UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DO SEMI-ARIDO

PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUACAO

PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE
MATERIAIS

LARISSA MOREIRA BARBOSA

EFEITO DO TRATAMENTO ALCALINO E A PLASMA DAS FIBRAS DE SISAL
NAS PROPRIEDADES DE TRACAO DE BIOCOMPOSITOS A BASE DE FECULA
DE MANDIOCA

MOSSORO-RN
2021



LARISSA MOREIRA BARBOSA

EFEITO DO TRATAMENTO ALCALINO E A PLASMA DAS FIBRAS DE SISAL
NAS PROPRIEDADES DE TRACAO DE BIOCOMPOSITOS A BASE DE FECULA
DE MANDIOCA

Dissertacdo apresentada ao Programa de POs-
Graduagdo em Ciéncia e Engenharia de
Materiais, PPgCEM, da Universidade Federal
Rural do Semi-Arido, UFERSA, como parte
dos requisitos para obtencao do titulo de mestre
em Ciéncias e Engenharia de Materiais.
Orientador: Prof. Dr. Francisco Klebson Gomes
dos Santos

Co-Orientador: Prof. Dr. Ricardo Henrique de
Lima Leite

MOSSORO-RN
2021



LARISSA MOREIRA BARBOSA

EFEITO DO TRATAMENTO ALCALINO E A PLASMA DAS FIBRAS DE
SISAL NAS PROPRIEDADES DE TRACAO DE BIOCOMPOSITOS A BASE
DE FECULA DE MANDIOCA

Dissertacdo apresentada ao Programa de
Pds-Graduacdo em Ciéncia e Engenharia
de Materiais, PPgCEM, da Universidade
Federal Rural do Semi-Arido, UFERSA,
como parte dos requisitos para obtencéo
do titulo de mestre em Ciéncias e
Engenharia de Materiais.

Defendida em: 27 /02 / 2021.

BANCA EXAMINADORA

FRANCISCO KLEBSON Assinado de forma digital por
FRANCISCO KLEBSON GOMES DOS

GOMES DO5 SANTOS:00779263405

SANTOS:00779263405 Dados: 2021.04.07 15:48:44 -03'00'

Francisco Klebson Gomes dos Santos, Prof. Dr. (UFERSA)

RICARDO HEN R|8UEIBEdA95rinado de forma digital por
LIMA RICARDO HENRIQUE DE LIMA
LEITE:52264343400

LEITE:52264343400 Dados: 2021.04.07 15:36:00 -03'00"
Ricardo Henrique de Lima Leite, Prof. Dr. (UFERSA)

Coorientador
ANDARAIR GOMES DQS Assinado de forma digital por ANDARAIR

GOMES DOS SANTO0S:02813010421

SANTOS:02813010421  Dados: 2021.04.07 15:41:45 -0300'

Andarair Gomes dos Santos, Prof?. Dr?, (UFERSA)
Membro Examinador Interno ao Programa

Francisco Edson Nogueira &
Fraga

Francisco Edson Nogueira Fraga, Prof. Dr. (UFERSA)
Membro Examinador Externo ao Programa

RENATA Assinado de forma digital por
RENATA BARBOSA:02462231463
BARBOSA:02462231463 Dados: 2021.04.06 11:48:22 -0300°

Renata Barbosa, Prof?. Dr?. (UFPI)
Membro Examinador externo a Institui¢éo




© Todos os direitos estdo reservados a Universidade Federal Rural do Semi-Arido. O contetido desta obra é de inteira

responsabilidade do (a) autor (a), sendo 0 mesmo, passivel de san¢bes administrativas ou penais, caso sejam infringidas as

leisque regulamentam a Propriedade Intelectual, respectivamente, Patentes: Lei n® 9.279/1996 e Direitos Autorais: Lei n°

9.610/1998. O conteldo desta obra tomar-se-a de dominio publico apés a data de defesa e homologacao da sua respectiva
ata. A mesma podera servir de base literaria para novas pesquisas, desde que a obra e seu (a) respectivo (a) autor
(a)sejam devidamente citados e mencionados os seus créditos bibliograficos.

B223e Barbosa, Larissa Moreira.
EFEITO DO TRATAMENTO ALCALINO E A PLASMA DAS
FIBRAS DE SISAL NAS PROPRIEDADES DE TRACAO DE
BIOCOMPOSITOS A BASE DE FECULA DE MANDIOCA /

Larissa Moreira Barbosa. - 2021.

39 £. @ 1il.

Orientador: Francisco Klebson Gomes dos
Santos.

Coorientador: Ricardo Henrique de Lima Leite.
Dissertacédo (Mestrado) - Universidade Federal

Rural do Semi-&rido, Programa de Pdés-graduacdo em
Ciéncia e Engenharia de Materiais, 2021.

O servigo de Geragdo Automatica de Ficha Catalogréafica para Trabalhos de Concluséo de Curso (TCC’s) foi desenvolvido pelo
Institutode Ciéncias Mateméaticas e de Computagdo da Universidade de Sao Paulo (USP) e gentilmente cedido para o Sistema de
Bibliotecas

da Universidade Federal Rural do Semi-Arido (SISBI-UFERSA), sendo customizado pela Superintendéncia de Tecnologia da
Informacéoe Comunicagéo (SUTIC) sob orientagdo dos bibliotecérios da instituicédo para ser adaptado as necessidades dos alunos
dos Cursos de Graduagédo e Programas de Pés-Graduagdo da Universidade.



A Deus, pela sua infinita misericordia, por sua
protecéo e pelo seu amor.

Dedico aos meus pais que sempre me deram
apoio para lutar e conquistar meus sonhos. Que
nos momentos mais dificeis me deram todo o
Seu amor para que eu nao desistisse e sempre
acreditaram na minha capacidade para concluir
mais este degrau. Sem eles eu ndo seria nada.



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente a UFERSA e ao PPGCEM pela oportunidade e por todo
auxilio ao longo dos 24 meses.

Agradeco ao meu orientador, Francisco Klebson, que teve toda paciéncia e calma para
me ouvir, me orientar, me ensinar e me ajudar em todas as etapas enfrentadas durante esse
tempo de pesquisa.

Agradeco também ao professor, Ricardo Leite, por ser meu coorientador, por me ajudar
no desenvolvimento desse trabalho. Também agradeco a todos os professores que contribuiram
de alguma forma no processo de desenvolver e finalizar a pesquisa.

Agradeco a Leonardo, Jussier, Gustavo, Fabricio e Bruno, ambos técnicos de
laboratorio, por me auxiliar em toda a parte experimental da pesquisa.

Finalizo agradecendo ao Laboratdrio de Pos-Colheita, ao Laboratorio de Fitotecnia, ao
Laboratdrio de Processos Quimicos, LabPlasma e ao Laboratério de Ensaios, todos da
UFERSA por total apoio no desenvolvimento da pesquisa.



“A imaginagao ¢ mais importante que a ciéncia,
porque a ciéncia é limitada, ao passo que a
Imaginagao abrange o mundo inteiro”.

