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D7,0 x1,0k 100 um D7,0 x2,0k 30um

Legenda: (e) - PEAD/3,9%A1,0;nt com ampliag¢do de 1000x; (f) - PEAD/3,9%Al1,03;nt com ampliagdo de 2000x.
Fonte: O Autor, 2018.

Através da andlise das micrografias das Figuras 15 e 16 € possivel notar que, de uma
forma geral, houve uma boa dispersdao da carga, porém existem algumas regides onde griaos
maiores de alumina sdo percebidos, mostrando que houve certa aglomeracdo da carga
inorganica. A formacao de aglomerados se dd, possivelmente, devido a forca de atragdo de
van der Waals, existente entre as particulas de alumina®. H4 uma tendéncia ao aumento do
tamanho dos aglomerados com o aumento do teor de alumina nos compoésitos. A alumina
parece estar bem distribuida na matriz polimérica.

Resultado similar é descrito na literatura. As micrografias do compdsito de PEAD
carregado com 2,5% em volume obtida por Lins'’, mostram a formacdo de pequenos
aglomerados de particulas de alumina homogeneamente distribuidas no compdsito
PEAD/Al,O;. A morfologia influi de forma decisiva nas propriedades mecanicas dos
materiais obtidos, visto que a formacdo de aglomerados leva a uma menor drea superficial de
contato das particulas com a matriz polimérica. Em termos de resisténcia ao impacto, uma
melhor dispersdo das particulas gera uma morfologia mais fina, com grdos menores
favorecendo a obtencao de propriedades de impacto superiores.

E possivel notar a presenca de alguns vazios devido 2 remocdo de particulas de
alumina durante a fratura e a existéncia de uma boa distin¢c@o entre a carga e a matriz. Estas
observacdes indicam que a interacdo entre a alumina e o PEAD foi fraca. Esse resultado pode
ser atribuido as grandes diferencas de energia de superficie entre a alumina e o PEAD.

Na Figura 17, sdo apresentadas as micrografias dos compdsitos de PEAD e alumina

ndo tratada com uso de agente de acoplamento PE-g-MA com amplia¢des de 500 e 3000x.
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Figura 17 - Micrografias dos compdsitos de PEAD e alumina nio tratada com uso de agente
de acoplamento

N D57 x500 200um

AL-7 D5,7 x3,0k 30 um

N D87 x500 200um AL-8 D8,7 x3,0k 30 um

AL-9 D6,0 x500 200 um

Legenda: (a) - PEAD/1,2%A1,0:nt/2%MA com ampliagdo de 500x; (b) - PEAD/1,2%Al1,0;nt/2%MA com
ampliacio de 3000x; (c) - PEAD/2,6%Al,0:;nt/2%MA com ampliagio de 500x; (d) -
PEAD/2,6%Al,0;nt/2%MA com ampliacdo de 3000x; (e) - PEAD/3,2%Al,0;nt/2%MA com ampliacio
de 500x; (f) - PEAD/3,2%A1,0;nt/2%MA com ampliag¢do de 3000x.

Fonte: O Autor, 2018.

AL-9 D6,0 x3,0k 30 um
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Através da andlise das micrografias da Figura 17, € possivel notar que, apesar de ainda
existirem alguns aglomerados, houve uma melhoria na adesdo interfacial entre a carga e a
matriz. A maior molhabilidade da carga pela matriz se tornou visivel. O aumento do teor de
carga ndo ficou tdo evidente nas micrografias da Figura 17, porém através dos resultados da
andlise de TGA, j4 apresentados, foi possivel constatar que realmente houve aumento no teor
de carga dos compositos. Nota-se também que as particulas sdo menos distinguiveis do que
aquelas observadas nos compdsitos sem agente de acoplamento e que houve uma diminuic¢do
drastica da quantidade de vazios devido a remogéo de particulas de alumina, o que indica que
o PE-g-MA atuou como um agente de acoplamento eficiente promovendo melhor adesdo
entre a carga e a matriz’.

Ha trabalhos que relatam que a adi¢do de PE-g-MA melhorou a dispersdo da carga na
matriz de PE¥®. Zhang et al.'*, em seu estudo sobre compositos de polietileno e fibras de
alumina, notaram que a adi¢do de compatibilizante exerceu influéncia benéfica na interacio
da carga com a matriz. Esse resultado foi atribuido ao fato de que o PE-g-MA aumenta a
interacdo interfacial entre a carga e o polimero, principalmente pelas interagdes polares, como
as ligacOes de hidrogénio entre os grupos polares do compatibilizante com os grupos hidroxila
da superficie das fibras de ALOs. Silva’ observou que os aglomerados nos compdsitos
processados com PP-g-MA foram significativamente menores e que as particulas de alumina
foram menos distinguiveis do que aquelas observadas nos compdsitos processados sem agente
de acoplamento.

Na Figura 18 sdo apresentadas as micrografias dos compdsitos de polietileno de alta

densidade e alumina tratada com ampliacdes de 500 e 3000x.
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Figura 18 - Micrografias dos compoésitos de PEAD e alumina tratada

N D59 x500 200 um

AL-4 D59 x3,0k 30 um

N D50 x500 200um

AL-5

AL-6 D52 x500 200 um

Legenda: (a) - PEAD/1,1%A1,05t com ampliagdo de 500x; (b) - PEAD/1,1%Al,05t com ampliagdo de 3000x;
(c) - PEAD/2,2%Al1,05t com ampliacdo de 500x; (d) - PEAD/2,2%Al,05t com ampliagdo de 3000x;
(e) - PEAD/3,3%Al,0;t com ampliagdo de 500x; (f) - PEAD/3,3%Al,05t com ampliagdo de 3000x.
Fonte: O Autor, 2017.

