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RESUMO

O desenvolvimento de compdsitos tem conquistado diferentes segmentos de mercados devido
as propriedades diferenciadas que apresentam. Dentre os segmentos de aplica¢do de materiais
compdsitos esta a construcao civil, que cada vez mais tem procurado associar baixo custo,
bom desempenho e sustentabilidade. Na perspectiva de desenvolvimento sustentavel o uso de
recursos naturais tem sido cada vez mais intensificado e com isso compositos a base de
cortica vém ganhando despertando o interesse dos meios académicos e industriais. O tema
proposto neste trabalho estd inserido no mbito do desenvolvimento e caracterizagdo de
compdésitos que combinam o Policloreto de Vinila (PVC) e a cortica natural sob diferentes
granulometrias para possivel aplicagdo como material de revestimento de cabos elétricos. Os
compdsitos contendo 5 e 10% de cortica foram processados em extrusora monorosca,
moldados via compressdo e caracterizados por microscopia Optica e eletrnica de varredura,
desempenho mecénico sob tracdo, comportamento térmico para determinacdo de perda de
massa, comportamento sob queima vertical e por fim determinacdo da resistividade elétrica
volumétrica. Em geral, os resultados apontaram influéncia da cortica sob as diferentes
caracterizacdes, com reducdes de propriedades mecanicas e elétricas, o que foi atribuido a
formacdo de aglomerados e a falta de compatibilidade entre os constituintes. Termicamente
ndo foram observadas alteracdes significativas nos eventos de perda de massa do material e o
teste de resisténcia a chama indicou que a presenca de cortica reduz o tempo de manutencgéo
da chama. Os resultados obtidos apontam para necessidades de introducdo de um agente
compatibilizante ao compdsito e possiveis alteragdes nos pardmetros de processamento tais
como tipo de extrusora, velocidade de roscas e controle de vazdo de alimentacdo, mas néo
excluindo o potencial de aplicagdo como material de revestimento em cabos elétricos.

Palavras-chave: Poli(Cloreto de Vinila), cortica, compositos.
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ABSTRACT

The development of composites has conquered different market segments due to the different
properties they present. Among the segments of application of composite materials is civil
construction, which has increasingly sought to associate low cost, good performance and
sustainability. In the perspective of sustainable development the use of natural resources has
been increasingly intensified and with this, cork-based composites have been gaining in the
interest of academic and industrial circles. The subject proposed in this work is part of the
development and characterization of composites combining Vinyle Polychloride (PVC) and
natural cork under different grades for possible application as coating material for electric
cables. The composites containing 5 and 10% of cork were processed in monoroscopic
extruders, molded by compression and characterized by optical and scanning electron
microscopy, mechanical performance under traction, thermal behavior to determine mass loss,
behavior under vertical firing and finally determination VVolumetric resistivity. In general, the
results indicated the influence of cork under the different characterizations, with reductions of
mechanical and electrical properties, which was attributed to the formation of agglomerates
and the lack of compatibility between the constituents. Thermally no significant changes were
observed in the mass loss events of the material and the flame resistance test indicated that the
presence of cork reduces the flame holding time. The results obtained point to the need to
introduce a compatibilizing agent to the composite and possible changes in the processing
parameters such as extruder type, screw speed and feed flow control, but not excluding the

potential of application as a coating material in cables electrical installations.

Keywords: Poly (Vinyl Chloride), cork, composites.
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INTRODUCAO

A ciéncia dos materiais compositos vem se desenvolvendo cada vez mais e de forma
vasta conquistando novos espagos e inovando em tecnologia, sendo as respectivas
propriedades fisicas e mecénicas destes materiais grandes atrativos para aplicacGes de alta
performance na engenharia (Kiliaris, & Papaspyrides, 2010; Halliwell, 2002; Flaga, K.,

2000).

O composito ou material composto é uma composicdo de dois ou mais componentes
que apds a sua juncdo formam um Unico material, sendo macroscopicamente possivel
distinguir os diferentes constituintes (Mark, 2004). Podemos subdividir os compdsitos em
duas fases distintas: a fase do reforco, que suporta a maior parte dos esforgos, sendo
normalmente constituida por fibras ou por pds de diferentes composicGes e aspectos
granulométricos; e a fase da matriz, que tem por funcdo agregar o reforco transmitindo os

esforcos (Chawla, 2012).

Na era em que a sustentabilidade é a palavra de ordem e a preocupac¢édo da comunidade
académica e industrial, o desenvolvimento de compdsitos com recursos renovaveis passou a
ter um papel fundamental nas mais diversas areas de aplicacdo. E neste contexto, o objetivo
deste trabalho foi desenvolver compositos a base de um dos polimeros mais consumidos no
mundo, o Poli(Cloreto de Vinila), e de uma carga com origem vegetal de excelentes

propriedades, a cortica.

Os produtos de PVC sdo excelentes opgdes para 0 mercado da construgdo civil. Em
sintese mostram excelente relacdo custo/beneficio, reduzida massa especifica, facilidade de

processamento (Feltran, & Diaz, 2007). Esta é a razdo pela qual 63% da resina de PVC



consumida no Brasil sdo destinados as aplicacbes ligadas a construcdo civil na forma de
produtos como: tubos, conexdes, perfis para construcdo civil e fios e cabos (Perottoni, 2007,

Kohler-Hammer, Knippers, & Hammer, 2016).

Diante da versatilidade do PVC é possivel modificar suas propriedades de inUmeras
maneiras como, por exemplo, incorporando aditivos e formando blendas (Araujo, & Pires,
2013). E diante destas possibilidades foi proposta a adi¢éo de cortica com o intuito de alterar
as propriedades térmicas e elétricas do PVC. Essa € uma proposta promissora para a criacdo
de materiais inovadores, visto que, diante das buscas nas mais diversas plataformas apenas um
trabalho foi encontrado analisando o comportamento mecéanico e térmico de compdsitos de
PVCl/cortica (Boulahia, 2016). A versatilidade e a diversidade de caracteristicas e requisitos
técnicos da cortica permitem a utilizacdo em maultiplas aplicacBes: na construcao ela cumpre
simultaneamente requisitos de isolamentos térmicos, acusticos e antivibratorios que podem
torna-la uma solucdo de desenvolvimento sustentavel. Um enorme leque de aplicacdes é
apresentado para a cortica, podendo ser utilizada como revestimento de fachadas para

isolamento térmico, acustico em pavimentos e em coberturas como isolante térmico.

