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RESUMO

Avaliou-se a influência do teor de fibra de PET reciclado (PETr) e de compatibilizante (PP graftizado com anidrido maleico) em propriedades mecânicas de compósitos de PP/PETr, usando-se planejamento 2² com ponto central. Os níveis foram de 10 e 18% em massa para a fibra e 1 e 4% em massa para o compatibilizante. Os compósitos foram obtidos a partir de um máster contendo 20% de PETr e 80% de PP, preparado em misturador Haake. O máster foi triturado e as composições acertadas durante a extrusão. A seguir houve a injeção dos corpos de prova. Avaliou-se os efeitos de: resistência à tração, alongamento na ruptura, resistência à flexão, módulo em flexão e resistência ao impacto, bem como a adesão propiciada pelo compatibilizante. Ensaios em PP virgem submetido aos mesmos processamentos dos compósitos foram usados para controle. Todas as propriedades foram afetadas tanto pelo teor de fibras PETr quanto pelo de compatibilizante.
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INTRODUÇÃO


Compósitos de termoplásticos reforçados com fibras naturais, resíduos e/ou material reciclado tem atraído bastante interesse de pesquisadores, principalmente em aplicações onde razão entre resistência e densidade se torna importante, tal como a indústria automotiva. Esses compósitos apresentam baixa densidade, elevados resistência específica e módulo específico e sua importância, além das claras razões ambientais, inclui benefícios econômicos, facilidade de processamento, modificação de propriedades desejadas, etc (1). Todavia, sem uma boa adesão entre matriz e fibra, as fibras são apenas arrancadas sem romper, não servindo para seu papel e não modificando as propriedades desejadas da matriz. Para sanar esse problema podem-se citar tratamentos superficiais realizados nas fibras e o uso de agentes de acoplagem e agentes compatibilizantes. 

Compósitos de polipropileno com fibras curtas de PET reciclado mostram ser candidatos potenciais para este mercado, porém existem poucos trabalham que os abordam e nestes trabalhos os teores de fibra utilizados não ultrapassam os 10%.

Dentro deste contexto foi feito um estudo para avaliar o efeito de fibras de PETr e agente compatibilizante nas propriedades mecânicas de compósitos de polipropileno com fibra PETr segundo planejamento fatorial 2² com ponto central, utilizando-se teores de fibras de PET relativamente mais elevados do que usualmente encontrado na literatura.

MATERIAIS E MÉTODOS

Materiais


O polipropileno isotático na forma de grânulos (pellets) utilizado foi fornecido pela empresa Braskem sob o código H503, com densidade de 0,905 g/cm3 e índice de fluidez (IF) de 3,5 g/10min (230°C e 2,16 kg). As fibras utilizadas foram fibras de PET reciclado com comprimento de 10 mm, título de 7 dtex e densidade de 1,38 g/cm3, adquiridas da São Marino Comércio de Fibras Têxteis Ltda. O agente compatibilizante utilizado foi o polipropileno grafitizado com anidrido maleico (PP-g-MA), sob o código Polybond 3200 (IF = 110 g/10 min a 190ºC e 2,16 kg), com densidade de 0,92 g/cm3, adquirida da Crompton-Uniroyal Chemical (São Paulo, Brasil).


Métodos


As fibras de PETr foram secas em estufa a 150ºC por 4 horas para a preparação do máster em câmara de mistura HAAKE PolyLab OS RheoDrive modelo PTW 16, na proporção de uma parte de fibra para quatro partes de PP.  A mistura foi realizada por um tempo de 5 minutos, a temperatura de 200ºC e rotação de 80 rpm no misturador com capacidade de 50 gramas por batelada e equipado com rotores roller 600. A seguir o máster obtido foi seco a 120ºC por 4 horas, e extrudado em extrusora dupla rosca acoplada a um reômetro HAAKE, com as composições da Tabela 1. O extrudado na forma de cordão foi resfriado a ar com o uso de um ventilador, sendo em seguida granulado por um sistema de facas. A injeção se deu em injetora Battenfeld H60/350.