AL-6 N D52 x3,0k 30um

Através da andlise destas micrografias € possivel notar uma boa dispersdo da carga nos

compositos, porém com a formacdo de aglomerados. H4 formag¢do menor de vazios em
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comparagdo com as micrografias dos compésitos de PEAD carregados com alumina in natura.
Os aglomerados, entretanto, parecem ser diferentes dos obtidos nas micrografias anteriores.
As particulas que os unem parecem ser menores € hd uma certa molhabilidade dos
aglomerados pela matriz. Esses resultados indicam que o tratamento com silano melhorou a
adesdo interfacial entre 0 PEAD e a carga particulada.

A silanizacdo das nanoparticulas de alumina®' resulta na formacdo de grupos de
hidrocarbonetos na sua superficie. Estas alteracdes quimicas promovem o aumento da
hidrofobicidade das cargas inorganicas, melhorando a compatibilidade entre a carga e a matriz
e a dispersio da carga. E dificil evitar a formacio de aglomerados, uma vez que a agregacio é
um fendmeno comum para particulas pequenas, devido a atracdo direta através das forgas de
van der Waals ou ligagdo quimica entre particulas com energia superficial muito alta.

Na Figura 19 sdo apresentadas as micrografias dos compdsitos de polietileno de alta
densidade e alumina tratada com vinil-trietxi-silano e uso de agente de acoplamento PE-g-

MA com amplia¢des de 500 e 3000x.
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Figura 19 - Micrografias dos compdsitos de PEAD e alumina tratada com uso de agente de
acoplamento

DB6,4 x500 200um

AL-10

N D57 x500 200 um

AL-11 D5,7 x3,0k 30 um

AL-12 N D55 x500 200um

Legenda: (a) - PEAD/1,1%A1,03t/2%MA com ampliacio de 500x; (b) - PEAD/1,1%Al,05t/2%MA com
ampliacio de 1000x; (c) - PEAD/2,3%Al,0;t/2%MA com ampliacio de 500x; (d) -
PEAD/2,3%Al,0;t/2%MA com amplia¢do de 1000x; (e) - PEAD/2,7% Al,05t/2%MA com ampliagdo
de 500x; (f) - PEAD/2,7%Al1,05t/2%MA com ampliagio de 1000x.

Fonte: O Autor, 2018.

AL-12 D5,5 x3,0k 30 um
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Através da andlise destas micrografias praticamente néao € possivel notar a presenca de
aglomerados, ou seja, a carga parece estar bem dispersa e distribuida na matriz polimérica. O
aumento do teor de carga também ndo ficou tdo evidente nas micrografias apresentadas na
Figura 19, porém através dos resultados da andlise de TGA, ja apresentados, foi possivel
constatar que realmente houve aumento no teor de carga dos compdsitos. Nota-se também que
as particulas sdo menos distinguiveis do que aquelas observadas nos compdsitos sem agente
de acoplamento e que houve uma diminui¢do dréstica da quantidade de vazios devido a
remocdo de particulas de alumina, o que indica que o PE-g-MA atuou como um agente de
acoplamento eficiente promovendo melhor adesdo entre a carga e a matriz®. B possivel notar,
entretanto, que houve ainda alguns descolamentos de particulas. De uma forma geral, as
micrografias dos compdsitos carregados com alumina tratada e com a adicdo do PE-g-MA
indicam que uma morfologia mais fina do que a dos compdsitos carregados com alumina in
natura e com adi¢do do compatibilizante foi obtida nesse caso.

Em resumo, é possivel observar pelas micrografias a maior eficiéncia do agente de
acoplamento PE-g-MA. Nas composi¢des com PE-g-MA as particulas de alumina estdo mais
embebidas pela matriz do que naquelas onde nio foi utilizado o PE-g-MA. Pode também ser
observado que o tratamento superficialmente da alumina com o VTES, promoveu um leve

aumento na interacdo entre a matriz e a carga.

3.5 Propriedades mecanicas dos compositos

Os resultados das propriedades mecénicas dos compdsitos estudados sdo apresentados

a seguir.

3.5.1 Propriedades em tracdo dos compdsitos

As propriedades mecanicas em tragdo dos compdsitos estudados sdo apresentadas a

seguir.
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A Tabela 10 apresenta as propriedades em tracdo do PEAD e dos compdsitos

PEAD/Fibra de Vidro formulados com fibra de vidro in natura e com fibra de vidro tratada

com Y- aminopropil-trietoxi-silano.

Tabela 10 - Resultados do ensaio de tragdo dos compositos PEAD/Fibra de Vidro.

Amostras Médulo de
Elasticidade (MPa)
PEAD puro 543 £ 50
PEAD/2,4%FVnt 689 + 62
PEAD/3,9%FVnt 701 + 64
PEAD/9,8%FVnt 810 £58
PEAD/1,8%FVt 593 +36
PEAD/3,8%FVt 620 £ 53
PEAD/5,3%FVt 663 + 54

Resisténcia a
Tracao (MPa)

25,3+£0,3
24,9 +0,2
24,8 +0,3
24,5+0,2
25,0+£0,4
249 +0,3
25,1+£0,2

Tenacidade
(MJ/m?3)

38,0 +2,8
37,135
37,3+3,1
26,5+2,0
38,122
44,6 £2,9
339+19

Fonte: O Autor, 2018.