Diante do exposto, 0 estudo proposto serd apresentado em dois capitulos: o primeiro
abordara os principais conceitos e aspectos relacionados aos materiais do foco da pesquisa, 0
PVC e a cortica; o segundo capitulo apresentara a metodologia seguida na preparacdo dos
compdsitos e 0s respectivos resultados obtidos por meio da avaliagdo da morfologia,
desempenho mecanico e térmico, comportamento sob queima e determinacédo da resistividade

elétrica volumétrica.
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RESUMO

Nas ultimas décadas os compositos poliméricos tém desempenhado um papel importante na
construcdo civil sob diferentes aplicagOes: revestimento de pavimentos, acabamento interior
de paredes, acessorios de iluminagdo, revestimentos de cabos, canalizacdes, entre outros.
Dentre os polimeros que podem ser utilizados como matriz polimérica para revestimento e
isolacdo de cabos elétricos destaca-se o Poli (Cloreto de Vinila) devido a combinacdo de boas
propriedades. Uma alternativa para melhorar suas propriedades de retardancia a chama,
degradacdo térmica e propriedade de isolamento seria a adi¢cdo de cortica. A cortica nos
ultimos anos vem sendo muito utilizada na construcdo civil para isolamento térmico de
paredes e coberturas, revestimento de fachadas, entre outras, e sendo uma carga de origem
vegetal reduziria os impactos ambientais causados por possiveis descartes inadequados de
materiais. A fim de contribuir para a formacdo de novos materiais, foi desenvolvido
compésito PVC/cortica na finalidade de melhorar suas propriedades para aplicacdo em
revestimento e isolacdo de cabos de baixa tenséo.

Palavras-chave: Poli(Cloreto de Vinila), cortica, construcdo civil, revestimento de cabos.



ABSTRACT

In recent decades, polymer composites have played an important role in civil construction
under different applications: floor coverings, interior wall finishes, lighting fixtures, cable
cladding, plumbing, among others. Among the polymers that can be used as a polymeric
matrix for coating and insulation of electrical cables, Poly (Vinyl Chloride) stands out due to
the combination of good properties. An alternative to improving its flame retardancy
properties, thermal degradation and insulation property would be the addition of cork. Cork in
recent years has been widely used in civil construction for thermal insulation of walls and
roofs, facade cladding, among others, and being a load of vegetable origin would reduce the
environmental impacts caused by possible inappropriate material discards. In order to
contribute to the formation of new materials, PVVC / cork composite was developed in order to
improve its properties for coating and insulation of low voltage cables.

Keywords: Poly (Vinyl Chloride) , cork, civil construction, cable cladding.



1. INTRODUCAO

A histéria da humanidade tem sido marcada pela inquietude do homem no ato de
explorar as potencialidades ao seu redor (Korjenic, Zach, & Hroudova, 2016). O grande
desenvolvimento tecnoldgico, associado a crescente evolugcdo no mundo da quimica organica,
tem permitido a utilizacdo de materiais plasticos com vasto leque de aplicacfes, tornando-o
um produto moderno, acessivel e cada vez mais importante (Santos, & Guerra, 2010). De fato,
desde as instalacbes elétricas e hidraulicas até ao acabamento de uma obra (como
revestimento de pavimentos e caixilharias), a aplicacdo de polimeros na construcgéo civil vem
apresentando um rapido crescimento (Flaga, K., 2000; Ammala, et al., 2011; Kiliaris, &

Papaspyrides, 2010).

Suas principais vantagens quando consideradas no projeto de um produto destinado a
construcdo civil sdo: baixa massa especifica, possibilidade de moldagem em qualquer desenho
e/ou formato, contribuicdo ao isolamento térmico e acustico, facilidade de instalacdo e baixa
demanda de manutencdo (Feltran, & Diaz, 2007). Entretanto, mesmo com as suas vantagens e
vasta aplicabilidade, alguns materiais plasticos apresentam como limitacdes baixa resisténcia
aos esforgos de tracdo e impacto, deformacao sob carga, baixo ponto de fusdo em comparacéo
com os materiais ceramicos e metalicos e elevada inflamabilidade (Flaga, K., 2000). No
mercado da construgdo civil o PVC é o termopléastico mais utilizado e cerca de 63% de todo o
PVC consumido no pais sdo direcionados para a inddstria de construcdo e arquitetura

(Abiquim, 2006; Perottoni, 2007).

Diversos materiais particulados ou fibrosos, sob a forma de reforgo ou carga, podem
ser incorporados a matriz de PVC procurando-se aumento da resisténcia ao impacto;

melhorias de processabilidade; aumento de rigidez/temperatura de distorgdo térmica e reducao



de inflamabilidade, melhoria das propriedades dielétricas, etc. A incorporacdo de borrachas
(elastdmeros) ao PVC é um exemplo que mostra como proporcionar um aumento significativo

na resisténcia ao impacto (Mano, 1991).

A motivacao para a utilizacdo da cortica esta no fato de este apresentar uma série de
propriedades peculiares, como reduzida densidade, possuir elasticidade, ser isolante térmico,
elétrico, de baixo custo e além disso, € um material natural e renovavel (Fernandes, 2013). De
acordo com Fernandes, et al., (2015) a adicdo de cortica aos materiais poliméricos contribui

para a producdo de materiais leves e para o desenvolvimento de compdsitos mais sustentaveis.

A proposta desse trabalho foi contribuir com um estudo experimental no
desenvolvimento de um material composito que venha permitir a incorporacdo da cortica ao
processo de mistura com o PVC, fazer uma abordagem geral dos aspectos relacionados ao
composito PVC/Cortica e apontar a maneira de como esses materiais podem ser uma

alternativa para revestimento de cabos elétricos.
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2. COMPOSITOS

Os compoésitos sdo materiais resultantes da juncdo de dois ou mais componentes
distintos e que apresentam caracteristicas diferentes dos seus constituintes (Jones, 1975;
Mark, 2004; Kaw, 2006; Boston, 2012). Os compdsitos surgiram com destaque na segunda
metade do Século XX com o0 uso de estruturas leves e nas décadas de 80 e 90 a aplicacdo dos
compositos tornou-se muito comum para melhorar o desempenho de veiculos espaciais e

avides militares (Ventura, 2009).

Uma importante caracteristica dos compdsitos é a facilidade com que podem ser
desenvolvidos para aplicacdes especificas, alterando-se o tipo dos constituintes, concentragéo,
tamanho e forma (Oréfice, Hench, & Brennan, 2001). Uma grande variedade de materiais de
reforcos e matrizes esta disponivel para utilizacdo em materiais compositos e a respectiva
selecdo deve ser realizada visando uma maior eficiéncia para o material (Mano, 1991;

Chawla, 2012).

Em nivel das aplicacbes, os materiais compdsitos encontram-se disseminados por
diversas areas, abrangendo transportes (onde a industria automotiva tem um destaque
particular), artigos desportivos, componentes elétricos e eletronicos, bem como as industrias
de grande visibilidade tecnoldgica, como a aeronautica, espacial e de defesa (Moura, Morais,

& Magalh&es, 2005).

O emprego de cargas naturais como reforgo em materiais compdsitos tem sido o foco
de diversas pesquisas, motivadas na tentativa de substituir os compostos comumente
fabricados com reforgos sintéticos, uma vez que podem apresentar boas relagcdes térmicas,

mecanicas, e peso, aliadas a questédo de sustentabilidade.
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3. POLICLORETO DE VINILA - PVC

O PVC, poli(cloreto de vinila), € um polimero termoplastico semicristalino cuja
estrutura molecular do mero apresenta um atomo de cloro (Marinho, 2005). As formulas

quimicas do mondémero, do mero e do polimero PVC estdo mostradas na Figura 1.1.

Figura 1.1 - Mondmero, mero e estrutura molecular do poli(cloreto de vinila).

