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RESUMO

Atualmente a crescente importância da área de materiais compósitos poliméricos reforçados com fibras naturais tem sido notória. Desse modo, as empresas passaram a investir na busca de novas técnicas e tecnologias para atividades e a considerar também a variável ambiental em suas estratégias de produção. No entanto, a estabilidade térmica das fibras é um fator importante a ser avaliado como reforço em compósitos, pois este parâmetro indica o comportamento do material no processamento. Desta forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar o comportamento térmico de fibras de bagaço de cana-de-açúcar tratadas por mercerização. Foram realizadas análises por termogravimetria (TGA/DTG) das fibras e dos compósitos de polipropileno reforçado com fibras bagaço de cana-de-açúcar modificadas. Os resultados indicaram que as fibras tratadas modificou a temperatura de degradação das fibras e que a estabilidade térmica das fibras tratadas aumentou cerca de 5,5% comparada às fibras in natura, bem com dos compósitos.
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INTRODUÇÃO

As fibras provenientes de fontes renováveis têm despertado interesse de vários setores como indústria automobilística, construção civil entre outros, visando à substituição de materiais convencionais. O grande interesse da indústria em usar material reforçado com fibra natural é devido ao seu caráter renovável, suas boas propriedades mecânicas, sua baixa densidade, a elevada disponibilidade, seu baixo custo e ainda a destinação final após o uso em sistemas de reciclagem (1-3). 

E um fator que favorece o tema proposto são as fortes pressões políticas, econômicas e ambientais em torno do uso de materiais baseados em fontes sustentáveis.
Desse modo, as empresas passaram a investir na busca de novas técnicas e tecnologias para atividades e a considerar também a variável ambiental em suas estratégias de produção. No entanto, a avaliação térmica em compósitos poliméricos reforçados com fibras naturais é um parâmetro muito importante a ser determinado, pois a quantidade de reforço na matriz poderá influenciar diretamente sobre as propriedades finais do compósito (4). 
As fibras naturais são submetidas a intensos aquecimentos durante o processamento de compósitos. Desta forma, o emprego de análises térmicas é necessário para determinar a influência da adição de fibras sobre a estabilidade dos compósitos e também avaliar processos de degradação durante o processamento do compósito. Para que uma análise térmica seja considerada analítica, três critérios devem ser satisfeitos, como: uma propriedade física deve ser medida, esta medida deve ser expressa direta ou indiretamente em função da temperatura e ser realizada sob um programa controlado de temperatura (5). 

Baseando-se na propriedade física medida em função da temperatura tem-se uma classificação lógica dos métodos termoanalíticos, os quais destaca-se a termogravimetria. A termogravimetria (TGA) é uma técnica que permite conhecer entre outros parâmetros a temperatura em que os compósitos e os materiais modificados quimicamente começam a degradar. A termogravimetria (TGA) e sua derivada (DTG) indicam a perda de massa do material em cada estágio, fornecendo informações sobre a natureza e a extensão de degradação do material (6).

Desta forma, o objetivo deste trabalho foi determinar a estabilidade térmica e a temperatura de início de degradação das fibras e dos compósitos de polipropileno reforçados com fibras de bagaço de cana-de-açúcar.
MATERIAIS E MÉTODOS

Para a confecção do compósito foram utilizadas fibras provenientes do bagaço de cana-de-açúcar e polipropileno. Primeiramente, foi realizado o tratamento das fibras, as quais foram imersas em uma solução de NaOH à 10% m/v durante 1 hora e em temperatura ambiente. Após esse tempo, as fibras foram lavadas exaustivamente com água destilada até atingir o pH da água destilada e secas em estufa a 80 ºC. O polipropileno (PP) utilizado neste trabalho foi fornecido pela BRASKEN. Os compósitos (10-30% em massa de reforço) foram obtidos em um homogeneizador para plásticos.

Inicialmente o reforço e a matriz foram secos em estufas a 50 ºC por cerca de 2 h. Após mistura entre reforço e matriz no homogeneizador, o material foi moído em moinho granulador e novamente seco em estufa a 50 ºC por 2 h e injetado em uma microinjetora DSCXplore. 
Os corpos de prova de polipropileno foram obtidos utilizando o mesmo procedimento, para efeito de comparação. Os compósitos foram obtidos com diferentes proporções de fibras como relacionados na Tab. 1.

Tabela 1. Descrição dos compósitos.
	Amostra
	Tipo de fibra reforçada
	Quantidade de PP (% m/m)
	Quantidade de reforço (% m/m)

	PP/FB10%
	Fibra modificada
	90
	10

	PP/FB20%
	Fibra modificada
	80
	20


Após a obtenção dos compósitos, os mesmos foram analisados em uma termobalança SHIMADZU, com uma razão de aquecimento de 20 ºC.min-1, em fluxo de nitrogênio no intervalo de temperatura de 40 a 800 ºC utilizando aproximadamente 10 mg de cada amostra. A análise foi aplicada, a fim de determinar a temperatura de degradação e a perda de massa em cada evento térmico.
Também foram realizados os ensaios de tração, em um equipamento da marca EMIC. Para cada compósito avaliado, foram ensaiados cinco corpos de prova com dimensões de acordo com a norma ASTM D 638 –03. As propriedades mecânicas de resistência à tração, alongamento e módulo de elasticidade em tração foram avaliadas.

RESULTADOS E DICUSSÃO

Os compósitos foram obtidos em tempos de mistura diferentes. Analisando-se o tempo de mistura para obtenção dos compósitos foi possível observar que quanto maior a quantidade de reforço inserido na matriz, maior o tempo de mistura. A modificação realizada na superfície das fibras também melhorou o comportamento térmico dos compósitos. 

