscopia eletronica de varredura

As amostras de cortica em pd e as amostras de compdsito obtidos e metalizadas sao

mostradas na Figura 10 e os resultados obtidos ao MEV para a cortica em p6 na Figura 11.



Figura 10 — Amostras metalizadas do composito para analise em MEV

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

Figura 11 — Imagem obtida ao MEV para a cortica em pd
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Fonte: Elaborada pelo autor (2018).
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Nota-se que ndo existe uma forma definida para seu particulado, onde as 7 particulas
observadas na imagem possuem formato e tamanho distintos. Quando se fala de um
composito de carga-matriz, a adesdo é um fator crucial para o resultado de propriedade final,
adesdo que depende principalmente da interacdo entres as superficies dos dois materiais, esta
que é otimizada quando o formato das particulas da carga proporcionam uma razdo area
superficial-volume elevada. Esta razdo tem valor maior quanto menor o tamanho médio das
particulas, também sendo influenciada pela morfologia do particulado. Devido a néo
uniformidade observada para as particulas de cortica, € possivel afirmar que a area superficial
é relativamente alta, pois 0s vaos e picos presentes na superficie proporcionam um aumento

de area de contato carga-matriz se comparado a uma superficie lisa.

Foram realizadas imagens da superficie do compdsito para as diferentes proporcdes de
carga, da regido fraturada. As imagens da superficie dos compadsitos sdo mostradas na Figura

12 e as superficies fraturadas na Figura 13.

Figura 12 — Imagens obtidas ao MEV da superficie composito PEAD/Cortica
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Legenda: 1- PEAD; 2- PEAD/1% Cortica; 3- PEAD/2,5% Cortica; 4- PEAD/5% Cortica
Fonte: Elaborada pelo autor (2018).
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As imagens demonstram como a dispersdo da carga de cortica ocorreu para as
diferentes composic6es dos compositos fabricados. Nota-se que as particulas de cortiga estdo
distantes uma das outras, ndo havendo aglomeracéo de uma ou mais particulas. Vale ressaltar
que estas imagens foram realizadas de modo a representar o comportamento dominante. A
superficie foi varrida por completo e verificada durante o ensaio no MEV, e foram escolhidas
imagens que representavam da melhor forma como a superficie encontrava-se como um todo.
Também ¢ possivel notar que o tamanho das particulas ndo é muito variado, onde parece

existir um tamanho medio, proporcionando uniformidade visual e de propriedade.

Figura 13 — Imagens obtidas ao MEV da fratura compdsito PEAD/Cortica
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Legenda: 1- PEAD; 2- PEAD/1% Cortica; 3- PEAD/2,5% Cortica; 4- PEAD/5% Cortica
Fonte: Elaborada pelo autor (2018).
Mesmo realizada em baixa temperatura a superficie fratura do PEAD apresentou

deformac0es plasticas na matriz polimérica. Nos compdsitos esta deformacdo foi bastante
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reduzida. Observando as regifes identificadas na Figura 13, nota-se a presenca de vaos,
indicados pelas setas amarelas, que sugerem que estes foram formados pela arranchamento de
particulas de cortica durante a fratura. Em regides periféricas observam-se particulas ainda
aderidas. Com base neste resultado € possivel inferir duas teorias. Primeira, algumas
particulas de cortica se desprenderam durante a fratura e segunda, as particulas permaneceram
fixadas na matriz na outra extremidade da amostra fratura ndo analisada. Ambas indicam uma
adesdo nao forte o suficiente por parte do conjunto carga-matriz para resistir as forcas

envolvidas em uma fratura fragil.

5.1.5 Angulo de contato

Os resultados dos angulos de contato encontrados sdao mostrados na Tabela 6 e no Grafico 4.