H_ H H H H H
C=C_ i +c—¢+%
H s H £ H £
Mondmero Mero Estrutura
Molecular
(PVC)

Fonte: Marinho, 2005.

O elevado teor de cloro na cadeia do PVC torna a sua molécula extremamente polar,
aumentando sua afinidade com uma ampla gama de aditivos, o que permite formula¢Ges com
propriedades bastante variadas (Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006). O PVC é responsavel
por mais de 80% do consumo de plastificantes na area de materiais poliméricos, tornando-o

fundamental para aplicaces nas quais a flexibilidade ¢é requerida (Rabello, 2000).

Existem duas rotas principais para obtencdo do MVC (monbémero de cloreto de vinila)
e posterior produgdo do PVC: a rota do etileno, ou processo balanceado, que € a mais
utilizada em escala mundial e que consiste em duas rotas de produgdo (Cloragédo direta e
Oxicloragdo) do MVC interdependentes, conforme esquema da Figura 1.2. Ambas baseadas
no produto intermediario 1,2-dicloroetano ou simplesmente EDC (Rodolfo Jr, Nunes, &

Ormanji, 2006).
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Figura 1.2 - Rota de producdo de MVC a partir do etileno com o balanceamento dos

processos de cloracédo direta e oxicloragéo.

Cloragho —» Purificacdo —» | Cragueamento
direta do EDC

w1 T & ]

Corrente de HCI

Cloro —p

Oxigénio — Oxicloragao 4 Purificacdo —» MVC

Fonte: Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006.

A rota de producdo via acetileno independe da cadeia petroquimica e pode ser
visualizada na Figura 1.3. Atualmente, é a rota mais adotada nas novas empresas em operagao
na China, devido a menores investimentos nos ativos fabris e custo de producdo em relacdo as

rotas a partir do etileno.

Figura 1.3 - Rota de producéo do MVC a partir do acetileno, atualmente utilizado na China.

Dioxido de Monéxido
carbono de carbono
(CO2) (co)

Carbonato Forno de Oxido de e Carbureto
de calcio cal > calcio elétrica ™ de calcio
(CacQs) (Cad) (CacCz)

Carvao (3c) l
MVC | Hidrocloracdo | Acetileno Hidratacdo |, Agua
(CHCI=CH2) (C2Hz)
Acido Diversas Hidréxido
cloridrico *—— fontes de calcio

(HCI) (Ca({OH)z)

Fonte: Titow, 1984.
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O processo de polimerizacdo do monémero de cloreto de vinila pode ser realizado por
meio das técnicas de emulséo, suspensdo, micro-suspensdo, massa ou solucdo. Nesse trabalho
apenas sera abordada a polimerizacdo em suspensdo (Figura 1.4), responsavel por
aproximadamente 80% da resina de PVC produzida no mundo. Sua producdo consiste em um
processo semi-continuo, no qual os reatores sdo alimentados com mondmeros de cloreto de
vinila (MVC), aditivos e catalisadores e a reacdo de polimerizacdo ocorre em meio aquoso.
Apds o término da reacdo os reatores sdo esvaziados e a mistura de agua e PVC é separada do
mondmero que ndo reagiu. O PVC é centrifugado, seco, peneirado e embalado, e a agua é
reciclada ou tratada na unidade de tratamento de efluentes (Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji,

2006).

Figura 1.4 - Representacao esquematica do processo de polimerizagdo em suspensao.
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Fonte: Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006.

E possivel observar nas Figuras 1.5 e 1.6, respectivamente, a micrografia de uma
particula ou grdo de PVC obtida via processo de suspensao e a sua estrutura interna. Observa-
se que o interior do grdo é formado por aglomerados de pequenas particulas, com diametro

em torno de 1 um, chamadas de particulas primarias. Observa-se na Figura 1.6 que entre as
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particulas primarias existe certa porosidade, o que confere ao polimero facilidade na

incorporacdo dos aditivos (Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006).

Figura 1.5 - Micrografia de uma particula de PVC obtida via processo de polimerizacdo em

suspenséo.

Fonte: Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006

Figura 1.6 - Micrografia de uma particula de PVC seccionada obtida via processo de

polimerizag¢do em suspensao.

Fonte: Rodolfo Jr, Nunes, & Ormanji, 2006.

A presenca de atomos de cloro na cadeia polimérica torna o PVC soltvel em solventes
fortemente polares, como acetona e hidrocarbonetos clorados (Wiebeck, & Piva, 2001; Nunes,
Rodolfo Jr, & Ormanji, 2002). O atomo de cloro atua ainda como um marcador nos produtos
de PVC, permitindo a separacdo automatizada dos residuos de produtos produzidos com este
material, facilitando assim sua separacéo para reciclagem (Rodolfo JR., & Mei, 2007).
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4. CORTICA

A cortica é a camada mais exterior da espécie Quercus suber, vulgarmente designada
de sobreiro, cuja particularidade consiste na capacidade de regeneracdo das células exteriores.
Pode ser descrita como um tecido homogéneo de células de paredes finas com disposicao
regular e sem espaco intercelular, com uma estrutura que se assemelha a um favo de mel
(Silva, et al., 2005). E um material leve, eléstico, resistente a agua, isolante térmico, elétrico,
acustico e resistente a vibracdes. Tem a particularidade de poder ser comprimido sem
expansdo lateral devido a sua estrutura celular prismatica que fica arredondada quando
comprimida, além de ser dotada de uma grande estabilidade quimica, bioldgica e resisténcia
ao fogo (Gil, 2005). Este material é normalmente empregado na construcdo sem funcdes
estruturais e tem um comportamento similar ao poliestireno expandido e a vermiculita (Eires,

Jalali, & Camdses, 2010).

A gqualidade da cortica vem da mistura de gases semelhantes ao ar, que preenche cada
uma das células conferindo leveza, compressibilidade e elasticidade, e da percentagem de
suberina contida nas suas paredes. Desta forma, a cortica pode ser comprimida até metade do
seu tamanho sem perder qualquer flexibilidade, sendo estas caracteristicas importantes em

situacdes de impacto (Queirds, 2016).

A constituicdo quimica da cortica engloba varios tipos de compostos que

tradicionalmente séo divididos nos grupos apresentados na Tabela 1.1.
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Tabela 1.1 — Constitui¢cdo quimica da cortiga.

Suberina 45%  Principal componente das paredes celulares da cortiga,
responsavel pela elasticidade e impermeabilidade.

Lenhina 27%  Segundo componente estrutural mais importante das paredes
celulares da cortica.

Polissacarideos 12% Componentes das paredes das células que ajudam a definir a
textura da cortica.

Ceroides 6%  Repelem a agua e contribuem para a impermeabilidade
Taninos 6%  Conferem cor e permitem a conservagdo do material
Cinzas 4%

Fonte: Gil, 2007.

4.1 APLICACOES DA CORTICA

Além das tradicionais aplicaces (rolhas e aglomerados), a cortica atualmente é
empregada nas industrias automotiva, farmacéutica, aeroespacial, como também em
acessorios de moda, vestuario, dentre outras. Este enorme leque de aplicagdes resulta de suas
inimeras propriedades impares, que se estendem desde excelente capacidade de isolamento
térmico, elétrico e acustico; até uma admirdvel resposta quando submetida a compressao, a

tracdo e torgéo (Gil, 1998; Fortes, Rosa, & Pereira, 2004).