Os resultados para o mddulo de elasticidade dos compédsitos PEAD/Fibra de Vidro

apresentados na Tabela 10, podem ser melhor visualizados na Figura 20.

Figura 20 - Médulo de elasticidade dos compésitos PEAD/Fibra de Vidro.
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Fonte: O Autor, 2018.
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Como base nos dados apresentados na Tabela 10 e na Figura 20, observa-se que os
compodsitos que apresentaram maior mddulo de elasticidade foram aqueles nos quais foi
utilizado FVnt. Os resultados obtidos mostram que a incorporagéo de fibra de vidro promove
o aumento do médulo do PEAD. Esse resultado era esperado, uma vez que a adi¢do de uma
carga rigida restringe a mobilidade da cadeia polimérica, aumentando a rigidez do polimero.
A incorporagdo da fibra de vidro tratada com silano também tende a promover aumento do
Moédulo de Young do PEAD. Esse efeito, entretanto, ¢ menor do que o observado quando as
fibras ndo tratadas foram adicionadas ao polimero. Ha estudos publicados na literatura que
mostram que o tratamento da fibra de vidro com silano promoveu o aumento do mdédulo

8091 " Egse efeito, entretanto, ndo foi observado em outros

eldstico da matriz polimérica
estudos. O compdsito que apresentou o valor mais alto foi o PEAD/9,8% FVnt. Esse valor é
50% mais alto do que o PEAD puro.

Alguns autores afirmam que o Mdédulo de Young ndo sofre influéncia do tratamento
superficial da carga com agentes de acoplamento. A rigidez dos compdsitos carregados com
cargas tratadas ou ndo tratadas € da mesma ordem de grandeza, sendo que as diferencas nos
valores obtidos sd@o acompanhadas de alto desvio padrdo nas medidas. Esse resultado é
atribuido ao fato de o mddulo eldstico em tracdo ser medido a baixa deformacdo e nessas
condi¢des deslocamentos na interface ndo ocorrem. Sendo assim, a resisténcia na interface
ndo desempenha papel significativo no Mdédulo de Young, podendo, entretanto, afetar a
tensdo maxima, uma vez que sob alta deformagio a mobilidade da regido interfacial
influencia no desempenho do compésit07o. Segundo Eiras et al”, o médulo de elasticidade é
funcdo da area da superficie de contato e ndo depende do tratamento superficial da carga.

A Figura 21 apresenta a resisténcia a tracdo no escoamento dos compodsitos

PEAD/Fibra de Vidro.
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Figura 21 - Resisténcia a tragdo no escoamento dos compoésitos

PEAD/Fibra de Vidro.
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Fonte: O Autor, 2018.

A aplicag@o de fibra curtas em compdsitos poliméricos, segundo estudo publicado na
literatura implica em um aumento na resisténcia a tragdo, modulo e resisténcia ao impacto,
entretanto, diminui a capacidade de elongacdo. Com o aumento do teor de fibras observa-se
geralmente um aumento no médulo e na tensdo méaxima, gerado pelo aumento na contribuicio
da resisténcia mecénica das fibras nas propriedades resultantes do material”’.

Pela andlise da Figura 21, observa-se que a adi¢do de fibra de vidro tratada ou ndo
tratada ndo alterou significativamente a resisténcia a tragdo do PEAD, embora os resultados
demonstrem que o compodsito PEAD/9,8% FVnt apresentou 3% de queda da resisténcia a
tracdo em relacdo ao do PEAD. Com a incorporagdo da fibra de vidro tratada, a resisténcia a
tracdo do PEAD nao foi alterada. Esses resultados mostram que a fibra de vidro nas condi¢des
utilizadas nesse estudo ndo atuou como elemento de refor¢o. A utilizacdo de teores mais
elevados de fibra de vidro poderia promover a obtencdo de propriedades mecédnicas melhores.

A resisténcia a tragc@o é funcdo da drea superficial de contato e da adesdo interfacial

entre a matriz polimérica e o refor¢o. As micrografias obtidas mostram que o tratamento com

silano promoveu uma melhoria da adesdo interfacial que acarretaria em um aumento na tensao
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maxima. H4, entretanto, uma maior quantidade de fibras quebradas (ndo arrancadas). O
tamanho da fibra pode ter influenciado de forma negativa os resultados.

Uma explicacdo possivel para essa diminuicdo do tamanho das fibras € que com
tratamento realizado com silano, uma fragilizagdo possa ter ocorrido uma vez que o silano que
protegia a fibra (“sizing”) foi removido, aumentando a quebra da fibra durante o
processamento.

A Figura 22 apresenta a tenacidade dos compdsitos PEAD/Fibra de Vidro.

Figura 22 - Tenacidade dos compdsitos PEAD/Fibra de Vidro.
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Fonte: O Autor, 2018.

Através da Figura 22, € possivel notar um aumento na tenacidade dos compdsitos onde
foi utilizada a fibra de vidro tratada com o y- aminopropil-triet6xi-silano, quando comparada a
tenacidade dos compdsitos onde foi utilizada a fibra de vidro ndo tratada. Entretanto, o tnico
compdsito que apresentou tenacidade superior a do PEAD puro foi o PEAD/3,8%FVt.
Podemos observar que para concentragdes superiores de fibra de vidro, a tenacidade dos
compdsitos diminui acentuadamente.