Albert Einstein



RESUMO

O crescente apelo ambiental desencadeia cada vez mais estudos para a substituicdo de produtos
petroguimicos por produtos biodegradaveis e oriundos de fontes renovaveis, de forma a buscar
o desenvolvimento sustentavel do planeta. Com isso, 0 uso de materiais plasticos naturais, como
0 amido e a quitosana, vem sendo incentivado e aperfeicoado para se obter um melhor
desempenho. Uma forma de aumentar o desempenho dos plasticos naturais € o uso de fibras
naturais em materiais compdsitos poliméricos para modificar suas propriedades mecanicas.
Neste trabalho foi desenvolvido um biocompdsito proveniente de fécula de mandioca e de fibra
de sisal, onde as propriedades mecanicas de limite de resisténcia a tracdo, alongamento e
modulo de elasticidade foram analisadas. Foi realizado, primeiramente, um estudo das
condigOes de secagem do material, analisando a interferéncia da modificagdo da temperatura
de secagem em relacdo as propriedades. Foi realizado também um planejamento experimental,
DIC (Delineamento Inteiramente Casualizado), variando o teor de fécula e de fibra para
escolher a melhor composicéo de acordo com as propriedades mecéanicas. E por ultimo, a fibra
de sisal foi tratada de forma quimica, com hidréxido de s6dio em uma concentracéo de 5% e de
forma fisica, com plasma tipo DBS (descarga dielétrica de barreira) em uma pressao
atmosférica e utilizando os gases atmosférico. Os biocompositos constituidos de fécula de
mandioca e fibra de sisal foram produzidos e em seguida foram realizados ensaios mecanicos
e morfologicos para observar a alteracédo das propriedades mecénicas e a interacdo da fibra com
a matriz. Os resultados mostraram que apenas 0 modulo de elasticidade tem mudanca
significativa em relacdo a variacdo de temperatura. Dentro da analise do planejamento
experimental observou-se que a propor¢do 85% de fécula de mandioca, 5% de fibra de sisal e
10% de glicerol obteve melhores propriedades. O tratamento da fibra com plasma foi 0 mais
adequado, devido as melhorias em suas propriedades mecanicas; em contrapartida, 0 composito
com fibra tratada com NaOH n&o teve alteracOes relevantes em suas propriedades em

comparacao com a fibra in-natura, deixando o material mais fragil.

Palavras-chave: Tratamento com NaOH. Tratamento com plasma. CondicGes de secagem.

Propriedades mecénicas.



ABSTRACT

The growing environmental appeal is triggering more and more studies to replace petrochemical
products with biodegradable products from renewable sources, in order to seek the sustainable
development of the planet. With this, the use of natural plastic materials, such as starch and
chitosan, has been encouraged and improved to obtain a better performance. One way to
increase the performance of natural plastics is to use natural fibers in polymeric composite
materials to modify their mechanical properties. In this work, a biocomposite from cassava
starch and sisal fiber was developed, where the mechanical properties of limit of tensile
strength, elongation and modulus of elasticity were analyzed. First, a study of the drying
conditions of the material was carried out, analyzing the interference of the drying temperature
modification in relation to the properties. An experimental design was also carried out, DIC
(Fully Randomized Design), varying the starch and fiber content to choose the best composition
according to the mechanical properties. Finally, the sisal fiber was chemically treated, with
sodium hydroxide in a concentration of 5% and physically, with plasma type DBS (barrier
dielectric discharge) at atmospheric pressure and using atmospheric gases. The biocomposites
made up of cassava starch and sisal fiber were produced and then mechanical and
morphological tests were carried out to observe the change in the mechanical properties and the
interaction of the fiber with the matrix. The results showed that only the modulus of elasticity
has a significant change in relation to the temperature variation. Within the analysis of the
experimental design it was observed that the proportion 85% of cassava starch, 5% of sisal fiber
and 10% of glycerol obtained better properties. The treatment of the fiber with plasma was the
most adequate, due to the improvements in its mechanical properties; on the other hand, the
composite with fiber treated with NaOH had no relevant changes in its properties in comparison

with the natural fiber, leaving the material more fragile.

Keywords: NaOH treatment. Plasma treatment. Drying conditions. Mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

Com o possivel esgotamento das fontes de recursos petroliferos e com o fato de que o
desenvolvimento sustentavel esta se tornando cada vez mais uma questao prioritaria, 0 uso de
biopolimeros provenientes de recursos renovaveis vem se tornando imprescindivel (SINGH et
al., 2017). Além disso, o uso de biopolimeros é impulsionado pela questdo da poluigédo
ambiental causada pelos plasticos e seus derivados.

Os pléasticos sdo classificados como polimeros, os quais possuem propriedades diversas,
como durabilidade, resisténcia, leveza e transparéncia (COLE et al., 2011). Em contrapartida,
demoram a se decompor, passando muito tempo no meio ambiente. Os plasticos se degradam
de diferentes formas: térmica, quimica e mecanica (GANGADOO et al., 2020).

O plastico se degrada e se transforma em microplasticos, que sdo materiais
fragmentados com tamanho inferior a 5mm, com diferentes densidades, composicao, cor e
forma (DUIS; COORS, 2016). Os microplasticos estdo cada vez mais presentes no meio
ambiente, principalmente em ambientes marinhos, onde a presenca desses corpos esta causando
altas concentracGes e potencializando efeitos negativos na vida marinha e nos processos
ecologicos (GUZZETTI et al., 2018).

O nivel de toxidade dos micropléasticos é alto, podendo causar inimeros problemas para
0s seres vivos. Os animais marinhos confundem o microplastico com algas e planctons,
causando problemas intestinais, respiratorios, dentre outros; outro exemplo de dano é que a alta
concentracdo desse material plastico em ambiente aquético interfere na incidéncia da luz solar
na &gua, onde algas e outros seres vivos necessitam para sua sobrevivéncia; nos seres humanos
pode causar doencas respiratdrias e cardiovasculares (LU et al., 2019; PRATA, 2018).

Os biopolimeros sao materiais biodegradaveis, onde o prefixo “bio” significa que estes
sdo produzidos por organismos vivos (GEORGE et al., 2020). Esse tipo de material possui
propriedades mecanicas inferiores aos de origem sintética, contudo uma das alternativas para
melhorar essas propriedades é a introducdo de uma fibra para formar um compésito (SINGH et
al., 2017). Riedel e Nickel (2002) sugerem que as fibras servem como reforco e possuem
caracteristicas mecanicas altas, como a resisténcia a tracdo e a dureza, alem de outras
propriedades interessantes, como estabilidade térmica, comportamento dindmico, preco e
custos de processamento.

Estudos vém sendo realizados onde fibras sintéticas estdo sendo substituidas por fibras

naturais, deixando o compdsito totalmente biodegradavel, onde tanto a fibra (reforgco) quanto o
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polimero (matriz) sdo oriundos de recursos naturais e recebem o nome de biocompdsito
(KARTHI et al., 2020; MADHU et al., 2020; SINGH et al., 2017; REDDY; YOGANANDAM;
MOHANAVEL, 2020).