Tabela 6 — Resultado do ensaio de angulo de contato

Amostras Angulo de contato
PEAD 81°+2
PEAD/Cortica 1% 83°+2
PEAD/Cortica 2,5% 89°+2
PEAD/Cortica 5% 83°+2

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

Nota-se pelo resultado apresentado que a presenca da cortica alterou levemente a
propriedade superficial de interacdo com agua do polietileno de alta densidade, tendendo a
aumetar o angulo de contato, o que confere ao compdsito uma caracteristica ligeiramente mais
hidrofébica. A cortica possui em sua composicdo componenentes como a suberina e lignina,
que apresentam comportamento altamente hidrofobico, ou seja, ndo interajem com a molécula
de agua, responsaveis pela propriedade de impermeabilidade da cortica (CORDEIRO, 1998).
Foi na composicdo de 2,5 % de cortica que 0 ensaio registrou o maior valor de angulo de
contato. Vale ressaltar que a cortica é composta ndo somente por suberina e lignina, mas
também por extrataveis, como etanol, diclorometano e agua, informacéo que pode explicar a

queda do angulo de contato para as composicdes de 2,5 % e 5 %.
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Graéfico 4 — Angulo de contato PEAD/Cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

As imagens geradas para a medicdo do angulo de contato sdo mostradas na Figura 14.
E possivel notar que a gota tende a um formato mais esférico a medida que o percentual de
cortica do compdsito aumenta, comportamento que indica um aumento do comportamento
hidrofébico do compésito. As imagens foram realizadas com uma mesma ampliacdo de forma

a padronizar as imagens e evitar possiveis erros.
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Figura 14 — Angulo de contato
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Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

5.1.6 Ensaio de tracdo
Na Figura 15 é mostrado o formato dos corpos de provas utilizados no experimento.

Foram ensaiados 5 corpos de prova para cada composicdo e aplicada velocidade de
ensaio de 100 mm/min. O esforco exercido pelo equipamento foi gradativo, de forma a
manter a velocidade (mm/min) constante e o ensaio foi interrompido termina quando o

material se rompeu.
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Figura 15 — Corpos de provas (PEAD/Cortica) para ensaio de tracao

I

Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

Tabela 7 — Resultado Ensaio de tragdo PEAD/Cortica

Amostra Amostra Amostra
1% 25% 5%

PEAD

Limite de escoamento

26,8 +0,2 246+04 25,0+0,3 249+0,3
(MPa)

Modulo de elasticidade

451,2+0,4 410,0+0,5 413,4+0,8 416,9+0,9

(MPa)

Limite de resisténcia

30,4+0,5 27,3+0,2 27,1+0,1 27,3+0,1

(MPa)

Deformacgéo
(%)
Fonte: Elaborada pelo autor (2018).

144 + 3 22+ 2 16 +2 16+1

Os resultados obtidos para o PEAD puro ocorreram como esperado de acordo com 0s
valores de referéncia expostos na tabela 1, com limite de escoamento proximo ao valor de 30
MPa e elevado valor de deformacgéo plastica. Nota-se que o valor de limite de escoamento
para as trés composi¢des do composito ndo tiveram seus valores muito abaixo do valor
utilizado como valor de referéncia (PEAD puro), com queda maxima de 8,2 % para a

composicdo de 1 % de cortica. Esse comportamento também foi observado para os



44

pardmetros de modulo de elasticidade e limite de resisténcia maxima, havendo manutencéo de
propriedade para todas as composic¢des. A grande mudanca observada, apontada pelo ensaio,
foi referente a deformacao apresentada pelos compdsitos. Ocorreu uma grande queda no valor
de deformacéo para as trés composicoes testadas, com queda de até 6 vezes em relacdo ao
valor de referéncia do PEAD sem carga de cortica. E possivel inferir, a partir dos resultados,
que o particulado de cortica presente na estrutura do composito, atuou como concentrador de
tensdes e ponto de propagacéo de trincas, fragilizando o material. Resultado que nédo limita a
aplicacdo do compdsito, uma vez que o limite de resisténcia apresentou ligeira queda para as
trés composicdes de cortica. A curva Tensdo vs Deformacéo tipicas obtidas para o PEAD e
para 0s compasitos sdo mostradas no Gréafico 5, Gréfico 6, Gréafico 7 e no Gréfico 8.

Grafico 5 — Ensaio de tragdo PEAD
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).