A Tabela 11 apresenta o médulo de elasticidade e a resisténcia a tragdo no escoamento

dos compésitos PEAD/AILOs, formulados com alumina in natura e com a alumina tratada com



73

silano. Apresenta também os resultados referentes aos compdsitos processados com agente

compatibilizante PE-g-MA.

Tabela 11 - Resultados do ensaio de tragdo do PEAD e dos compésitos PEAD/AIOs.

Amostras Modulo de Resiﬁténcia a Tenacidade
Elasticidade (MPa) Tracao (MPa) (MJ/m3)

PEAD puro 744 + 26 24,0+0,2 24,6+ 1,3
PEAD/1,1%A1203nt 744 £ 23 23,6 £0,2 20,3+ 1,6
PEAD/2,4% A1203nt 742 + 32 22,9+0,1 20,1 £1,5
PEAD/3,9% A1203nt 760 £+ 18 22,7+0,3 18,1 £1,7
PEAD/1,2A1203nt/2% MA 739 £ 26 23,8 +0,2 20,7+ 1,9
PEAD/2,6 % Al1203nt/2 % MA 764 + 18 24,0+0,2 16,6 £ 1,3
PEAD/3,2%A1203nt/2 %MA 782 +26 23,8 +£0,4 16,0+ 1,3
PEAD/1,1%A1203t 760 £ 31 24,1+0,3 18,5+1,6
PEAD/2,1%A1203t 744 + 18 23,3+0,1 17,8+ 1,6
PEAD/3,3%A1203t 746 + 26 23,4+0,2 18,0+ 1,7
PEAD/1,1%A1203t/2 % MA 768 + 24 23,6 £0,2 19,5+1,5
PEAD/2,3%A1203t/2%MA 746 + 32 23,5+£0,1 18,3+1,2
PEAD/2,7 % A1203t/2 % MA 765 £ 29 23,8 +0,2 16,8+ 1,4

Fonte: O Autor, 2018.

Os resultados para o modulo de elasticidade dos compo6sitos PEAD/ALO3
apresentados na Tabela 11, podem ser melhor visualizados na Figura 23. A ordem dos
compoésitos, apresentada na Figura 23, foi escolhida de forma a facilitar a visualizagdo do

efeito do tratamento da alumina sobre o médulo de elasticidade dos compositos.
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Figura 23 - Médulo de elasticidade dos compoésitos PEAD/ALOs.
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Fonte: O Autor, 2018.

E possivel notar, pela andlise da Tabela 11 e da Figura 23, que a adicdo da alumina
tratada ou ndo tratada, na presenca ou na auséncia do PE-g-MA ndo promoveu alteragio
significativa do médulo de elasticidade do PEAD. Silva’ observou uma tendéncia ao aumento
do moédulo do polipropileno com a adi¢do da alumina. A adi¢do de uma carga inorganica
rigida, que reduz a mobilidade molecular do polimero de uma forma geral promove o
aumento do Mddulo de Young. Lins observou um aumento do Mddulo de Young do PEAD
com a adi¢do de 1,2% de fibra de vidro em volume. A adi¢fo de teores mais elevados, 2,5%,
entretanto, ndo promoveu o aumento do Médulo de Young. Os dados de grau de cristalinidade
obtidos no presente trabalho, mostram que de uma forma geral o grau de cristalinidade do
PEAD diminuiu com a adi¢do de carga, e talvez esse decréscimo possa ter interferido no
Moédulo de Young.

Os resultados do médulo de elasticidade dos compdsitos carregados com alumina nao
tratada com PE-g-MA apresentam uma tendéncia a um aumento do seu valor com o aumento
do teor de carga, levando a um valor médio mais alto do que o obtido pelo PEAD. Resultado
similar foi obtido por Silva’. Considerando o valor médio, o compésito que apresentou o

moédulo mais alto foi o PEAD/3,2%Al1,03nt/2%PE-g-MA.
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Segundo Grison'’, as micrografias de compdsitos de PEBD/alumina obtidas utilizando
silano como agente compatibilizante mostraram que houve uma boa interagdo entre a matriz
polimérica e a face externa da alumina. Quando o polietileno graftizado com anidrido maleico
foi utilizado como compatibilizante, houve, entretanto, uma maior penetragdo do polimero no
interior da alumina, o que pode ter contribuido em resultados superiores para propriedades
mecanicas. As micrografias obtidas no presente trabalho, mostram uma boa interagdo da
matriz com a carga quando as particulas foram tratadas com silano. Quando o PE-g-MA foi
adicionado ao PEAD carregado com alumina tratada ou ndo tratada, uma morfologia mais
fina foi obtida, e com menor formacdo de aglomerados. A tendéncia ao aumento do médulo
eldstico em tracdo dos compdsitos carregados com alumina ndo tratada na presenca do
compatibilizante talvez possa ser atribuida a esse efeito. Nos compdsitos carregados com
alumina tratada e compatibilizante esse efeito, entretanto, nao foi observado. Silva’ observou
que o tratamento do polipropileno com alumina tratada com silano e com adicdo de
compatibilizante promoveu a obtencdo de propriedades mecanicas inferiores as obtidas
quando a alumina néo tratada foi utilizada com o PP-g-MA. Segundo Silva’ ndo h4 um efeito
sinergético entre a alumina tratada e o PP-g-MA.

A Figura 24 apresenta a resisténcia a tragdo dos compositos PEAD/AIOs.