As curvas de TGA das fibras de bagaço de cana in natura e modificadas da Fig. 1 indicaram dois estágios de degradação, sendo que o primeiro estágio ocorreu entre 200 e 400 oC, correspondente à degradação térmica do material e o segundo ocorreu entre 400 e 600 oC, correspondente a decomposição completa do material.

As curvas de DTG da Fig. 2 das fibras de bagaço de cana in natura e modificadas apresentaram perfis semelhantes. Abaixo de 100 oC a perda de massa das fibras está associado à perda de água relacionada com a umidade das fibras. Apesar das fibras serem secas antes das análises, a eliminação de água foi dificultada pelo caráter hidrofílico das fibras. 
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	Figura 1. Curvas DTG das fibras de bagaço de cana in natura e modificadas.
	Figura 2. Curvas termogravimétricas das fibras de bagaço de cana in natura e modificadas.


A modificação nas fibras de bagaço provocou um pequeno deslocamento da curva para temperatura superior, quando comparada às fibras de bagaço in natura. As curvas de TGA/DTG do PP puro e dos compósitos reforçados com fibras de bagaço modificadas estão apresentadas nas Figs. 3 e 4.
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	Figura 3. Curvas de DTG dos compósitos PP reforçados com fibras de bagaço de cana modificada e do PP puro.


	Figura 4. Curvas de TGA dos compósitos PP reforçados com fibras de bagaço de cana modificada e do PP puro.


Comparando-se as curvas TGA/DTG do PP puro e dos compósitos reforçados com fibras de bagaço modificadas são observados comportamentos diferentes. O processo de degradação do PP puro ocorreu somente em um estágio, enquanto nos compósitos ocorreram em dois estágios. O primeiro estágio corresponde à decomposição das fibras e o segundo da matriz. Foi notado que ao inserir maior quantidade de reforço na matriz houve uma redução da estabilidade térmica do compósito. A Tab. 2 mostra a perda de massa em diferentes temperaturas e os picos de degradação do PP puro, dos materiais.
Tabela 2. Dados obtidos com as curvas termogravimétricas

	Amostras
	Perda de Massa (%)
	Picos de Degradação (oC)

	
	100 oC
	200 oC
	300 oC
	400 oC
	500 oC
	580 oC
	

	FB in natura
	7,9
	8,2
	25,2
	77,1
	80,6
	81,9
	237

	FB mod.
	13,1
	14,8
	16,3
	78,4
	81,7
	84,5
	250

	PP puro
	0,02
	0,16
	0,80
	11,40
	99,8
	99,9
	388

	PP/FB10%
	0,74
	0,98
	4,29
	16,12
	97,8
	98,6
	280/396

	PP/FB20%
	0,82
	1,51
	6,71
	23,74
	94,8
	95,7
	286/405


Analisando-se a Tab. 2 observou-se que o pico de degradação do PP puro se deslocou para temperaturas ligeiramente superiores com a incorporação das fibras de bagaço de cana in natura e modificadas. Comparando-se os picos de degradação das fibras e dos compósitos nessa mesma faixa de temperatura são observadas alterações. Essa melhora ocorreu devido à adesão entre fibra e matriz, causando assim melhores resultados nas propriedades mecânicas. Outro dado observado foi o aumento da temperatura de degradação dos compósitos quando comparado ao polímero puro.

Esta adesão entre fibra e matriz também pode ser observada pelos resultados das propriedades mecânicas (Tab. 3). 

Tabela 3. Valores do limite de resistência à tração

	Amostra
	Limite de resistência à tração (MPa)
	Módulo de Elasticidade (MPa)

	PP
	33,23 ( 0,1
	1986,1 ( 90,6

	PP/FB10%
	38,7 ± 0,1
	2059,7 ± 37,8

	PP/FB20%
	41,0 ± 0,4
	2432,6 ± 34,7


Analisando os dados da Tab. 3 observa-se que a resistência à tração dos compósitos reforçados com fibras do bagaço de cana mercerizadas aumentou, quando comparada ao PP puro. Com o aumento do volume de fibras foi possível observar o aumento nos valores do módulo elástico. Este fenômeno está associado ao fato de que o reforço promoveu uma redução da ductilidade do material. Essa diferença da rigidez nos compósitos também pode ser explicada pela modificação química realizada nas fibras, fazendo com que houvesse melhor interação entre a fibra e a matriz. 
CONCLUSÕES
A partir dos resultados obtidos foi possível observar que o tratamento realizado na superfície das fibras de bagaço de cana-de-açúcar por mercerização melhorou as propriedades térmicas quando comparadas às fibras de bagaço de cana-de-açúcar in natura. E ao inserir as fibras tratadas na matriz de PP foi observado um aumento da temperatura de degradação dos compósitos, bem como um aumento da resistência mecânica e rigidez, devido à interação fibra/matriz. 
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THERMAL CHARATERIZATION OF SUGARCANE BAGASSE FIBERS REONFORCED PP COMPOSITES
ABSTRACT
Currently the increasing importance of the area of polymeric composites reinforced with natural fibers has been notorious. Thus, companies are investing in search of new techniques and technologies for activities and also consider the environmental variable in their production strategies. However, the thermal stability of the fibers is an important factor to be evaluated as reinforcement in composites because this parameter indicates the material behavior in processing. Of this form, the objective of this study was to evaluate the thermal behavior of sugarcane bagasse fibers treated by mercerization. Analyzes were performed by thermogravimetry (TGA / DTG) of fibers and sugarcane bagasse fibers reinforced with polypropylene composites. Results indicated that the treated fibers modified the degradation temperature of the fibers and the thermal stability of treated fibers increased by about 5.5% compared to the fibers in nature, as well as composites.
Keywords: natural fibers; polymeric composites; thermogravimetry.