Na construcéo civil a cortica é muito utilizada na forma de aglomerado como isolante
térmico, acustico e vibratdrio, na pavimentacao, revestimento de paredes e tetos, rodapés, em
juntas de dilatacdo/compressdo, e em forma de granulado para mistura com argamassas

(Forum, 2005), como pode ser observado na Figura 1.7.
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Figura 1.7 - Utilizacdo da corti¢a na construgéo civil.
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Fonte: Amorim, 2016.

A cortica surgiu na construgdo civil como resposta as necessidades atuais de conforto e

preocupacao ambiental na utilizacdo de materiais ecoldgicos (Chiebao, 2011). A versatilidade

da cortica tem despertado o aprimoramento e a geracdo de novos produtos a partir de sua

capacidade de integrar-se com outros materiais, tais como plastico, asfalto, cimento. Neste

trabalho a incorporacdo de cortica ao PVC é uma possibilidade de formagdo de um novo

produto para aplicacbes na construcdo civil, visando o revestimento de cabos para baixa

tensao.
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5. POLIMEROS NA CONSTRUCAO CIVIL

Na construcdo civil, a partir do Século XX, alguns materiais convencionais foram
progressivamente substituidos por materiais polimeéricos, como resultado de uma busca
incessante pelo entendimento do comportamento destes materiais (Santos, & Gerra, 2010), e
estdo entre os mais empregados o poli(cloreto de vinila) (PVC), poli(propileno) (PP),

poli(etileno) (PE), poli(estireno) e a poli(amida) (PA) (Lima, Rocha, & Konagano, 2012).

Os polimeros sdo utilizados nas construcbes para resolucdo de problemas de
infiltracBes, corrosdo, dilatacBes, empenamentos, reducdo do tempo e custo de construgdes,
reducdo do peso das estruturas, melhoramento do isolamento térmico e acustico (Halliwell,

2002; Kohler-Hammer, Knippers, & Hammer, 2016).

De acordo com a Abiplast (2015) o setor de construcdo civil é o maior setor
consumidor de plastico no Brasil, sendo empregados aproximadamente 25,7% desses
materiais, como pode ser visto na Figura 1.8, nas seguintes aplicacGes: instala¢fes hidraulicas
prediais, instalacGes elétricas, fechamento de fachadas - esquadrias e portas, fechamento de
coberturas — telhas, pisos, revestimento, forro, etc. Dentre 0os componentes para instalacdes
elétricas, podem ser destacados os eletrodutos para passagem de fios e cabos, revestimentos

isolantes de fios e cabos, tomadas, interruptores, caixas, entre outros.
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Figura 1.8 - Utilizac&o da pléstico na construcdo civil.
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Fonte: Abiplast, 2015.

19,0%

A possibilidade de combinagdes dos elementos quimicos para o desenvolvimento de
novos plasticos sdo virtualmente infinitas e € justamente esse o desafio de se trabalhar com o
PVC. A formacdo de compdsito de PVC e cortica pode representar um grande avango e uma

alternativa para melhorar suas propriedades quando utilizados como materiais de construgéo.
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6. REVISAO BIBLIOGRAFICA ESPECIFICA

Neste topico sdo apresentados alguns resumos de estudos realizados a respeito do
desenvolvimento de compdsitos poliméricos a base de cortica.

Boulahia, et al., (2016) analisaram as propriedades mecanicas e térmicas de
compositos de PVC/cortica em po com e sem agente de acoplamento do tipo anidrido maleico
(AM), nas seguintes proporcdes: 100% PVC, 70% PVC/30% cortica, 60% PVC/40% cortica,
50% PVC/50% cortica, 68% PVC/30% cortica/2% AM, 66% PVC/30% cortica/4% AM, 58%
PVC/40% cortica/2% AM, 56% PVC/40% cortica/4% AM, 48% PVC/50% cortica/2% AM,
46% PVC/50% cortica/4% AM. As formulacdes de PVC/cortica foram preparadas ¢ e
misturados a seco sob alta velocidade em equipamento driser e os corpos de provas foram
preparados sob pré — aquecimento a 170°C em um molde durante 3 min, seguido por uma
prensagem a 180°C sob pressdo de 300 kN durante 5 min. O estudo mostrou que em termos
de propriedades mecanicas, a incorporacdo de cortica em p6 na matriz de PVC sem a presenca
de agente de acoplamento obteve um efeito negativo sobre o tensdo de ruptura devido a falta
de interacdo entre os materiais, enquanto o médulo de elasticidade e a dureza aumentaram. A
incorporacdo do agente de acoplamento promoveu o aumento da tensdo de ruptura dos
compdsitos e maior estabilidade térmica devido a melhor adeséao interfacial , mas ainda com
caracteristicas mecénicas inferiores ao PVC. Considerando as propriedades térmicas dos
compdsitos, estd implicito que a celulose retarda significativamente a decomposi¢cdo do

poli(cloreto de vinila).

Fernandes, et al. (2015) caracterizaram compdsitos resultantes da combinacdo de
diferentes poliésteres alifaticos biodegradaveis com cortica. A biomassa lignoceluldsica com
estrutura celular fechada foi incorporada aos polimeros poli(acido lactico) (PLA),

poli(hidroxibutirato-co-hidroxivalerato) (PHBV), policaprolactona (PCL) e amido
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policaprolactona (SPCL) utilizando-se uma extrusora dupla rosca sob velocidade de rosca de
50 rpm e em seguida a moldagem por injecdo. Antes do processamento as matérias-primas
foram secas a 40°C (para o PCL e SPCL) e 70°C (para o PLLA, PHBYV e corti¢a) durante 24
horas para a estabilizacdo do teor de umidade. Ap6s a secagem, os polimeros foram
micronizados em moinho de alta centrifugacdo, atingindo tamanhos de grdo inferior a 0,5
mm. Os corpos de provas foram processados nas propor¢bes de 100% PLLA, 70%
PLLA/30% cortica, 100% PHBV, 70% PHBV/30% cortica, 100% PCL, 70% PCL/30%
cortica, 100% SCPL e 70% SCPL/30% cortica e avaliados quanto as propriedades mecanicas,
morfologia e propriedades térmicas. Os resultados indicaram que a adi¢do de cortica contribui
para a producdo de materiais leves com uma boa ligacdo a matriz, principalmente para 0s
poliésteres de base bioldgica. Nos resultados da analise térmica foi possivel observar que a
presenca de cortica promoveu o deslocamento das curvas para temperaturas mais baixas
indicando uma pequena diminui¢do na estabilidade térmica dos biocompdsitos. A Unica
excecdo foi PHBV, que a adi¢do de cortica melhorou a estabilidade térmica inicial. Os autores
concluiram que os biocompésitos com cortica sdo viaveis para a producdo de produtos

sustentaveis para uma ampla gama de aplicaces.