Verma e Gope (2013) sugerem que alguns compositos de fibras naturais possuem
propriedades mecanicas semelhantes aos compositos que utilizam a fibra sintética de vidro;
esse tipo de fibra sintética apresenta alguns pontos negativos, tanto por ser um material
poluente, que demora para se degradar na natureza, como por seu alto custo para confecgédo. As
principais fibras naturais utilizadas como reforco sdo: sisal, bambu, coco, bagaco de cana-de-
acucar, juta, dentre outros.

Algumas das vantagens do uso das fibras naturais é o baixo custo, menor densidade,
resisténcia especifica comparavel a de fibras sintéticas e ndo-abrasividade durante o
processamento (RAMESH; PALANIKUMAR; REDDY, 2013). Uma das desvantagens
apresentadas pelas fibras naturais é que apresentam propriedades mecénicas inferiores quando
comparadas as fibras sintéticas (ASIM et al., 2015).

O uso da fibra natural como reforco em compositos tem mostrado bons resultados, seja
utilizando uma matriz de material sintético ou de material biodegradavel. O que leva a acreditar
que biocompositos com fibras naturais podem ser um grande diferencial ao ser implantado
dentro da sociedade para diversos usos, reduzindo a quantidade de residuo petroquimico e a
poluicdo do ambiente como um todo (JORDAN; CHESTER, 2017; WANG et al., 2019).

Sabe-se que as fibras naturais séo compostas por microfibras de celuloses (ZHENG et
al., 2015). Visando & modificacdo da adesdo da fibra na matriz ha tratamentos fisicos ou
quimicos promissores. O tratamento com plasma modifica a parte superficial da fibra, causando
uma reticulacdo e podendo inserir grupos reativos, além de induzir o fortalecimento da fibra;
essa modificacdo ocorre devido ao bombardeamento de plasma no material, produzindo
modificagdes quimicas (MACEDO et al., 2020). No tratamento quimico, hd uma
desestruturacdo da lignina presente na fibra, causando um aumento de microporos e um
consequente aumento de sua area superficial, 0 que proporciona uma maior interacdo com 0s
grupos funcionais presentes no biopolimero.

Com isso, este trabalho busca obter um material biocomposito a partir de fécula de
mandioca e fibra de sisal, avaliando as condi¢fes de secagem do material, a interferéncia da
quantidade de fibra em cada material e a mudanca nas propriedades mecénicas dos compdsitos

guando a fibra de sisal passa por tratamentos com NaOH e plasma.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esse capitulo aborda temas inerentes & pesquisa realizada, tais como os problemas
ambientais causados pelos microplasticos, os biopolimeros que podem substituir os plasticos
petrogquimicos, as fibras naturais usadas como material de refor¢o para os biopolimeros e 0s

alguns tratamentos que podem ser aplicados as fibras.

2.1 PLASTICOS

Os pléasticos sdo um tipo de polimero que podem ser classificados como organico,
sintético, semissintético ou natural, desde que sejam maleaveis e possam ser moldados de forma
a ser um objeto sélido. Devido ao seu baixo custo, por ser leve, duradouro e versatil, a aplicacdo
dos plésticos é muito diversificada e aplicada, tanto em embalagens, em pecas para automoveis,
eletrbnicos, dentre muitos outros tipos de uso, fazendo assim o plastico participar da vida
cotidiana das pessoas (CHEN, X.; YAN, 2020).

A fabricacdo do primeiro tipo de plastico conhecido, proveniente de petroquimicos, a
baquelite, desenvolvido por Leo Baekeland em meado dos anos 1900, foi o estopim do uso do
plastico para diferentes fins, havendo uma expanséao e desenvolvimento de novos plasticos em
1950. Ocorrendo assim a modernizagdo da industria do plastico, implicando na producédo em
massa, chegando-se a fabricar milhdes de toneladas de plasticos em todo mundo nos anos
seguintes (CHEN, Zhi et al., 2020; MENG; KELLY; WRIGHT, 2020; SIMUL BHUYAN et
al., 2020).

Devido a alta producdo de plasticos e a falta de estratégias para ter um descarte ou uma
reciclagem eficiente desses residuos, desenvolveu-se um grande problema ambiental. A vida
atil dos produtos plasticos é geralmente curta, o que acaba aumentando ainda mais o nivel de
lixo jogado no ambiente. Os plasticos oriundos de petroquimicos podem levar séculos para se

decompor, levando a diversos impactos ambientais (CHEN, X.; YAN, 2020).

Dentre os problemas ambientais causados pelos plasticos petroquimicos estdo 0s
microplasticos, que sdo particulas de plastico com dimensdo inferior a 5 mm de diametro,
formados a partir da degradacdo dos plasticos (LU et al., 2019). Devido a grande producgéo e
ao uso exagerado de plasticos, 0os microplasticos se tornaram problema global e um poluente
perigoso (COLE et al., 2011).
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Os microplasticos estdo sendo amplamente distribuidos na agua e varios estudos
apontam que existe microplasticos na &gua do mar, dos rios, no solo e até no sal de cozinha. Os
principais seres atingidos sdo os animais marinhos, pois ingerem os microplasticos, causando
um alto nivel de toxidade, prejudicando desde a distribuicdo tecidual até a reproducdo (LU et
al., 2019).

Os impactos causados a saide humana devido aos microplasticos, além de ocorrer pela
ingestdo, podem ocorrer também pela inalacdo, causando doencas respiratérias e
cardiovasculares a partir de uma pequena concentracdo presente no organismo; ja para uma

concentracdo maior podem causar cancer pulmonar (PRATA, 2018).

2.2 BIOPLASTICOS

Os bioplasticos sdo materiais poliméricos biodegradaveis e oriundos de fontes vivas
renovaveis, sendo considerados polimeros ecologicamente corretos. O crescimento de estudos
na area de bioplasticos tem aumentado, buscando resolver os problemas ambientais causados
pelos plasticos sintéticos biorecalcitrantes oriundos do petréleo. Porém, a producdo desse tipo
de material tem custos elevados em comparagdo a producdo de plasticos de origem
petroquimica (CHIA et al., 2020; JOGI; BHAT, 2020).

Uma das formas de fabricacdo de plasticos biodegradaveis € através de plantacdo, no
setor agricola, como por exemplo de batata e milho. O que acarreta diretamente o aumento de
cultivo, implicando diretamente com o aumento de uso de terra, &gua, nutrientes e outros
fatores, causando assim uma pratica ndo sustentavel a longo prazo. Com isso, a utilizagdo de
algas nos residuos desses cultivos e transformar em biomassa, e a partir da biomassa produzir
0s biocompaésitos (CHIA et al., 2020).

Outra alternativa para a producéo de bioplasticos se tornar mais viavel economicamente
e ecologicamente é a utilizacdo de residuos e substratos dos lixdes. A utilizacdo de bio-residuos
acumulados nos aterros para novos fins, transformando esses materiais em matérias-primas com
grande potencial comercial. Diversos avancos tém sido feitos em relacédo a essa transformacéo

acarretando na producéo de bioplasticos (SINDHU et al., 2019).