Figura 24 - Resisténcia a tracdo dos compdsitos PEAD/AI,Os.
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A resisténcia a tracdo dos compositos é fortemente dependente do grau de adesdo entre
acargae a matriz’*. Silva’ observou que o tratamento da alumina com vinil-trietéxi-silano
ndo provocou alteracdes significativas na resisténcia a tracdo dos compositos de polipropileno
carregado com alumina. Esse resultado foi atribuido ao fato que o tratamento da alumina com
silano provavelmente ndo foi muito eficaz na melhoria da adesdo interfacial para os
compdsitos analisados no presente estudo’. Os resultados obtidos mostram que hd uma
tendéncia a se obter valores mais altos da resisténcia a tracdo nos compdsitos carregados com
alumina tratada. Com a adi¢do do PE-g- MA essa tendéncia, de uma forma geral, se inverte.
Silva’ também observou que todos os compdsitos carregados com alumina nio tratada e
processados com o agente compatibilizante- PP-g-MA apresentaram valor médio da
resisténcia a tragdo superior aos processados com alumina tratada.

Os resultados obtidos indicam que se a resisténcia a tragdo for um parametro de
desempenho, qualquer um dos compdsitos poderia ser escolhido em virtude de apresentarem
dentro da faixa de erros o mesmo resultado, inclusive igual ao do PEAD. Nesse caso,
considerando os custos e a alumina mais barata do que o PEAD, o material escolhido seria o
PEAD/15%/Al1,05. Considerando o valor médio de mdédulo de elasticidade, o compdésito
escolhido seria 0 PEAD/15%AI1203/ 2% PE-g-MA.

Ha na literatura trabalhos nos quais foi observado um aumento na resisténcia a tracio
dos compdsitos com o uso de silano, nos quais o silano atuou como um elo entre a carga e a
matriz’*%*,

O uso do agente de acoplamento PE-g-MA provocou tendéncia ao aumento da
resisténcia a tracdo no escoamento para todos os compdsitos analisados, o que é compativel
com resultados encontrados na literatura'>®. Este aumento na resisténcia pode ser explicado
pela melhoria da adesdo interfacial entre a carga e a matriz”>. O aumento do teor de alumina
provocou tendéncia a reducdo da resisténcia a tracido no escoamento dos compdsitos onde ndo
foi utilizado o PE-g-MA. Por outro lado, nos compdsitos onde foi utilizado o PE-g-MA, o
aumento do teor de alumina provocou tendéncia ao aumento da resisténcia a tragdo no
escoamento. Alguns autores também observaram redug¢do na resisténcia a tracdo com o

10,70,94

aumento do teor de carga , em outros trabalhos, no entanto, o efeito contrario foi

observado'>.

E valido ressaltar que, os valores de resisténcia a tragdo dos compédsitos PEAD/AL,O3
e PEAD/Fibra de Vidro se encontram na mesma faixa. Esses resultados mostram que se
obtém materiais mais resistentes (mddulo de elasticidade alto e resisténcia a tracdo alta)

apenas processando o polimero com 20% de fibra de vidro.
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A Figura 25 apresenta a tenacidade dos compdsitos PEAD/Fibra de Vidro.

Figura 25 - Tenacidade dos compésitos PEAD/ Al,Os.
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Fonte: O Autor, 2018.

Através da Figura 25, € possivel notar uma tendéncia a diminuicdo na tenacidade dos
compdsitos com o aumento da carga de alumina. A tenacidade dos compdsitos com adicdo de
alumina tratada com VTES n@o apresentou variagdo significativa, se comparada a tenacidade
dos compdsitos com a adicdo de alumina ndo tratada. Com a utilizagdo do agente
compatibilizante € possivel notar uma queda mais acentuada na tenacidade dos compdsitos

com o aumento do teor de carga.

3.5.2 Propriedades em impacto dos compdsitos

As propriedades mecanicas em impacto dos compositos estudados sdo apresentadas a

seguir.
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A Tabela 12 e a Figura 26 apresentam a resisténcia ao impacto do PEAD e dos

compésitos PEAD/Fibra de Vidro formulados com fibra de vidro in natura e com fibra de

vidro tratada com y- aminopropil-trietoxi-silano.

Figura 26 - Resisténcia ao impacto dos compédsitos PEAD/Fibra de Vidro.
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Tabela 12 - Resisténcia ao impacto do PEAD e dos

compdsitos PEAD/Fibra de Vidro.

Amostras
PEAD puro
PEAD/2,4%FVnt
PEAD/3,9%FVnt
PEAD/9,8%FVnt
PEAD/1,8%FVt
PEAD/3,8%FVt
PEAD/5,3%FVt

Resisténcia ao Impacto (J/m)

55,7+3,1
452+1,5
45,7+ 1,5
47,0+ 1,4
43,1+£2,0
44,2 £2.0
46,8 £1,2

Fonte: O Autor, 2018.
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Ha resultados publicados que indicam que a adicdo de fibra de vidro diminui
drasticamente a resisténcia ao impacto dos compésitos7’%, devido ao fato da fibra de vidro ser
uma carga inorgénica fragil. Outros autores, entretanto, relatam a aumento da resisténcia ao
impacto do PP resultante da incorporagao de fibras de vidro ao polipropilen097’98.

No presente estudo, como mencionado anteriormente, a resisténcia ao impacto do
PEAD foi reduzida pela incorporacdo de fibra de vidro, independentemente do tratamento
realizado na fibra.