Os ensaios de tração e flexão foram realizados em máquina de ensaios universal Instron 5567. Para tração foi utilizada velocidade de 5 mm/min, para flexão usou-se velocidade de 1,3 mm/min até 5% de deformação, segundo as normas ASTM D638 e D790, respectivamente. Para os ensaios de impacto fez-se uso de máquina analógica Charpy VEB Werkstoff Prüfmaschinen Leipzig, segundo a norma ASTM D6110.

As superfícies fraturadas em tração e impacto foram recobertas com ouro e analisadas em microscópio eletrônico de varredura (MEV) CamScan CS3200 LV.

Tabela 1 – Variáveis codificadas e decodificadas das diferentes amostras usadas

	Amostra
	Variáveis codificadas
	Variáveis decodificadas

	
	x
	y
	PETr (%)
	PP-g-MA (%)

	10-1
	-1
	-1
	10
	1

	10-4
	-1
	1
	10
	4

	14-2,5
	0
	0
	14
	2,5

	18-1
	1
	-1
	18
	1

	18-4
	1
	1
	18
	4


RESULTADOS E DISCUSSÕES


Os resultados dos ensaios mecânicos encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 – Resultados de tração flexão e impacto para as diversas composições bem como para o PP controle: média de 5 repetições
	Amostra
	RT (MPa)
	εrupt (%)
	MT (GPa)
	TF (MPa)
	MF (GPa)
	EI (J)

	
	
	
	
	
	
	

	PP controle
	28,71±0,38
	> 100
	1,49±0,04
	37,24±0,39
	1,17±0,04
	0,19±0,01

	10-1
	30,47±0,56
	26,94±1,76
	1,91±0,05
	47,57±1,10
	1,57±0,06
	0,15±0,01

	10-4
	31,32±0,31
	15,08±1,36
	2,02±0,05
	50,86±1,47
	1,70±0,06
	0,13±0,00

	14-2,5
	30,00±0,22
	11,62±0,46
	2,12±0,4
	49,61±0,59
	1,63±0,05
	0,12±0,01

	18-1
	27,83±0,39
	7,00±0,71
	2,08±0,6
	48,64±0,56
	1,64±0,03
	0,13±0,01

	18-4
	28,80±0,42
	9,31±1,02
	2,16±0,5
	51,43±1,28
	1,85±0,07
	0,12±0,01


RT: Resistência à tração; εrupt: Deformação na ruptura; MT: Módulo em tração; TF: Tensão em flexão para 5% de deformação; MF: Módulo em flexão; EI: Energia absorvida no impacto.

Observa-se um aumento nos valores de resistência à tração na ordem de 10%, para as composições com 10 e 14% de fibra, para composições com 18% o valor de resistência à tração não apresentou mudança significativa e chegou a ser inferior para a composição 18-1, isso é entendido, pois em composições com concentração de fibra mais elevada a concentração de compatibilizante não foi suficiente para fazer a adesão, as fibras não compatibilizadas podem então ter agido como concentradoras de tensão levando a uma diminuição no valor de resistência. Os valores se encontram em linha com o observado por Santos e Pezzin (3). O fenômeno é mostrado na Figura 1, para uma concentração de 4% de compatibilizante vemos em (a) boa adesão da fibra na matriz para 10% de fibras, já em (b) temos uma adesão de qualidade inferior para 18% de fibras.
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Figura 1 -  Fotomicrografia de MEV, morfologia de fratura em tração, (a) compósito com 10% de fibra e 4% de compatibilizante e (b) compósito com 18% de fibra e 4% de compatibilizante.

Os valores de deformação na ruptura diminuíram conforme adição de fibras, o que era esperado pelo fato das fibras serem mais rígidas que o polipropileno, que mesmo com 100% de deformação não havia rompido. O módulo em tração apresentou aumento para todas as composições na ordem de 30% quando comparado ao polipropileno puro, sendo a composição 18-4 a de melhor valor, o que é justificável pela maior quantidade de fibra e compatibilizante para fazer a adesão, o valor de módulo da composição 18-4 próximo ao da composição 14-2,5 mostra que não apenas a fibra, mas o compatibilizante também atua de modo a melhorar os valores de módulo. Um comportamento semelhante foi notado no trabalho de Lopez-Manchado e Arroyo (4).