O crescimento desses estudos para utilizagdo de recursos renovaveis tende a ser

vantajoso na area da economia, mas principalmente na area ambiental, trazendo redugdo na
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emissdo de gases de efeito estufa, de poluentes prejudiciais a satde, além da conservacao de
ecossistemas (SHOGREN et al., 2019).

2.3 BIOCOMPOSITOS

Os biocompositos podem ser chamados de compositos verdes, e se dividem em
totalmente ou parcialmente biodegradaveis. Os compdsitos totalmente biodegradaveis sdo
aqueles em que todos os elementos utilizados sdo de origem natural, j& os compdsitos
parcialmente biodegradaveis sdo os que possuem o refor¢co ou a matriz de material sintético e
outros elementos de origem natural. Varios trabalhos (LOMELI-RAMIREZ et al.,
2014;SINGH et al., 2017; GOMES et al., 2019; GEORGE et al., 2020) vém estudando
biocompositos utilizando fibras naturais com o intuito de melhorar as propriedades mecanicas
e possibilitar maior aplicagdo na engenharia.

Diante das questGes ambientais que vém, cada vez mais, sendo discutidas e do possivel
esgotamento das fontes de petroleo, os biopolimeros estdo sendo estudados e melhorados para
que possam substituir os materiais oriundos de fontes ndo renovaveis. Nos ultimos anos, a
comercializagido de compositos poliméricos reforcados com fibras naturais vem aumentando,
tanto devido a parte ambiental, mas também por sua ampla aplicacdo: industrias de moveis, de
embalagens, de automaveis e até de materiais de construgdo (ALSAEED; YOUSIF; KU, 2013).

Na fabricacdo dos compdsitos onde a matriz envolve a fibra, a fibra natural possui maior
desempenho quando é utilizada uma fibra com maior teor de celulose e com micro fibrilas de
celulose mais alinhadas na direcdo das fibras (PICKERING; EFENDY;; LE, 2016), em que 0
nucleo da planta, ou seja, o tronco, tem maior concentracdo de celulose que as folhas, podendo
ser utilizado como uma fonte de fibra celuldsica e possuindo melhor desempenho mecanico
(NEGAWO et al., 2018).

As fibras sdo utilizadas como reforco nas matrizes poliméricas para melhorar as
propriedades do material. As fibras utilizadas sdo de origens sintéticas, como a fibra de vidro e
de origem vegetal, como a fibra de bambu, coco, sisal dentre outros. As fibras sintéticas
demandam um custo maior devido a sua matéria-prima e a sua producao, porém a fibras naturais
sdo de facil acesso, s@o renovaveis e reciclaveis (PRASAD; GOWDA; VELMURUGAN,
2017). Além disso, as fibras naturais apresentam outras vantagens, como baixa densidade e
propriedades mecénicas adequadas, como mostra a Tabela 1, além de possuir baixo custo
(SILVA, etal., 2010; VIMAL et al., 2015). O campo de atuacdo vem se ampliando ao longo

do tempo, principalmente na industria automotiva.
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O desempenho dos compdsitos de biopolimeros e suas propriedades mecanicas
reforcados com fibras naturais dependem principalmente da escolha da fibra e de sua adesao a
matriz. Essa adesdo é melhorada por tratamentos quimicos e fisicos, os tratamentos superficiais
(SHALWAN; YOUSIF, 2013). A fibra natural é utilizada de forma curta, orientadas
aleatoriamente e usando o processo de extrusdo e/ou injecdo (SINGH et al., 2017).

Tabela 1 - Propriedades de algumas fibras naturais

Fibra Densidade Alongamento Limite de Médulo de
(g/cm?d) (%) Resisténcia a Elasticidade
Tracdo (MPa) (GPa)
Abaca 1,5 3-10 430-760 12,0
Abacaxi 0,8-1,6 2,4 170-1627 60-82
Algodéo 1,5-1,6 7,0-8,0 287-597 5,5-12,6
Bambu 0,6-1,1 - 140-230 11-17
Banana - 3 529-914 27-32
Coco 1,2 30,0 175 4,0-6,2
Juta 1,3 1,5-1,8 393-773 26,5
Kenaf 1,4 1,5 930 53,0
Linho 1,5 2,7-3,2 345-1035 27,6
Rami 1,5 3,6-3,8 400-938 61,4-128
Sisal 1,5 2,0-2,5 511-635 9,4-22,0

Fonte: Adaptado de Ramesh; Palanikumar; Reddy (2017)

2.4 TRATAMENTO DAS FIBRAS

As fibras naturais, diferentemente das fibras sintéticas, possuem propriedades fisico-
quimicas reduzidas para algumas aplicacGes, sendo necessario que o material passe por
tratamentos. Por exemplo, ao se tratar de materiais biocompdésitos, a fibra natural possui
natureza hidrofdbica, ou seja, ndo possuem afinidade pela dgua e pela matriz biopolimérica,
que apresentam natureza hidrofilica, o que implica em uma baixa adesdo entre a matriz e a fibra,
deixando assim o material com propriedades mecanicas frageis. Esses tratamentos tém como
objetivo melhorar as propriedades; isso ocorre em consequéncia da melhora da ades&o entre a
fibra e o biopolimero, fazendo com que essa se adeque ao uso determinado (KARTHI et al.,
2020; REDDY; YOGANANDAM; MOHANAVEL, 2020).
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A utilizag8o de recursos quimicos ou fisicos para modificar as fibras tem como objetivo
principal melhorar a adeséo da fibra com a matriz polimérica, alterando a area superficial da
fibra e sua afinidade, onde diversos estudos demonstram 0 uso dos mesmos para melhorar as
propriedades  fisicas, mecénicas e quimicas dos compdsitos desenvolvidos
(CHANDRASEKAR et al., 2017; MADHU et al., 2018; VIJAY et al., 2020).

O tratamento quimico, seja com um &cido ou com uma base, pode remover grupos
funcionais ou até mesmo altera-los, fazendo com que ocorra uma melhor ligacdo com a matriz
hidrofilica. Com isso, é observado que a remogdo dos grupos amorfos da superficie das fibras
naturais faz com que elas tenham melhoras na aderéncia quando utilizadas na produgdo do
biocomposito (VIJAY et al., 2020).

Ja o tratamento fisico, seja ele térmico, a plasma ou outro, pode alterar, além da
superficie do material, o seu interior, provocando altera¢des nas suas estruturas, removendo ou
adicionando grupos funcionais, por exemplo (MACEDO et al., 2020). O plasma nada mais é
do que a interacdo entre elétrons e ions positivos que se movimentam e se chocam. Existem
diversas formas de produzir plasma, seja ela de baixa ou alta pressdo, em pressdo ambiente,
como o DBD (descarga dielétrica de barreira). O plasma DBD ¢ gerado através da aplicacéo de
uma pressédo elevada entre dois eletrodos, onde um precisa estar isolado; para gerar esse tipo de

plasma pode-se usar o ar atmosférico ou outros gases (CHENG et al., 2019).