Alguns estudos relatam que o tratamento superficial da fibra de vidro com silanos
promove o aumento da resisténcia ao impacto da matriz polimérica resultante da melhor

7R Silva7, entretanto, ndo observou melhoria nas

adesdo interfacial entre as fibras e a matriz
propriedades de impacto quando as fibras de vidro foram tratadas superficialmente com v-
aminopropil-trietdxi-silano.

Observa-se também que a resisténcia ao impacto apresenta tendéncia ao aumento com
o aumento do teor de carga. Sun et al.’” observaram um aumento da resisténcia ao impacto
dos compdsitos com o aumento do teor de fibra de vidro, porém ndo disseram a qual
fendmeno este aumento foi atribuido.

A Tabela 13 apresenta a resisténcia ao impacto dos compdsitos PEAD/AILOs,

formulados com alumina nio tratada e com a alumina tratada com silano. Apresenta também

os resultados referentes aos compdsitos processados com agente compatibilizante PE-g-MA.
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Tabela 13 - Resisténcia ao impacto do PEAD e dos compésitos PEAD/ALOs.

Amostras Resisténcia ao Impacto (J/m)
PEAD puro 579+1,4
PEAD/5%A1203nt 39,4+ 1,6
PEAD/10%A1203nt 38,8+1,9
PEAD/15%A1203nt 37,6 £ 1,6
PEAD/5%A1203nt/2 % MA 50,3 +0,8
PEAD/10%A1203nt/2% MA 499 + 1,1
PEAD/15%A1203nt/2%MA 48,6 +1,2
PEAD/5%A1203t 37,1 £1,1
PEAD/10%A1203t 36,1 £1,7
PEAD/15%A1203t 36,3 +£2,1
PEAD/5 %A1203t/2% MA 423+1,0
PEAD/10%A1203t/2% MA 39,6 £0,7
PEAD/15%A1203t/2% MA 38,3+£0,8

Fonte: O Autor, 2018.

Os resultados apresentados na Tabela 13, podem ser melhor visualizados na Figura 27.

Figura 27 - Resisténcia ao impacto dos compédsitos PEAD/AL,O;.
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Fonte: O Autor, 2018.
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Através da Tabela 13 e da Figura 27 nota-se que a adi¢do de alumina tratada ou ndo
tratada e com ou sem adicio de compatibilizante provocou uma dristica reducdo da
resisténcia ao impacto. Resultado similar foi obtido por Silva’.

Akil et al* verificaram que melhores propriedades de impacto do polipropileno foram
obtidas quando a alumina foi tratada com 1,5 m/m de silano. A comparacio das propriedades
de impacto dos compdsitos carregados com alumina tratada com silano e com alumina nio
tratada, mostram que o tratamento com silano nao melhorou as propriedades de impacto.

As propriedades de impacto de polimeros carregados com cargas particuladas
dependem significativamente da efetiva dispersdo da carga, uma vez que aglomerados
maiores atuam como concentradores de tensdo, produzindo um decréscimo da resisténcia ao
impacto. As micrografias obtidas mostraram que com exce¢do das amostras nas quais o
anidrido maleico foi adicionado todas as amostras de compdsitos analisadas apresentaram
aglomerados. Nesse trabalho se verificou que a adi¢do do compatibilizante promoveu a
obtencdo de melhores propriedades de impacto, entretanto ainda mais baixa do que a do

PEAD.

3.5.3 Propriedades em flexdo dos compdsitos

As propriedades mecénicas em flexdo dos compdsitos estudados sdo apresentadas a
seguir.

A Tabela 14 apresenta as propriedades em flexdo do PEAD e dos compdsitos
PEAD/Fibra de Vidro formulados com fibra de vidro in natura e com fibra de vidro tratada

com Y- aminopropil-trietoxi-silano.

Tabela 14 - Resultados do ensaio de flexdo dos compdésitos PEAD/Fibra de Vidro

Amostras Modulo de Flexdao (MPa) Resisténcia a Flexao (MPa)
PEAD puro 848 +42 30,3+0,9
PEAD/2,4%FVnt 1059 + 36 32,2+0,4
PEAD/3,9%FVnt 1295 + 30 34,3+0,2
PEAD/9,8%FVnt 1550 + 25 35,6 £0,3
PEAD/1,8%FVt 933 +£25 31,0+0,5
PEAD/3,8%FVt 1041 £ 19 31,9+0,3
PEAD/5,3%FVt 1259 + 33 33,5+04

Fonte: O Autor, 2018.
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A Figura 28 apresenta graficamente os resultados obtidos para o médulo de flexdo do

PEAD e dos compdsitos PEAD/Fibra de Vidro.

Figura 28 - Modulo de flexao dos compdsitos PEAD/Fibra de Vidro
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Fonte: O Autor, 2018.

Como base nos dados apresentados na Tabela 14 e na Figura 28, observa-se que os
compdsitos que apresentaram maior modulo de flexdo foram aqueles nos quais foi utilizada
FVnt. Esses resultados reforcam a hipdtese de que o tratamento da fibra de vidro com y-
aminopropil-trietéxi-silano, apesar de melhorar a interagcdo entre a fibra de vidro e a matriz
polimérica, fragilizou a fibra de vidro.

Nota-se também, que com o aumento do teor de fibra de vidro houve aumento no
moédulo de flexdo dos compdésitos, como ji esperado. Hé na literatura estudos que corroboram
este resultado’”®. E vilido ressaltar que, todos os compositos de PEAD com fibra de vidro
apresentaram valores de moédulo de flexdo médios superiores ao do polimero puro. O
compdsito PEAD/9,8%FVnt foi o que apresentou, entre os compoésitos de PEAD e fibra de
vidro, o maior mddulo de flexdo, sendo este valor 83% superior ao do polimero puro.