Aroso, et al., (2015) avaliaram as propriedades térmicas e mecanicas dos compasitos
de polipropileno/cortica e polipropileno/extratos de cortica processados em extrusora dupla
rosca com perfil de temperatura 100° C, 170° C, 180° C e 185° C. A cortica foi utilizada nas
formas de po natural e os respectivos extratos foram preparados em contato com solventes,
sob condicbes de refluxo, por um periodo de 6 horas. Apos a liofilizagdo, a cortica foi
recuperada na forma de pd, armazenada em um dessecador e protegida da luz até a sua
utilizacdo. Os extratos foram obtidos com agua, etanol e agual/etanol. Antes de iniciar o

processamento, todas as materias-primas naturais foram secas sob vacuo a 30°C durante 24 h,

22



para estabilizar o teor de umidade de cortica. Os resultados dos testes mecanicos indicaram
que o modulo de elasticidade e a tensdo maxima dos compositos sdo estatisticamente
semelhantes ao PP puro. No entanto, a avaliagdo mecanica indica que a presenca de cortica
tratada em agua ou etanol/agua nédo afeta negativamente o desempenho mecanico da matriz de

PP

Fernandes, et al., (2011) investigaram as propriedade dos compositos de polipropileno
(PP)/cortica em p6 e polietileno (PE)/cortica em pd, preparados atraveés do processo de
pultrusdo industrial, nas propor¢oes 50% PP/50% cortica e 50% PE/50% cortica, e moldados
a 150°C para os compositos de PE e a 170°C para as amostras de PP. O resultado das
propriedades mecéanicas mostrou que com a adicdo da cortica foram consideravelmente
reduzidas a resisténcia a tensdo e flexdo do material e que o0 mddulo de elasticidade melhorou
em ambos os casos. No ensaio de resisténcia ao impacto a adicdo de pd de cortica melhora a
capacidade de absorcdo de energia das poliolefinas usadas. Através das imagens por MEV,
verificou-se que nos dois compdsitos a cortica interagiu com a matriz polimérica uma vez que
0S vazios ou espacos entre as duas fases ndo foram detectados. Na analise de TG, o resultado
mostrou que quando a cortica em p6é é misturada com o PP a estabilidade térmica do
compdsito aumenta e no ensaio de resisténcia ao fogo, a cortica atuou como retardante de
chama, melhorando o desempenho do compdsito. Os autores concluiram que os compdsitos
de cortica desenvolvidos apresentaram propriedades promissoras, embora estratégias de
reforco para alcancar a maior rigidez e a forca possam ser necessarias para aplicacfes

especificas.

Fernandes, Mano, & Reis (2013) investigaram a utilizacdo de fibra de sisal curta
tratadas e sem tratamento, com e sem agente de acoplamento (PE-g-MA), como uma

estratégia para reforcar compasitos de cortica em po e polietileno de alta densidade (PEAD).
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As fibras de sisal tratadas foram imersas em solucdo de hidréxido de sodio (NaOH) durante
2h a temperatura ambiente, em seguida, lavadas com agua destilada contendo algumas gotas
de acido acético, e finalmente lavadas com agua destilada, seguido de secagem num forno a
70°C. Antes da mistura todas as matérias-primas foram secas a 80°C durante 16 h, para
estabilizar a cortica e as fibras sisal com relacdo ao teor de umidade. Depois disso, as fibras de
sisal foram cortadas nas dimensdes < 20 mm. Os compositos foram produzidos em extrusora
dupla rosca em uma temperatura de 130°C a 160°C com uma velocidade rotacdo das rocas de
30 rpm, seguido por uma moldagem a compressao a uma temperatura de 150°C. As imagens
de microscopia eletrénica de varredura (MEV) mostram uma boa adesdo entre a cortica e a
matriz polimérica promovida pela utilizacdo de agente de acoplamento. Comportamento
distinto foi observado quando as fibras de sisal e a cortica foram adicionadas ao PEAD sem a
utilizacdo de agente de acoplamento. No geral, observou-se que todos 0os compositos com
fibra de sisal apresentaram melhoria significante tanto na rigidez, quanto na resisténcia a
tracdo. A melhoria nas propriedades de tracdo foi ainda mais elevada para o caso dos
compdsitos com a fibra de sisal tratada, devido a modificacdo quimica e um aumento da
rugosidade da superficie. Comparando com a matriz de polietileno, os compdsitos a base de
cortica apresentaram valores de médulo semelhantes, mas um desempenho de resisténcia a
tracdo reduzido. Os autores atribuiram que o efeito combinado entre a fibra de sisal tratada
com o agente de acoplamento que melhora a aderéncia entre as interfaces e,

consequentemente, reforca as propriedades de tracdo dos compasitos.

Barbosa, et al., (2016) avaliaram compositos de resina de epoxi reforcado com micro
particulas de cortica com o tamanho entre 38-53 e 125-250 um. Para fabricacdo das amostras
a cortica foi inicialmente misturada com a resina de epoxi sob centrifugacdo durante um

periodo de 90 segundos a 1500 rpm. Em seguida, as misturas foram colocadas em um molde
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de aco pré-aquecido e sob uma pressao de 2 MPa durante 15 min a 100°C. A producao das
amostras foi realizada variando o teor de cortica entre 0,25% e 1% em volume, dimenséo de
particula entre 38-53 um e 125-250 um, e aplicacdo ou ndo do tratamento a plasma. O
tratamento por plasma foi utilizado para modificar a superficie das particulas de cortica, uma
vez que pode aumentar consideravelmente a habilidade de um liquido manter contato com a
superficie solida, diminuindo o angulo de contato. Estudos mostraram que a quantidade e o
tamanho das particulas de cortica influenciaram na resisténcia do material. O mddulo de
elasticidade dos compositos variou de acordo com o tamanho da particula de cortica e com o
tratamento aplicado: a amostra com 0,25% de cortica entre as dimensdes 38-53 pum sem
tratamento a plasma apresentaram o maior modulo de elasticidade. Amostras reforcadas com
particulas de cortica e submetidas ao tratamento a plasma apresentaram um valor de
tenacidade a fratura inferior aos compositos sem tratamento.

Fernandes, et al., (2014) investigaram as propriedade dos compositos de polipropileno
(PP)/cortica em pd e PP/cortica granulada, processadas em uma extrusora dupla rosca e
moldadas por injecdo. As propriedades mecanicas, térmicas e fisicas dos compdsitos
PP/cortica com a presenca do agente de acoplamento anidrido maleico foram investigadas. A
microscopia Optica foi utilizada para avaliar a distribuicdo das particulas de cortica na matriz
de PP, revelando uma boa distribuicdo na matriz sem formacdo de aglomerados. As
propriedades de tracdo revelaram que o compdsito com 5% em peso de cortica apresentou um
aumento de 10% na rigidez do material e a adi¢do do agente de acoplamento melhorou a
resisténcia a tracdo dos compdsitos. Os autores concluiram também que 0s compositos
apresentaram temperaturas de cristalizacdo mais elevadas do que o PP puro, sendo que a
cortica e 0 agente de acoplamento atuaram como agentes de nucleacdo durante o processo de

cristalizacdo do material.
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RESUMO