2.5 APLICACAO DE BIOCOMPOSITOS

Os biopolimeros vem cada dia aumentando o seu campo de atuacdo dentro do dia a dia
das pessoas. Uma area que vem com grande aplicacdo é na agricultura, com a fabricacdo de
recipientes para colocar mudas de plantas. Isso acontece devido a degradagdo natural do
material e acrescentar melhorias ao solo; além de, ao ser introduzido nos cultivos, o
biocomposito ndo agride as raizes e a quantidade de dgua e nutrientes sdo reduzidas (GEORGE
et al., 2020).

Na area de embalagens tem varias aplicac6es, desde sacos, recipientes em geral, copos,
pratos, talheres ambos descartaveis, dentre outros. Considerando uma aplicagdo com futuro

promissor devido as suas caracteristicas ecoldgicas, por ser produzido a partir de fontes
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renovaveis e possuir menor indice de emissdo de carbono, potencializando a fabricacdo de
embalagens biodegradaveis (GEORGE et al., 2020; STOICA et al., 2020).

No ramo de automdveis existe um avanco na busca por materiais que venham a reduzir
0 peso nos veiculos, além de buscar uma melhor funcionalidade. Com isso, existe estudo de
desenvolvimento de novo materiais sustentaveis como a aplicacdo de biocompdsito em itens de
design no interior e exterior dos veiculos, detalhes no painel, aplicacdo em itens de seguranca,
dentre outros (GEORGE et al., 2020; RAMASAMY et al., 2020).

Diversos trabalhos estudam formas de substituir o uso da fibra de vidro e de carbono
por fibras naturais. As fibras naturais apresentam menor densidade, deixando o produto mais
leve; ainda possui a vantagem de apresentar baixo custo, maior disponibilidade e
biodegradabilidade (RAGHUL et al., 2020; VIGNESHWARAN et al., 2020).

2.6 ESTADO DA ARTE

Singh et al. (2017) estudaram sobre diferentes tipos de fibras, de sisal, de juta e banana,
aplicando com reforco em um compdsito utilizando uma matriz polimérica a base de epoxi e
observaram suas propriedades: limite de resisténcia a tracdo, compressao e ao impacto. Existe
a comparacgdo entre os diferentes tipos de fibra e elas passam também pelo tratamento com
NaOH a 5%. Com isso é observado que a fibra de juta possui as melhores propriedades
mecanicas, seguida de sisal e por dltimo a fibra de banana. Ao ser realizado o tratamento
quimico os resultados do limite de resisténcia a tracdo tiveram um aumento considerado, em

contra partida o limite ao impacto teve uma reducdo consideravel.

Gomes et al. (2019) realizaram um estudo da fabricacao de biocompdsito com diferentes
composicOes com fécula de mandioca, fibra de sisal, cera de carnauba e glicerol. O objetivo era
avaliar as propriedades mecénicas em relacdo a variagdo das composic¢des. Foi observado
melhoria das propriedades mecanicas com a aplicacdo do reforco; o material passou de um
limite de resisténcia a tracdo de 0,859 MPa, sem adicdo de fibra, aumentou para 11,219 MPa,
ao adicionar a composicdo 15% de fibra de sisal; e ao adicionar 20% de cera esse valor reduziu
para 0,615 MPa. O mddulo de elasticidade ao inserir a fibra alterou, melhorando a propriedade

e 0 alongamento sem a fibra reduziu ao adicionar fibra de sisal. Concluindo que a melhor



20

composicgdo foi 7,5% de fibra de sisal, 10% de cera de carnauba e 10% de glicerol em que

apresentou as melhores propriedades para possiveis aplicacoes.

Kathirselvam et al. (2019) relataram sobre as mudancas nas propriedades da fibra da
casca da Thespesia populnea apds tratamento quimico para melhorar suas caracteristicas. Foi
realizado tratamento com NaOH em diferentes concentracdes (2%, 4%, 5%, 6% e 8%) e em
diferentes tempos (15, 30, 45, 60 e 90 minutos), observando melhora na adesdo e nas
propriedades mecanicas no tempo de 60 minutos e em solugdo de 5%. A fibra sem tratamento
apresentou limite de resisténcia a tracdo de 557,82 MPa e ao passar pelo melhor tempo e
concentracdo do tratamento aumenta para 678,41 MPa, e esse aumento ocorre também no
modulo de elasticidade que de 20,57 MPa passa para 22,73 MPa e o0 alongamento que altera de
2,80 % para 3,14%. O tratamento quimico na fibra proporcionou mudancas estruturais e

superficiais.

Parre et al. (2020) realizaram tratamento quimico com NaOH em fibra de banana com
concentragOes de 1, 3, 5, 7 e 9 % por 24 horas; onde perceberam a remogéo parcial de lignina
e hemicelulose da fibra, aléem de observar que o melhor resultado estava na fibra tratada com
uma solucdo de 5% de NaOH. Foi possivel perceber que a fibra sem tratamento apresentou um
aspecto mais liso e continuo, ao passar pelo tratamento e aumentar a concentracdo da solucéo
ocorreu a remocgdo dos componentes citados anteriormente, sendo observada uma estrutura

irregular, ndo lisa e com presencas de nos.

Silva et al. (2020) aplicaram o plasma na fibra de sisal com objetivo de observar a
influéncia do tratamento na superficie da fibra. Foi realizado o plasma a frio com mistura dos
gases Ar e COz. Antes da fibra ser exposta ao plasma, elas foram lavadas e secas. O plasma foi
aplicado em 6 x 10! Torr de presséo final do tratamento durante 1,5 min; a fonte de tenséo foi
de 1KkW e frequéncia de 2,4 Ghz. Foi observado que o plasma removeu grupos hidroxila, além
de aumentar a rugosidade da fibra comparado com o material sem tratamento. A fibra nédo

apresentou danos em suas propriedades, quando comparado ao material ndo tratado.
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3 MATERIAIS E METODOS

Nesse capitulo sdo mostrados e detalhados os materiais, equipamentos e metodologias

aplicados para o desenvolvimento do presente trabalho.

3.1 REAGENTES E EQUIPAMENTOS

Para producdo dos biocompositos foram utilizados a fécula de mandioca, fornecida pela
Industria Primicias do Brasil Ltda., Macaiba-RN; as fibras de sisal foram gentilmente doadas
pela Sisaltec, Natal-RN; o glicerol (P.A; P.M: 92,10) foi adquirido pela Dindmica Quimica
Contemporanea Co., Brasil. No tratamento quimico foi utilizado hidroxido de Sédio (P.A, P.M:
40), adquirido pela VETEC- Quimica Fina.

O equipamento usado para nos ensaios de tracdo foi a maquina universal de ensaios
EMIC, modelo DL10000. Os materiais foram pesados em uma balanca analitica de precisdo
digital (AY220 da Marte) com resolucdo de 0,0001g e preparados em homogeneizador
mecéanico, modelo TE-099, da Tecnal. A estufa foi utilizada com renovacéo de ar (TE-392/1 da
TECNAL). As espessuras dos corpos de provas foram verificadas com auxilio de um
micrémetro digital, Mitutoyo MDC Lite 293-821-30. No tratamento por plasma foi utilizado o
osciloscopio digital Agilent, modelo MSO-X 2002. Para realizacdo da analise morfoldgica foi

utilizado um microscopio eletronico de varredura (MEV), Tescan VEGA 3.