Gréfico 6 — Ensaio de tracdo PEAD/Cortica 1 %
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

Gréfico 7 — Ensaio de tracdo PEAD/Cortica 2,5 %

Tenséo (MPa)

30

25

20

154

10 +

0 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Deformacéo (%)

Fonte: Elaborado pelo autor (2018).
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Gréfico 8 — Ensaio de tracdo PEAD/Cortica 5 %
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

O ensaio de tracdo transmite muito bem a informacéo de resisténcia mecanica quando
se analisa um material, com suas excec¢Ges. Com isso em mente, 0s ensaios de dureza e
resisténcia ao impacto ndo foram realizados para este trabalho, pois a partir dos resultados
obtidos pelos ensaios de tracdo realizados, é possivel prever o comportamento mecanico dos
compositos fabricados. Uma vez que os valores de limite de escoamento ndo foram alterados
de maneira relevante, espera-se que a dureza do material também ndo ira apresentar mudancas
relevantes. A deformacao observada durante o ensaio, sofreu grande queda de valores para as
trés composicBes de cortica, dessa forma, é possivel inferir que a resisténcia ao impacto
também iria sofrer semelhante queda, uma vez que a deformacdo plastica € uma das
caracteristicas responsaveis por grande parte da absorcdo de energia quando o material é
submetido a uma carga com curto tempo de resposta. O resultado comparativo € mostrado no
Graéfico 9.
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Gréafico 9 — Ensaio de tracdo PEAD/Cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

5.1.7 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier

O espectro de FTIR obtido é representado pelo Grafico 10. A seguir seguem as bandas

identificadas pelo ensaio:

Regi&o de 1200 cm™ a 900 cm™, grupo correspondente & ligacdo CO, presentes na

lignina, suberina e polissacarideos.

A banda de 1490 cm™ a 1515 cm™, atribuido & ligacdo dupla do carbono, tendo a

lignina contribuindo para a absorvancia.

A regido de 1600-1500 cm™ referente as ligagdes arométicas é contribuida pela

suberina e lignina principalmente;

A banda registrada na faixa de 1750 cm™ caracteriza a presenca de grupos éster,

proveniente principalmente da suberina;
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As duas bandas observadas na regido de alongamento do C-H (faixa de 2850-2930
cm) provem principalmente da suberina e lignina (CORDEIRO, 1998).

Gréfico 10 — Espectro de FTIR da cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

A Tabela 8 relaciona as bandas mais importantes registradas pelo espectro de FTIR

com as respectivas atribuicdes aos componentes presentes na composic¢ao da cortica.

Tabela 8 — AtribuicGes de banda de FTIR (v- elongacéo, o- deformacéo)

v (cm™) Atribuico

3414 vOH hemicelulose, celulose, lenhina, suberina
2929 v CH;alif. suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
2850 v CH;alif. suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
1744  vC=0 suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
1636 vC=C suberina

1603 vC=C suberina, lenhina

1515 vC=C suberina, lenhina

1468 Vassim CH suberina, hemicelulose, celulose, lenhina



1384
1265
1164
1107
1032

Fonte: CORDEIRO (1998).
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Vsim CH suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
vCO suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
Vassim CO suberina, hemicelulose, celulose, lenhina
o CH, CO hemicelulose, celulose, lenhina
o CH, CO hemicelulose, celulose, lenhina

5.1.8 Analise Termogravimétrica

O resultado obtido é mostrado no Grafico 12 onde sdo evidenciados os perfis de

degradagdo do PEAD, da cortica, bem como dos compdsitos fabricados. E possivel notar que

a cortica apresenta inicio da variagdo de massa a partir da faixa de 240 °C a 250 °C e 0 PEAD

préximo a faixa de 440 °C a 450 °C. Portanto, como esperado, a presenca da cortica acelerou

0 processo de degradacdo do compdsito, iniciado aproximadamente a cerca de 300 °C para as

3 composicOes fabricadas, representando a estabilidade térmica dos mesmos. O percentual de

massa atinge o valor de 0 % na faixa de 500 °C a 600 °C para todos os materiais.

Grafico 11 — Resultado ensaio TGA PEAD/Cortica
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Fonte: Elaborado pelo autor (2018).
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Dessa forma, a temperatura recomendada para o processamento do visto compdsito
ndo deve exceder a faixa de 240-250 °C, a fim de evitar possiveis rea¢des de degradacéo por

parte dos extrataveis presentes na cortica, componentes menos resistentes da cortica.
5.1.9 Ensaio de conducéo térmica

Os resultados obtidos sdo mostrados no Gréafico 12.