A importancia da obtencdo de materiais conjugados com melhores propriedades que o
polimero puro é uma crescente em todo o mundo, sendo o0 uso de agentes de reforgos ou
cargas uma estratégia largamente utilizada. O presente estudo teve como objetivo o
desenvolvimento de compositos de PVVC/Cortica com proporc¢des de 5% e 10% de carga com
diferentes aspectos granulométricos. Os compositos foram processados em extrusora
monorosca e posteriormente moldados por compressdo em uma prensa hidraulica. A
influéncia das concentragdes de cortica, em p6 ou granulada, sobre a morfologia, propriedades
mecanica, térmica e elétrica foi avaliada via Microscopias Optica (MO) e Eletronica de
Varredura (MEV), Ensaio Mecénico de Tragdo, Termogravimetria, Teste de Inflamabilidade
Vertical e Caracterizacdo Elétrica para a determinacdo da resistividade elétrica volumétrica.
Os resultados obtidos indicaram, a partir das micrografias, a formacdo de aglomerados de
cortica independente do tipo de carga utilizada, com tendéncia de maiores aglomerados
qguando se utilizou a cortica granulada e em teores mais elevados. Os resultados encontrados
indicaram que os compdositos PVC/cortica em p6 apresentaram um aumento no modulo de
elasticidade em relacdo ao PVC puro, porém os resultados ndo foram satisfatérios para o
limite de ruptura a tracdo, indicando a necessidade do uso de compatibilizantes. O
comportamento térmico dos compositos ndo foi significativamente afetado com a presenca da
cortica, quando comparado com a matriz pura. A avaliacdo dos resultados de inflamabilidade
apontou que a adi¢do da cortica promoveu uma reducdo no tempo de manutencdo da chama
dos compositos em relacdo ao PVC puro, além disso, as amostras apresentaram um maior
aspecto de carbonizacdo nas superficies expostas a queima. A avaliagdo dos resultados de
resistividade elétrica volumétrica indicou que a incorporacdo de cortica provocou uma
reducdo desta propriedade em todos os compdsitos, e que quanto maior a concentragdo de

cortica, menor a resistividade elétrica volumétrica.
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ABSTRACT

The importance of obtaining conjugated materials with better properties than pure polymer is
increasing worldwide, with the use of reinforcing agents or fillers being a widely used
strategy. The present study had as objective the development of PVC / Cork composites with
proportions of 5% and 10% of load with different granulometric aspects. The composites
were processed in a monorail extruder and then compression molded in a hydraulic press. The
influence of the concentrations of powdered or granulated cork on the morphology,
mechanical, thermal and electrical properties was evaluated through Optical Microscopy
(OM) and Scanning Electron (SEM), Mechanical Traction Test, Thermogravimetry, Vertical
Flammability Test and Electrical Characterization for the determination of volumetric
electrical resistivity. The obtained results indicated, from the micrographs, the formation of
agglomerates of cork independent of the type of load used, with tendency of bigger
agglomerates when the granulated cork was used and in higher levels. The results showed that
PVC / cork composites showed an increase in modulus of elasticity compared to pure PVC,
but the results were not satisfactory for the tensile rupture limit, indicating the need for the use
of compatibilizers. The thermal behavior of the composites was not significantly affected by
the presence of cork when compared to the pure matrix. The evaluation of the flammability
results showed that the addition of cork promoted a reduction in the flame maintenance time
of the composites in relation to the pure PVC, in addition, the samples presented a greater
carbonization appearance on the exposed surfaces. The evaluation of the results of volumetric
electrical resistivity indicated that the incorporation of cork resulted in a reduction of this
property in all the composites, and that the higher the cork concentration, the lower the
volumetric electrical resistivity.

Keywords: PVC, Cork, Composites, Thermal Behavior, Mechanical Behavior and

Volumetric electrical resistivity.
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1. INTRODUCAO

O poli(cloreto de vinila) — PVC — é o segundo termoplastico mais consumido no mundo
(Dema, 2006), sendo amplamente utilizado em diversos setores como construcéo civil e infra-
estrutura, atingindo indices de consumo de 63% na construcdo civil. Este setor vem
empregando o uso do PVC em calhas, eletrodutos, esquadrias, portas, janelas, recobrimentos
de fios, cabos, forros, divisérias, galpdes inflaveis e estruturados, dentre outros (Perottoni Jr,

2007).

O PVC é um material pléstico ndo originario 100% do petréleo, sendo obtido a partir de
duas fontes: o cloro, correspondendo a 57% em massa da cadeia polimérica proveniente do sal
marinho; e o carbono e hidrogénio, responsaveis por 43% do restante de massa da cadeia

polimérica, sendo encontrados em fontes ndo renovaveis como o petroleo.

Este polimero é inerte, isolante (térmico, acustico e elétrico), leve e ndo se degrada por
oxidacdo, tornando-se um material ideal para aplicacGes de longa duracdo. O PVC é um
polimero naturalmente resistente a propagacdo de chamas quando aditivado, devido a
presenca do atomo de cloro na sua estrutura molecular, tornando o polimero auto-extinguivel

(Carvalhais, 2013).

Toda resina de PVC necessita da incorporacdo de aditivos. Estes sdo responsaveis por
modificar propriedades do produto final, tais como rigidez ou flexibilidade, transparéncia ou
opacidade, ou ainda apresentar resisténcia a exposicdo ao intemperismo. Estes aditivos séo
classificados em diversos tipos, como por exemplo: estabilizantes, lubrificantes, pigmentos,
entre outros. Um dos tipos mais utilizados na producdo de compostos de PVC é o

plastificante, que promove reducdo da dureza e aumento da flexibilidade (Lacerda, 2009).
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Devido a sua estrutura, 0 PVC pode ser combinado com uma gama de plastificantes que
produzem compostos que variam desde um sélido rigido até um material com aspecto de
borracha ou até mesmo um liquido viscoso (Rodolfo Jr, & Mei, 2007). Devido a estas
caracteristicas, torna-se possivel estudar diferentes sistemas de plastificacdo do PVC e sua
interacdo com uma carga de modo a buscar novas aplicacfes para este material (Yang, Zeng,

& Li, 1995; Doolittle, 1954).

Nos ultimos anos tem ocorrido um rapido crescimento no desenvolvimento e aplicacdes
de compdsitos poliméricos com matriz termopléstica para uso na engenharia, devido a
facilidade na fabricacdo, obtengdo dos produtos e uma boa relagcdo custo/desempenho. O
desenvolvimento de compdsitos a base de cortica para aplicacdo na construgdo civil, mais
especificamente na aplicacdo como revestimento isolante em cabos elétricos de baixa tenséo

pode ser uma aplicacdo promissora.

A Cortica € um material de origem vegetal da casca (suber) dos sobreiros
(Quercussuber L), uma espécie de longa vida (200-350 anos) com alta importancia ambiental
devido ao papel fundamental que ela desempenha nos processos ecoldgicos, tais como
retencdo de agua, conservacao do solo, e armazenamento de carbono. A extracdo de sua casca
externa, a cortica, € um processo sustentavel, pois ndo danifica a arvore, e ap0s a extracao,

uma nova casca volta a crescer (Pereira & Tomé, 2004).