3.2 CONDICOES DE SECAGEM DO MATERIAL

Foi realizado um teste preliminar (Barbosa et al., 2020), no intuito de se observar as
melhores condi¢des de secagem dos corpos de prova.

De acordo com metodologia de Gomes et al. (2019) foi produzido compdsitos com
composicgdo de 15 g de fibra de sisal, 75 g de fécula de mandioca, 10 g de glicerol e 900 mL de
agua. Foi produzido para cada temperatura avaliada um total de 5 corpos de provas. A secagem
em estufa foi conduzida nas temperaturas de 50°C, 70°C, 90°C e 110°C. Para cada experimento
foi observado o tempo que 0 material precisou para ficar pronto. Ao finalizar, foram produzidos
0s corpos de provas e analisados as propriedades mecanicas.

3.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL
O planejamento experimental utilizado foi o DIC (Delineamento Inteiramente

Casualizado), onde foram estudadas quatro composicdes dos biocompositos; para cada
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composicao foram realizadas seis repeticdes, como mostrado na Tabela 2, onde a quantidade
de 4gua e de glicerol sdo fixas, havendo variacdo na quantidade de fibra de sisal sem tratamentos

e de fécula de mandioca.

Tabela 2 - Planejamento experimental DIC usado no estudo do efeito da composi¢do nas

propriedades mecéanicas dos biocompositos

Composicgéo
Amostra ) ) _ i
Fibra (g) Fecula(g) Glicerol(g) Agua (mL)
Tl 0 90 10 900
T2 5 85 10 900
T3 10 80 10 900
T4 15 75 10 900

3.4 TRATAMENTO DA FIBRA DE SISAL
As fibras, in-natura, foram cortadas no tamanho aproximado de 20mm e, em uma
balanca analitica de precisdo, foram pesadas de acordo com a composi¢do do biocompdsito; s6

entdo foram encaminhadas para a realizacdo dos tratamentos.

Foram realizados dois tipos de tratamentos na fibra de sisal, um tratamento quimico,

com hidréxido de sodio, e um tratamento fisico, utilizando plasma.

3.4.1 Tratamento quimico com NaOH

As fibras passaram pelo tratamento quimico com solugdo a 5% de NaOH, de acordo
com metodologia desenvolvida por Kathirselvam et al. (2019) e Zwane et al. (2019). O tempo

de tratamento foi de 60 minutos, de acordo com metodologia de Kathirselvam et al. (2019).

As fibras foram colocadas em recipientes grandes onde pudesse ser inserida a solucao
de NaOH. Tal solugdo foi preparada antecipadamente e entdo foi inserida nos recipientes
abertos com fibras e em temperatura ambiente. As fibras ficaram submersas na solucéo por 60
minutos. Apds esse tempo foram realizadas varias lavagens com agua destilada até equilibrar o

pHem7.
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3.4.2 Tratamento fisico com plasma

O tipo de plasma escolhido para o tratamento da fibra de sisal foi o DBD coplanar. O
plasma DBD se encontra na categoria de plasma frio, o qual nessa situacdo tem uma grande
vantagem: ndo degrada a fibra devido ao aumento da temperatura; além disso, é fonte de um
grande volume de plasma e possui simplicidade na montagem e na reproducéo (BILLAH et al.,
2020; LI et al., 2020).

O tratamento com plasma foi realizado nas seguintes condicgdes: tensdo de 10kV,
frequéncia de 4 kHz, corrente continua, temperatura ambiente (23°C), utilizacdo do gas
atmosférico e tempo de exposicdo de 60 min. No porta amostra foi colocada a amostra de 5 g
de fibra de sisal, j& cortada com 20 mm de comprimento. O material apos tratado foi
acondicionado em um recipiente fechado e levado para a preparacdo do composito. A Figura 1

mostra o esquema utilizado no tratamento por plasma.

Figura 1- Esquema da aplicacdo do plasma pelo método DBD

Transformador plasm\a . o
Alta tensdo “\__Placa plasma DBD Osciloscopio
® ®
porta-mostra
P N
Sonda (1:1000)
T ’ b 4

- Sonda (1:10)

3.5 OBTECAO E CONFECCAO DOS BIOCOMPOSITOS

3.5.1 Obtencéo dos biocompdsitos

Primeiramente foram misturados todos os componentes da formulacdo: fécula de

mandioca, glicerol, fibra de sisal e agua destilada; em seguida foram postos sob agitacdo
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constante em homogeneizador mecéanico, com temperatura de 90°C, para que ocorresse a
gelatinizacdo da fécula de mandioca.

A mistura foi colocada em bandejas retangulares, de dimensées 200mm x 300mm, e
levadas para secagem em estufa com renovagéo de ar em uma temperatura de 50°C, conforme

estudo prévio descrito no item 3.2.

3.5.2 Confecgéo dos corpos de prova

Apds sua secagem, os corpos de prova foram removidos da bandeja, com auxilio de uma
espatula. Esse processo é feito de forma cautelosa para que a desmoldagem ocorra sem danos.
Apos a desmoldagem, o material foi cortado, com auxilio de estilete, nas dimensdes de
100 mm x 20 mm, como mostrado na Figura 2. Para cada tipo de amostra foram utilizados seis

corpos de prova.

Figura 2- Dimens@es, em milimetros, dos corpos de prova
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3.6 CARACTERIZACOES DO MATERIAL

3.6.1 Espessura dos biocompositos

Para determinar a espessura dos corpos de provas foi realizada a medigdo em cinco
pontos aleatdrios, com auxilio de um micrémetro digital Mitutoyo MDC Lite 293-821-30. Essas

medidas foram utilizadas para auxiliar na obtencéo das propriedades mecéanicas do material.
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3.6.2 Propriedades mecanicas

Os corpos de provas obtidos foram colocados ha maquina de ensaio universal, de acordo
com a norma ASTM D3039M, para obtencdo das propriedades mecanicas. A célula de carga

utilizada foi de 5 kN com uma velocidade 5 mm/min.

3.6.3 Andlise estatistica

Com os dados obtidos e com auxilio do software Statistica® 12.5 (StatSoft, Inc., USA)
foi realizado uma analise de variancia (ANOVA) de um fator e o teste de Tukey a 5% de

significancia.
3.6.4 Analise morfoldgica

A analise morfologica foi realizada na ruptura do corpo de prova, apds ensaio de tracéo,
apenas para os biocompdsitos em que a fibra de sisal passou por tratamentos. Foi utilizado um
microscépio eletrénico de varredura (MEV), modelo Tescan VEGA 3, operando a uma tensao
de 10 kV. As amostras passaram por um processo em que foram metalizadas com uma camada

fina de ouro para que se tornassem condutoras.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo foram apresentados os resultados da pesquisa, mostrando as alteraces
causadas pela variacdo da temperatura e tempo de secagem dos biocompositos, aléem da
verificacdo da melhor composicéo e a influéncia dos tratamentos da fibra nas propriedades

mecanicas.