Também tivemos aumento para os valores de tensão em flexão para 5% de deformação e módulo e flexão, na ordem de 30% e 35% respectivamente. Os resultados também mostram que um equilíbrio entre quantidade de fibra e compatibilizante é necessário para atingir valores maiores. A resistência ao impacto diminuiu mais de 20% com adição de fibras, chegando a mais de 40% para a composição 18-4, entende-se esse comportamento pelo fato da fibra ser mais rígida que a matriz, o comportamento do compósito para a resistência ao impacto é contrário ao obtido por Saujanya e Radhakrishnan (5), porém a concentração de fibras usada por eles foi da ordem de 5%.

A adição de compatibilizante melhora a adesão fibra/matriz, isso é visível não apenas nos resultados experimentais, mas também na micrografia. A figura 2 mostra a melhor adesão ao comparar (a) composição 10-1 com (b) composição 10-4, observa-se uma adesão muito melhor no segundo caso.
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Figura 2 – Fotomicrografia de MEV, morfologia da fratura em tração, (a) compósito com 10% de fibras de PETr e 1% de compatibilizante PP-g-MA (b) compósito com 10% de fibras de PETr e 4% de compatibilizante PP-g-MA. 

CONCLUSÕES

Observou-se que a adição de fibras PETr e de agente compatibilizante PP-g-MA em compósitos de PP/PETr levaram a um aumento nas propriedades de resistência à tração, módulo em tração, tensão em flexão para 5% de deformação e módulo em flexão, com a ressalva para os valores de resistência à tração das composições 18-1 e 18-4, onde o excesso de fibras não compatibilizadas levou a uma diminuição do valor devido às mesmas terem agido como concentradoras de tensão. Este fato também pode ter provocado a diminuição dos valores para deformação na ruptura e resistência ao impacto.


Considerando-se os resultados obtidos as fibras PET podem ser usadas como reforço em polipropileno, usando-se teores adequados de agente compatibilizante.

REFERÊNCIAS
1. BONSE, B. C.; MAMEDE, M. C. S.; DA COSTA, R. A.; BETTINI S. H. P. Effect of Compatibilizer and Bamboo Fiber Content on the Mechanical Properties of PP-g-MA Compatibilized Polypropylene/Bamboo Fiber Composites. In: Proceedings of the Polymer Processing Society 26th Annual Meeting; PPS-26; July 4-8, 2010 Banff (Canada).

2. ARZONDO,  L.M.;  PEREZ,  C.J.;  CARELLA,  J.M. Injection  molding  of  long  sisal  fiber-reinforced polypropylene:  effects  of compatibilizer concentration  and  viscosity on  fiber adhesion  and thermal degradation. Polymer Engineering and Science, April, 2005.

3. SANTOS, P.; PEZZIN, S.H. Mechanical properties of polypropylene reinforced with recycled-pet fibers. Journal of Materials Processing Technology; p. 143–144 (2003) 517–520.

4. LÓPEZ-MANCHADO, M.A.; ARROYO, M. Thermal and dynamic mechanical properties of polypropylene and short organic fiber composites. Polymer 41 (2000) 7761-7767.

5. SAUJANYA, C.; RADHAKRISHNAN, S. Structure development and properties of PET fiber filled PP composites. Polymer 42 (2001) 4537 – 4548.

COMPOSITES OF POLPROPYLEN AND RECYCLED PET FIBERS: COMPATIBILIZATION AND MECHANICAL PROPERTIES

ABSTRACT

The effect of recycled PET fiber (PETr) and compatibilizer (maleic anhydride grafted PP) content on the mechanical properties of PP/PETr composites was analyzed using 2² multiple regression statistical analysis with central point. The investigated fiber and compatibilizer levels were 10 and 18wt % and 1 and 4wt%, respectively. Composites were obtained from a master-batch, prepared in a HAAKE mixer, containing 20wt% PETr and 80wt% PP. After grinding the master-batch, compositions were adjusted during extrusion and composites were injection molded. Effects of the variables on mechanical properties were assessed by means of tensile strength, elongation at break, flexural strength, flexural modulus and impact strength. Neat PP, subjected to the same composite processing conditions, was used as control. All investigated composite properties showed to be affected by both fiber and compatibilizer content. 
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