As aplicacgdes da cortica séo conhecidas desde 3000 anos antes de Cristo com aplicagdes
em utensilios de pesca, na producdo de rolhas nos tempos da Antiguidade Grega. E
considerada uma matéria-prima nobre com um enorme potencial de uso para a inddstria de
construcdo (Camdes, et al., 2012), apresentando uma estrutura celular disposta de modo
compacto, semelhantes a favos de mel, de forma regular (Sargianis, Kim, & Suhr., 2012).

Caracteriza-se  por possuir reduzida densidade, elasticidade, compressibilidade,
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impermeabilidade, elevada capacidade de absorcédo de vibragdes, isolamento térmico, elétrico
e acustico. A cortica tem sido cada vez mais utilizada como componente para o
desenvolvimento de compdsitos termoplasticos devido ao baixo custo da matéria-prima,
biodegradabilidade, ser uma fonte renovavel e pelas boas propriedades mecanicas e térmicas
que podem ser conferidas ao compdsito sem causar danos ambientais. Normalmente é
utilizada na construcdo sem funcbes estruturais e tem um comportamento similar ao

poliestireno expandido e vermiculita expandida (Eires, Jalali, & Camdes., 2010).

Na construcdo civil, suas caracteristicas Unicas potencializam a sua utilizacdo como
isolantes térmicos e acusticos (paredes, tetos, pavimentos); tetos falsos; revestimento de
paredes, pisos, granulados para enchimento de espagos e misturas com argamassas; juntas
isolantes e de dilatacdo ou compresséo, e para fins industriais (Gil, L. 2007). Eires, Jalali &
Camdes (2010) desenvolveram compositos eco-eficientes utilizando cortica granulada para
aplicacbes ndo estruturais na construcdo civil, e como elementos estruturais leves para

suporte.

Nenhum material retne todas as caracteristicas necessarias em todos os dominios de
aplicacdo. De forma alternativa, pode-se combinar dois ou mais materiais e sobrepor suas
propriedades, resultando em um material compdsito (Martins, 2013). Os materiais comp0sitos
de matriz polimérica tém recebido grande atencdo por parte de diferentes segmentos como
academia e industria por apresentarem resisténcia mecanica e leveza, possibilidade de reducéo
de custo, dentre outras caracteristicas (Ribeiro, 2009). E diante deste contexto, o objetivo
desse trabalho foi desenvolver compoésitos empregando a cortica como carga natural e avaliar
a morfologia, propriedades mecénica, térmica e elétrica para possivel aplicagdo em

revestimentos de cabos elétricos.
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2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 MATERIAIS

2.1.1 Matriz Polimérica

Foi utilizado como matriz polimérica o PVC - Poli (cloreto de vinila) - fabricado pela

Karina Industria e Comércio de Plasticos Ltda — S&o Paulo, grade BWF lote 650922,

aditivado com o antichama BWF-B. O polimero foi doado pela Industria Copperline Fios e

Cabos sediada na Cidade de Teresina - Pl. Na Tabela 2.1 sdo apresentadas algumas

caracteristicas do material fornecido, segundo ficha técnica do fabricante.

Tabela 2.1 — Caracteristicas do PVC utilizado nesse trabalho.

Densidade 1,52 g/lcm?3
Absorcdo de gua (24h) 0,10 %
Resistividade Elétrica 3,513 Ohm*cm
Volumeétrica

Tenséo de Ruptura 1,6 kgf/mm?
indice de Oxigénio 31%
Temperatura de 60 - 90 °C

amolecimento

Fonte: Ficha Técnica Karina Ind. e Comércio de Plasticos Ltda.

2.1.2 Carga Vegetal

Foi empregada como carga vegetal a cortica granulada (# 1-2 mm) ou micronizada (# 74

pum), fornecida pela Empresa Corticeira Paulista, Sdo Paulo.
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2.2 METODOS

2.2.1 Preparagdo dos compositos

2.2.1.1 Processamento via Extrusdo

O Poli(cloreto de vinila) (PVC) e a cortica granulada ou em p6 foram previamente
misturados por tamboreamento em diferentes proporcdes, conforme indicado nas formulac6es

apresentadas na Tabela 2.2, antes do processamento via extruséo.

Tabela 2.2 — Formulacdo dos compdsitos.

Compositos  PVC (%)  Corticaem P6 (%)  Cortica Granulada (%)

PVC 100 0 0
PVC/5CP 95 5 0
PVC/5CG 95 0 5
PVC/10CP 90 10 0
PVC/10CG 90 0 10

Legenda: CP — Cortica em p0o; CG — Cortica Granulada.

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

As proporc¢oes de cortica foram definidas com base nas condicdes de processamento do
equipamento utilizado, uma extrusora monorosca sem side — fider. Dada a baixa densidade da
cortica, o volume ocupado pela carga é elevado e acaba por dificultar a etapa de alimentagéo
gravimétrica do material e conseqiientemente a incorporacdo da carga ao polimero pode ser

comprometida.
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Apbs definicdo das proporcbes, as concentracdes foram processadas em extrusora
monorosca modelo AX-16 da AX Plasticos, sob perfil de temperatura nas zonas Z1, Z2 e Z3,

respectivamente: 175, 185 e 190°C, e rotagéo de 50 rpm.

Seguido ao processo de extrusdo foi realizada a secagem prévia dos compoésitos a
temperatura ambiente por um intervalo de 2 dias. Removido o excesso de umidade, os
compdsitos foram peletizados e, em seguida, acondicionados em estufa sob temperatura de

70°C durante 24 horas.

Como parametro de comparagdo, o PVC puro foi extrusado nas mesmas condi¢bes dos

compdsitos.

2.2.2 Moldagem dos Corpos de Provas

Os compositos foram moldados por compressao em uma prensa hidraulica modelo MH-
08-MN da MH Equipamentos, com dimensdes preconizadas pelas normas ASTM D638 e
UL94V para posterior caracterizacdo. Na Figura 2.1 é apresentado o molde para confeccéo

dos corpos de prova.
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Figura 2.1 - Molde para confeccdo de corpos de prova.

Molde

Pellets

Folha de
Teflon

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

Os compositos foram moldados sob compressdo inicial de 0,5 toneladas a 195°C
durante 1 minuto e 30 segundos, e compressdo final de 2,5 toneladas a 195°C durante 4

minutos. As condi¢des de moldagem foram mantidas para todas as composicdes.

2.3 CARACTERIZAQAO DA MATRIZ E DOS COMPOSITOS
2.3.1 Andlise Termogravimétrica (TG)

Método utilizado para avaliar a temperatura de degradacdo de materiais, a
termogravimetria foi realizada sob atmosfera de oxigénio com fluxo de 100 ml/min, taxa de
aquecimento de 10°C/ min e com variacdo téermica de 32°C a 1000°C, em equipamento de
marca SDT Q600 V 20.9 Build 20, do Laboratério Interdisciplinar de Materiais Avancados —

LIMAYV, da Universidade Federal do Piaui — UFPI.
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2.3.2 Andlise Microscopica
2.3.2.1 Microscopia Optica — MO

A microscopia Optica foi utilizada com o intuito de caracterizar a morfologia dos
compositos de PVC/Cortica formados. As analises foram realizadas no Laboratorio de
Polimeros e Materiais Conjugados (LAPCON) da UFPI utilizando-se o microscépio éptico
Leica Microsystems MD500 com cadmera de captura ICC 50E, operando em modo reflexao.
Foram capturadas imagens com ampliagdo de 40X (500um) e 100X (200um) na superficie
das amostras e na regido de fratura dos corpos de prova apos realizado o teste de resisténcia a

tracao.