4.1 CONDICOES DE SECAGEM DO MATERIAL

A Tabela 3 apresenta os valores das propriedades mecanicas para 0s biocompositos de

fécula de mandioca e fibra de sisal in- natura.

Tabela 3 - Propriedades mecanicas das amostras de biocompdsitos de fécula de mandioca e

fibra de sisal in- natura em diferentes condicdes de secagem

T (°C) t (h) ¢ (MPa) & (%) E (MPa)
50 76 5,22+1,66° 14,17+1,63? 30,31+2,24°
70 34 3,71+1,53 8,74+0,90° 14,85+3,64°
90 16 3,46+1,79° 8,40+2,05° 19,98+1,48"
110 13 4,66+0,82° 9,61+3,222 26,17+2,212

Temperatura (T), tempo (h), limite de resisténcia a tracéo (o), alongamento () e mddulo de elasticidade (E). Letras
g(i;:.intas indicam diferenca estatistica (p<0,05) nas propriedades, a comparacao é realizada pelo teste de Tukey

O maior valor de o obtido foi de 5,22 MPa, em relagdo ao biocomposito obtido a uma
temperatura de secagem de 50° C, enquanto o menor foi de 3,46 MPa para 90°C. A fécula
possui a desvantagem de ser um material instavel a temperatura, fator causador das mudancas
de suas propriedades (LOMELI-RAMIREZ et al., 2014; MALI et al., 2005). Porém, realizando
a ANOVA e o teste de Tukey, foi observado que o limite de resisténcia a tracdo possui diferenca
significativa entre as demais temperaturas.

O alongamento na ruptura apresentou maior valor, 14,17%, na temperatura de 50 °C, e
ocorreu uma reducdo nas demais temperaturas. Segundo Suderman, Isa e Sarbon (2018), o
alongamento pode ser alcancado com a mistura de um polimero que possui baixo peso
molecular ou com outro polimero que auxilie na reducdo da cristalizacdo. Neste caso, 0s

materiais pertencem a mesma classe de polimero, ndo havendo a maior flexibilidade, deixando
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o material com alongamento reduzido. Apds a analise estatistica foi possivel conferir que ndo
existiu uma diferenca significativa entre as temperaturas.

Ao comparar os valores do médulo de elasticidade, percebe-se uma diferenca de mais
da metade do valor, ao aumentar a temperatura para 70° C, onde o valor passa de 30,31 MPa
para 14,85, e nas demais temperaturas essa reducdo € menor. O médulo de elasticidade é o
parametro utilizado para medir a rigidez do material. Devido a mistura entre a fécula e as fibras
serem feitas de maneira aleatéria durante a fabricacdo, isso implica em uma matriz ndo
totalmente homogénea, interferindo na estabilidade térmica, havendo ma distribuicdo da fibra
na matriz, deixando pontos com maior concentrac¢ao de fibra e outros com maior concentracao
de fécula (PRASAD; GOWDA; VELMURUGAN, 2017; SINGH et al., 2017; SUDERMAN;
ISA; SARBON, 2018). E notério o grau de significancia do mddulo de elasticidade entre as
temperaturas de 50 °C e 70°C; 70 ° C e 110 °C, onde o teste de Tukey teve valor inferior a 0,05.

Analisando o tempo de secagem dos materiais € possivel afirmar pode ocorrer
degradacdo do material, interferindo nas propriedades dos mesmos. Isso ocorre devido a
presenca de calor nos constituintes sensiveis, como pectinas, hemiceluloses e lignina (GHOSH,;
BHASNEY; KATIYAR, 2019; LIANG; NOURI; LAFRANCHE, 2015; LOMELIi-RAMIREZ
etal., 2014).

4.2 ANALISE DA PORCENTAGEM DE FIBRA DE SISAL NO BIOCOMPOSITO
A Tabela 4 apresenta os resultados dos ensaios mecanicos do material compoésito com

fibra in-natura.

Tabela 4 - Valores médios das propriedades mecanicas

Amostra o (MPa) £ (%) E (MPa)
T1 - _ )
T2 5,24 +1,08° 13,614,117 28,13+2,87°
T3 2,83+0,42° 4,30+2,07° 18,31+2,70P
T4 1,16+0,45° 8,10+3,24" 17,42+2,31°

limite de resisténcia a tracdo (o), alongamento (&) e mddulo de elasticidade (E). Letras distintas indicam diferenga
estatistica (p<0,05) nas propriedades, a comparacao é realizada pelo teste de Tukey 5%.
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A amostra T1, amostra sem fibra, apresentou comportamento fragil e quebradico ao
ponto de inviabilizar o ensaio de tracdo. Ao ser fixado o corpo de prova nas garras para
realizacdo do ensaio, o material ja apresentou defeitos, ocorrendo a fratura antes de receber a
tensdo axial aplicada pelo equipamento. Implicando que uma grande quantidade de polimero e
a auséncia da fibra como reforgo fez com que as propriedades mecéanicas ficassem baixas.

Percebe-se que ao aumentar a porcentagem da fibra fez com que o corpo de prova ficasse
propriedades mecanicas reduzissem. A amostra T2, apresentou as melhores propriedades
mecéanicas. Nas amostras T3 e T4, em que a presenca de fibra aumentou e consequentemente,
a quantidade de fécula reduziu, notou-se uma reducao nas propriedades mecanicas. 1sso se deve
ao fato de estar ligado diretamente com o volume de fibra presente; esse aumento na quantidade
de fibras faz com que ocorra menos interacdo entre a fibra e a matriz; além disso, a forma
desorientada das fibras entra em atrito, implicando em um tipo de afrouxamento do material
que, ao ser ensaiado, o corpo de prova se desliga facilmente (KECK; FULLAND, 2019;
PRASAD; GOWDA; VELMURUGAN, 2017).

A partir da andlise de variancia foi possivel determinar que todas as propriedades
mecanicas tiveram resultados significativos, sendo entdo diferentes entre si. Ao realizar o teste
de Tukey para o limite de resisténcia a tracdo, foi perceptivel que a composicéo T2 foi superior

em relacdo a T3 e T4; a mesma analise se aplica para demais propriedades.

4.3 TRATAMENTO DAS FIBRAS

A Tabela 5 apresenta os resultados das propriedades mecénicas dos materiais
compositos preparados com fibra de sisal submetida a diferentes tratamentos. A composicdo
utilizada foi a T2 (5 g de fibra de sisal, 85 g de fécula de mandioca, 10 g de glicerol e 900 mL

de 4gua) com uma temperatura de secagem de 50 ° C por um tempo de 76 horas.
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Tabela 5 - Propriedades mecéanicas dos biocompositos preparados com fibras de sisal

submetidas a diferentes tratamentos

Fibra o(MPa) € (%) E (MPa)
Tratada (Plasma) 37,87+17,26 8,41+1,28 119,89429,10°
Tratada (NaOH) 3,01+ 0,46° 7,191,772 5,82+1,60°

NAo tratada 3,85+1,69° 8,96+1,70°2 20,06+1,60°

limite de resisténcia a tracéo (o), alongamento (&) e modulo de elasticidade (E). Letras distintas indicam diferenca
estatistica (p<0,05) nas propriedades, a comparacao é realizada pelo teste de Tukey 5%.