A Figura 29 apresenta a resisténcia a flexdo dos compédsitos PEAD/Fibra de Vidro.
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Figura 29 - Resisténcia a flexdo dos compositos PEAD/Fibra de Vidro
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Fonte: O Autor, 2018.

Pela andlise da Figura 29, observa-se que os compésitos carregados com FVnt
apresentaram a maior resisténcia a flexdo entre os compodsitos de PEAD e fibra de vidro.
Diferentemente do observado no presente estudo, Xie et al.” observaram que o tratamento da
fibra de vidro com alquil-trimetdxi-silano promoveu o aumentou a resisténcia a flexdao dos
compdsitos, em comparacdo com a fibra de vidro sem tratamento. Nota-se também que,
houve um aumento da resisténcia a flexdo com o aumento do teor de fibra de vidro. H4 na
literatura estudos que também relatam aumento da resisténcia a flexdo com o aumento do teor
de fibra de vidro’"*>*". E valido ressaltar que, o compésito de PEAD/9,8%FVnt foi também o
que apresentou, entre os compodsitos de PEAD e fibra de vidro, a maior resisténcia a flexao,
sendo este valor 17,5% superior ao do polimero puro.

A Tabela 15 apresenta o modulo de flexdo e a resisténcia a flexdo do PEAD e dos
compositos PEAD/AI,O3, formulados com alumina in natura e com a alumina tratada com
VTES. Apresenta também os resultados referentes aos compdsitos processados com agente

compatibilizante PE-g-MA.
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Tabela 15 - Resultados do ensaio de flexdo dos compésitos PEAD/ALO;

Amostras Modulo de Flexdao (MPa) Resisténcia a Flexdo (MPa)
PEAD puro 623 + 11 248 +£0,2
PEAD/1,1%A1203nt 626 + 24 248+04
PEAD/2,4%A1203nt 609 £ 26 245+04
PEAD/3,9%A1203nt 642 + 34 25,1+£0,6
PEAD/1,2A1203nt/2% MA 616 + 26 24,7+0,5
PEAD/2,6%A1203nt/2 % MA 624 +28 249 +0,5
PEAD/3,2%A1203nt/2 % MA 618 £26 24,7 +0,5
PEAD/1,1%A1203t 645 + 26 25,3+0,5
PEAD/2,1%A1203t 622 + 17 24,8 +£0,3
PEAD/3,3%A1203t 681 +13 25,8 +0,2
PEAD/1,1%AI1203t/2% MA 614 £ 18 24,7+0,3
PEAD/2,3%A1203t/2 % MA 594 £ 26 24,3+0,5
PEAD/2,7%A1203t/2 % MA 632 +25 25,1+0,4

Fonte: O Autor, 2018.

Os resultados para o médulo de flexdo dos compdsitos PEAD/AI,O5 apresentados na

Tabela 15, podem ser melhor visualizados na Figura 30.

Figura 30 - Médulo de flexao dos compdsitos PEAD/AI,O3

700 - I
T I
T 7T T T T T —F
L
-
600 [*7] [T Ly |4 =4 L pof
1
©
o 500
=
o}
W 400
Q@
L
3 3004
o
=]
S  200-
=
100
0 & S SIS > P S
o of o & a0 A g™ EEUAIR S
?ngQ '\u\o?g/ \PS b?\&g/ ’\\?X go\e?\’),o% ?Qx O(\\\q,\ ‘b\\\ ’5(\\\7,\ 'b\q/\ ‘\\\'L\ O‘b'L\
N ! ﬂ & o
?/?9\ QQ,?Q\ © ?(/,?9 oP ?@?9\ \QP{L W o B rg’\?x rf\a?ﬁ’ s
< RS SR LA L gielg
<P Q?’?\ Q@P < ?Q’

Fonte: O Autor, 2018.



85

Os resultados obtidos e apresentados na Tabela 15 e Figura 30 mostram que a adi¢do
da alumina tende a promover em concentracdes mais elevadas o aumento do mdédulo de
flexdo do polimero. Aumento real foi observado devido ao tratamento da alumina com o
VTES, que provocou o aumento no mddulo de flexdo nas amostras de cerca de 9,5%, quando
um teor de 3,3 % v/v de carga foi utilizado. Quando o agente compatibilizante PE-g-MA foi
utilizado, o médulo de flexdo ndo mostrou alteragéo significativa, permanecendo iguais dentro
da faixa de erro. Para os compdsitos com até 2,4% de alumina, a adi¢do da carga provocou
tendéncia a reducdo do moédulo de flexdo; no entanto, para amostras com valores acima de
2,5% de alumina, a adi¢do de carga provocou tendéncia ao aumento do mddulo.

Mai et al.'” notaram que a adicdo de alumina e o aumento do teor de carga resultaram
em um aumento do médulo de flexao, devido ao efeito de enrijecimento da carga. Aumento
real do médulo s6 foi obtido em teor mais elevado de alumina tratada. A presenca de
aglomerados ou a dispersao ineficiente da alumina na matriz pode ser responsavel pelo fato de
ndo se ter verificado um aumento real do médulo em outras concentragdes. A amostra
PEAD/3,3% Al,Ost apresentou, entretanto, morfologia diferente que sugere que apesar da
formacgdo de aglomerados, esses ficaram embebidos pela matriz, melhorando a molhabilidade
da carga pela matriz. Esse efeito, entretanto, nédo foi verificado nos resultados dos ensaios de
tracdo. Deve se ressaltar que o ensaio de flexdo envolve tensdes de tracdo e de compressao.
As tensdes compressivas podem ter afetado de forma diferente a microestrutura obtida.