Gréafico 12 — Ensaio de conducéo térmica

—&— PEAD

70 4 —&— PEAD/Cortica 1%
PEAD/Cortica 2,5%

—v— PEAD/Cortica 5%

"
60 - I T
" o—o*
e T S
_m" oo °*°
_m ° AT _VVV
50 - /. ./. v/v Vv
/I o v/v/
e v
o —v

|
40 | . ?v/
1/

20 +

Temperatura (°C)

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Tempo (S)

Fonte: Elaborado pelo autor (2018).

Todas as amostras foram expostas a uma temperatura de 70 °C e a temperatura foi
sendo registrada em um intervalo de 10 segundos, com duracdo de ensaio de 3 minutos. Apos
3 minutos, 0 PEAD sem adic¢&o de cortiga atingiu a temperatura de aproximadamente 63 °C.
Para as composicoes de 1 %, 2,5 % e 5 % os valores finais de temperatura aproximados
registrados foram de respectivamente 58,54 °C e 52 °C. Dessa forma, é possivel concluir que
a cortica alterou consideravelmente a propriedade de conducdo térmica do PEAD, o que lhe

confere alta aplicabilidade onde a propriedade de isolamento térmico é um requisito de
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trabalho. E possivel concluir que quanto maior o percentual de cortica para o composito,

menor a condutibilidade térmica do material.
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6 CONCLUSAO

Os resultados expostos neste trabalho atestam a modificacdo de propriedade
proporcionada pela presenca da carga de cortica na matriz de polietileno de alta densidade. As

principais mudancas sdo listadas a seguir:

A densidade dos compositos fabricados apresentou significativa queda para as
proporcoes de 2,5 e 5% de cortica, ainda, notou-se que para a composicao de 5 % de cortica, a
densidade encontrada foi menor que a da agua (0,997g/cm3), possibilitando uma nova

aplicacdo para o visto compdsito, onde tal caracteristica € um requisito de trabalho.

Os valores de MFI obtidos apontam uma ligeira queda para as 3 composicOes
fabricadas, com valores bem proximos ao do PEAD virgem, o que ndo inviabiliza a aplicacédo

do composito para os principais processamentos aplicados na industria.

O ensaio de MEV confirmou a boa dispersdo das particulas de cortica sobre a matriz
de PEAD, ndo apresentando aglomeragdes, conferindo ao compdsito homogeneidade de

propriedade ao longo de sua estrutura.

A presenca da cortica alterou a propriedade superficial de interacdo com agua do
PEAD, tendendo a aumetar o angulo de contato, conferindo ao compdsito uma caracteristica
mais hidrofobica. Foi na composicao de 2,5% de cortica que 0 ensaio registrou 0 maior valor

de angulo de contato.

A partir dos ensaios de tracdo realizados constatou-se que os valores de limite de
escoamento, modulo de elasticidade e limite de resisténcia maxima para as trés composicdes
do compdsito tiveram seus valores bem préximos aos valores de referéncia do PEAD puro. A
grande mudanca observada, apontada pelo ensaio, foi referente a deformacdo apresentada
pelos compositos. Ocorreu uma grande queda no valor de deformacdo para as trés
composigdes testadas, com queda de até 6 vezes em relagdo ao valor de referencia do PEAD
sem carga de cortica. E possivel inferir, a partir dos resultados, que o particulado de cortica
presente na estrutura do compdsito, atuou como concentrador de tensbes e ponto de

propagacéo de trincas, fragilizando o material.
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O ensaio termogravimétrico indicou temperatura de inicio de degradacdo para 0s
compdsitos na faixa de 280-300°C. Dessa forma, com margem de seguranca, 250°C é a

temperatura maxima recomendada para o processamento do compasito.

A cortica alterou consideravelmente a propriedade de conducdo térmica do PEAD,
dificultando a passagem de calor, 0 que confere ao compdsito fabricado alta aplicabilidade

onde a propriedade de isolamento térmico € um requisito de trabalho.
e Propostas para futuros trabalhos:

Realizacdo de ensaio de isolamento acustico, visto que a cortica é utilizada para tal fim

na industria aeroespacial e para a fabricacdo de instrumentos musicais.
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