Analisando a Tabela 5, pode-se perceber que o tratamento quimico com NaOH (5%)
reduziu os valores das propriedades mecanicas em comparacdo com a fibra ndo tratada e com
a fibra tratada a plasma. Zwane et al. (2019), concluiram que a fibra de sisal com tratamento
quimico diminui o limite de resisténcia a tracdo, como é observado na Tabela5, reduzindo de
3,85 MPa para 3,01 MPa. Kathirselvam et al. (2019) relatam que o tratamento quimico com
concentracdo de 5% de NaOH se torna mais eficiente nas propriedades mecanicas da fibra de
sisal e na remocéo da celulose em comparagdo com outras porcentagens. Madhu et al. (2020)
mostraram que o tratamento com NaOH (6%) apresentou quase nenhuma alteracdo nas
propriedades mecanicas da fibra. Analisando a Figura 3 (b) é possivel notar um afastamento
maior entre a matriz e a fibra de sisal tratada de forma quimica.

O limite de resisténcia a tracdo do biocompdsito com fibra tratada por plasma teve um
aumento significativo (37,87 MPa) quando comparado com o valor do material com fibra sem
tratamento (3,01 MPa). O tratamento da fibra proporcionou uma interacdo com a matriz
polimérica (MACEDO et al., 2020; YUAN; JAYARAMAN; BHATTACHARY YA, 2002). O
tratamento com plasma pode alterar a composicdo quimica, além de causar uma melhor
interacdo entre os constituintes do material (MACEDO et al., 2020; REGNER; DRECHSLER,;
SENTPALLI, 2019). Em outros estudos com matriz de fécula de mandioca foram observadas
variagOes dos valores de limite de resisténcia, como usando fibra da casca de arroz como reforgo
teve um valor de 4 MPa (KARGARZADEH; JOHAR; AHMAD, 2017), com fibra de sisal valor
de 11,2 MPa (GOMES et al., 2019).
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O mddulo de elasticidade do material com fibra tratada com plasma foi de 119,89 MPa
e com fibra ndo tratada foi de 20,06 MPa. Esses valores demonstram que o tratamento da fibra
por plasma melhorou sua interacdo com a matriz, deixando as fibras mais compactas ao
polimero, como pode ser observado na analise morfoldgica, Figura 3. Segundo Peji¢ et al.
(2020), essa melhora pode estar atrelada tanto a introducdo de grupos funcionais, quanto a
remocéo da celulose e lignina presentes na fibra devido & esfoliacdo. E observado em outros
trabalhos que o médulo de elasticidade pode variar mesmo com a matriz de fécula de mandioca,
aonde os valores chegam em 45 MPa (KARGARZADEH; JOHAR; AHMAD, 2017), e 235,6
MPa (GOMES et al., 2019).

O alongamento nédo apresentou diferenca significativa para nenhum dos materiais. Apos
a realizacdo da ANOVA foi constatado que o alongamento ndo possui dados significativos,
implicando em uma indiferenca em relagdo ao tratamento feito na fibra. J& as demais
propriedades sdo percebidas um grau de importancia, comprovado também pelo teste de Tukey
onde é feito a analise em par entre os tipos de tratamento, concluindo que o tratamento de

plasma apresentou significancia em relacdo aos demais.

Figura 3 - MEV do composito com fibra tratada com Plasma, NaOH e sem tratamento

‘(c) Fibra

(a) tratado com plasma; (b) tratado com NaOH e (c) sem tratamento. Escala de 200um e ampliacdo de 212x.

Na Figura 3 (a-c) pode ser observada as micrografias eletrnicas de varredura da area
de superficie onde ocorreu a ruptura do biocompdsito. Na Figura 3 (a) é apresentada a
ampliacdo do composito em que a fibra passou pelo tratamento de plasma. Nesse primeiro caso,
observou-se que a fibra possui uma maior adesdo na matriz polimérica e, ainda, foi possivel
observar uma maior rugosidade e estrias na fibra ao ser comparado com a Figura 3 (c) que

representa a fibra in-natura. Essa maior aderéncia é considerada devido a inserir grupos
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funcionais ao entrar em contato com jato de plasma, alem de remocdo da lignina e da celulose,
consequentemente esse biocomposito possui algumas propriedades mecanicas mais elevadas
(SILVA et al., 2020; FAZELI; FLOREZ; SIMAO, 2019; MACEDO et al., 2020).

Na Figura 3 (b) a fibra de sisal foi tratada de forma quimica com uma solugdo de NaOH,
onde foi possivel observar que existe um espaco entre a fibra e a matriz, dando assim uma
menor aderéncia e reduzindo as propriedades mecénicas. Além disso, percebeu-se que a fibra
possui pontos de maior rugosidade e aspereza; isso ocorre devido ao uso da solugdo em que 0
material sofre a remogdo de componentes como hemicelulose. Esses pontos de maior remogéo
de componentes interferem na fragilidade da fibra, dando vincos que a deixa com pontos
concentradores de tensdo, reduzindo assim a resisténcia a tracdo do material (IZWAN et al.,
2020; KATHIRSELVAM et al., 2019; MADHU et al., 2020; ZWANE et al., 2019).
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5 CONCLUSAO

Foi observado que o aumento da temperatura de secagem ndo alterou significativamente
as propriedades mecénicas de limite de resisténcia a tracao e o alongamento. Apenas o0 modulo
de elasticidade apresentou valores significativos, de acordo com a ANOVA. O teste de Tukey
corrobora com grau de significancia, mostrando que as temperaturas de 50° C, 70° C e 110°C
séo as que possuem valores inferiores a 0,05.

Foi observado que variacGes na porcentagem de fécula e de fibra de sisal alteram suas
propriedades mecanicas, mostrando que a auséncia de fibra no compdsito implica em um
material fragil. O aumento do percentual de fibra e a consequente reducgéo do biopolimero fez
com o que o material se tornasse mais quebradico e fragil.

Um melhor resultado nas propriedades mecénicas de um biocomposito esté associado a
uma melhora da interacdo entre a fibra e a matriz, em que, nesse caso, demonstrou-se que
ocorreu entre a fibra in-natura, tratada com NaOH e com plasma. A eficiéncia do tratamento
com plasma nas propriedades mecanicas dos biocompositos foi notoria e apresentou valores
superiores aos demais casos. Observou-se, ainda, que o alongamento nos trés casos ndo teve
um valor significativo e se manteve dentro de um valor aproximado. Diferente das demais
propriedades, o limite de resisténcia a tracdo e o0 mddulo de elasticidade tiveram um grau de
importancia elevado se comparado com os demais tratamentos. Por fim, é importante perceber
que ndo houve diferenca de importancia no que se refere ao uso do tratamento com NaOH. Esse
resultado esta ligado ao fato de o tratamento de plasma néo agredir a fibra e, sem alterar suas
propriedades fisicas, atua removendo impurezas e deixando uma maior rugosidade ao longo da
fibra.
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