Os resultados mostram também que valores mais altos de modulo de flexdo sdo
obtidos através da incorporacdo da fibra de vidro no polimero do que com a incorporacio de
alumina. Os compésitos PEAD/Fibra de Vidro apresentaram, de forma geral, maiores valores
de médulo de flex@o do que os apresentados pelos comp6sitos PEAD/AILLOs.

A Figura 31 apresenta a resisténcia a flexao dos compoésitos PEAD/ALOs
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Figura 31 - Resisténcia a flexdo dos compésitos PEAD/AILOs.
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Analisando-se a Figura 31, observa-se que os efeitos da adicdo de carga, do tratamento
da carga e do uso de agente de acoplamento sobre a resisténcia a flexdo foram muito similares
aos respectivos efeitos sobre o médulo de flexdo. O tratamento e o uso de agente de
acoplamento provocaram uma fraca tendéncia a reducdo desta propriedade. Aumento real da
resisténcia 4 flexao foi observado para a amostra PEAD/3,3%Al,0st. Akil et al.*® verificaram
que a resisténcia a flexdo dos compdsitos carregados com alumina tratada com silano foi
maior (4%) que a resisténcia dos compdsitos polipropileno carregados com alumina nio
tratada.

Mai et al.'® observaram diminui¢do da resisténcia a flexdo para os compdsitos de

1100, que estudaram compositos de PP e fibras

polipropileno e alumina. No entanto, Zhang et a
de alumina, observaram que a resisténcia a flexdo dos compdsitos aumentou com o teor de
carga e que a resisténcia a flexdo dos compdsitos de alumina com anidrido maleico como
agente de acoplamento foi maior do que sem agente de acoplamento. No presente trabalho, a
adi¢do do PE-g-MA ndo promoveu melhoria das propriedades de flexdao dos compdsitos

PEAD carregados com alumina in natura ou alumina tratada.
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CONCLUSAO

O tratamento das fibras de vidro com o y-aminopropil-trietxi-silano ndo provocou a
obten¢do de compdsitos com propriedades superiores as do PEAD sendo, portanto, preferivel
utilizar compo6sitos de PEAD com fibras de vidro néo tratadas, se os parametros de
desempenho requeridos do material forem a obtencido de melhores propriedades mecanicas
em flexdo e tragdo. O compdsito que apresentou melhores propriedades, dentre os compdsitos
carregados com fibra de vidro, foi o PEAD/9,8%FVnt.

O tratamento da alumina com o VTES ndo promoveu altera¢des significativas nas
propriedades térmicas, com exce¢do de um aumento na estabilidade térmica do compdsito
onde 1,1% v/v de alumina tratada foi incorporada a matriz de PEAD.

Com relacdo as propriedades mecénicas, o tratamento da alumina ndo provocou
altera¢des no médulo de elasticidade, mas aumentou, em relagio a alumina ndo tratada, a
resisténcia a tracdo, o médulo de flex@o e a resisténcia a flexdo dos comp6sitos produzidos,
entretanto, somente houve um aumento nas propriedades de flexdo quando comparadas as do
PEAD puro. Em relagao a resisténcia ao impacto, o tratamento das cargas provocou uma
reducdo dessa propriedade. O compdsito que apresentou melhores propriedades, dentre os
compoésitos carregados com alumina, foi o PEAD/3,3%Al,0st.

A utilizacdo do agente compatibilizante ndo mostrou alteracdes significativas nas
propriedades térmicas e mecanicas obtidas, embora, a anélise morfolégica dos compdsitos
com utilizag¢do do agente compatibilizante aparentemente mostrou que houve uma melhor

interag@o entre a matriz e as cargas.
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APENDICE - Curvas de DSC das amostras de relevancia

Figura 34 - Curvas de DSC do PEAD puro com irganox

120
{ [PUrRO 132.48°C
100
] terceiro aquecimento
) } I —
] 1 125.51°C
2232419
80
g 1 | 1 J
4 T T
£ resfriamento
~ 1 118.84°C
E 60 223.1Jig
w ]
® 132.06°C
o N
I
40 117.14°C"
1 segundo aquecimento
1 : T 1‘
] 123.92°C
214.4J/ o
204 9 136.16°C
| /_J\ primeiro aquecimento
0 / T . r T T T T T v T T T . T
0 50 100 150 200 250 300
Exo Down Temperature (“C) Universal V4.5A TA Instruments

Fonte: O Autor, 2018.

Figura 35 - Curvas de DSC do PEAD puro com 6leo de uva
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Figura 36 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/2,4%FVnt
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Figura 37 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/9,8%FVnt
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Figura 38 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/3,8%FVt
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Figura 39 - Curvas de DSC do compésito PEAD/S,3%FVt
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Figura 40 - Curvas de DSC do compdésito PEAD/1,1%Al,0st
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Figura 41 - Curvas de DSC do compésito PEAD/3,3%Al,0st
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Figura 42 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/1,2%Al,0snt/2%MA
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Fonte: O Autor, 2018.

Figura 43 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/2,6%Al,0snt/2%MA
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Fonte: O Autor, 2018.



Figura 44 - Curvas de DSC do compdsito PEAD/3,2%Al,0snt/2%MA
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