2.3.2.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A caraterizagdo por MEV foi realizada com o intuito de avaliar a disperséo da corti¢a na

matriz polimérica, sob maiores faixas de ampliacao.

Os compdsitos foram avaliados em microscopio Shimadzu modelo SSX-550 com
voltagem de aceleracdo de feixe de elétrons de 15 kV no Centro de Tecnologia do Gas e

Energias Renovaveis em Natal, RN.

2.3.3 Inflamabilidade

Para avaliacdo da resisténcia a chama dos compositos foi realizado o teste de
inflamabilidade vertical, seguindo as condicOes estabelecidas pela Underwrites Laboratories

(Norma UL 94) indicadas na Tabela 2.3.

O teste foi realizado em um conjunto de cinco corpos de prova, individualmente fixados
na posicdo vertical e expostos a aplicagédo de uma chama de 2mm de altura, para posterior
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analise e classificacdo de acordo com as exigéncias da norma empregada. Conforme
descricdo da norma, a classificacdo V-0 é dada ao material no qual a chama se extinguiu em
menos de 10s apos a retirada da fonte de calor, com a média do tempo da combustdo do
conjunto de cinco amostras ensaiadas ndo excedendo 50s para duas aplicacGes de queima. O
tempo (t1) representa o tempo que a chama levou para se extinguir apos a retirada da primeira
queima. O tempo (t2) é o tempo que a chama levou para se extinguir apds ter sido reaplicada
uma fonte de calor na amostra. O tempo t1 e t2, para as 5 amostras, ndo devem ultrapassar 0s
50s. O tempo maximo de extin¢do da incandescéncia da amostra, apds a segunda queima, ndo
deve ultrapassar os 30s e a chama propagada no material ndo pode queimar a bracadeira que

prende o corpo de prova e ndo deve apresentar gotejamento inflaméavel.

A classificacdo V-1 é dada ao material no qual a chama se extinguiu em menos de 30s
apos a retirada da fonte de calor, com a média do tempo da combustdo do conjunto das cinco
amostras ensaiadas ndo excedendo 250s para as duas aplicacdes de queima. O tempo maximo
de extin¢do da incandescéncia da amostra, ap6s a segunda queima, ndo deve ultrapassar 0s
60s. A chama propagada no material ndo pode queimar a bracadeira que prende o corpo de
prova e ndo deve apresentar gotejamento inflamavel. A classificacdo V-2 é dada quando séo
obtidos os mesmos resultados da classificagdo V-1, contudo ocorrendo gotejamento

inflamavel no algodao colocado abaixo da amostra.

Na Tabela 2.3 sdo apresentados os critérios de avaliacdo do teste de queima vertical e na

Figura 2.2 o aparato utilizado no ensaio de inflamabilidade.
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Tabela 2.3 — Critérios de avaliacdo do teste de queima vertical (Norma UL 94 - V).

Critério de avaliacéo

NUmero de corpos de provas testados

Numero de ignicGes aplicadas

Tempo de aplicacdo da chama, por ignicéo (seg.)

Tempo maximo para a chama se extinguir, apds a primeira queima

(seg.) =11

Tempo maximo para a chama se extinguir, apés a segunda queima

(seg.) =12

Tempo total de queima (seg.) =t1 + t2.

Gotas incandescentes queimam o algodao

Tempo maximo de extingdo da incandescéncia, apds a segunda

queima (seg.)

Chama da queima do corpo de prova atinge o suporte de fixacéo.

Classificacao

VO

10

10

10

50

V1

10

30

30

250

V2

10

30

30

250

Sim

60

Fonte: Norma UL 94
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Figura 2.2 - Ensaio de inflamabilidade baseado na Norma UL 94-V.

Suporte do corpo
de prova

Corpo de prova

300 £ 10mm Altura da chama:
20mm = 1mm
Queimador
Algodao
6mm de
altura.

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

O teste foi realizado no Laboratério de Polimeros e Materiais Conjugados da

Universidade Federal do Piaui - UFPI.

2.3.4 Ensaio mecanico de tracéo

O ensaio de resisténcia a tragdo foi realizado no Laboratério Interdisciplinar de
Materiais Avancados — LIMAV da UFPI utilizando-se maquina de ensaio universal EMIC DL
30000N, com célula de carga de 5kN, de acordo com os parametros definidos pela norma
ASTM D638-10. O teste foi executado com seis corpos de prova para cada composito, a
temperatura ambiente e velocidade de deslocamento das garras de 50 mm/min. O
comportamento mecanico das amostras foi analisado por meio das seguintes propriedades:

maodulo de elasticidade, tensdo de escoamento e tensao de ruptura.
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2.3.5 Caracterizacdo elétrica dos compdsitos — resistividade elétrica volumétrica (REV)

Um dos parametros fisicos utilizados na caracterizacdo das propriedades elétricas de
um material € a resistividade elétrica volumétrica (REV), que constitui grandeza relacionada
ao impedimento sofrido pelas espécies portadoras de cargas ao se deslocarem pelo material.
As amostras avaliadas na forma de filmes finos, obtidas via compressdo sob temperatura de
195°C, foram metalizadas com ouro em alto vacuo (Figura 2.3), empregando-se metalizadora
AUTO 306 VACUUM COATER. Uma massa de aproximadamente 0,10 g de Au com pureza
99,99% foi empregada no processo, resultando numa espessura aproximada de 90 nm na
superficie das amostras. Para 0 processo de evaporacdo utilizou-se vacuo de

aproximadamente 10 mbar e corrente de evaporagdo de 6,0 A.

A medicdo da resistividade, sob tensdo continua variando de 0 a 20 V, foi realizada em
triplicata com base nas Normas ABNT NBR 5403-11 e NBR 5407-89 pelo método de duas
pontas no Laboratério de Medidas Elétricas do Curso de Fisica da UFPI, utilizando-se
equipamento SOLARTRON SI 1260. Obtidos os resultados da tensdo e corrente continuas
foram calculados os valores da resisténcia, conforme Equagéo 2.1, e em seguida a REV do

material pela Equacdo 2.2.

Figura 2.3 - Filmes de PVC e PVC/cortica metalizados.

Regides
metalizadas
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Fonte: Arquivo pessoal (2016)

V
R=—
I
Onde:
R = resisténcia elétrica, em Q.
V = tensdo, em Volts.
| = corrente elétrica, em A.
RA,
P="7

Onde:
p = resistividade elétrica volumétrica, em Q.cm.
Ae = érea do eletrodo em contato com o corpo de prova, em cm2,

L = espessura do corpo de prova, em cm.

Eq. (2.1)

Eq. (2.2)
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA - TG

As curvas da analise termogravimétrica (TG) com diferentes intervalos de temperatura e
as correspondentes derivadas (DTG) do PVC e respectivos compositos sdo apresentadas na

Figuras 2.4 (a - h).

De acordo com os resultados obtidos, os perfis de degradacdo da matriz polimérica
corroboram com os apontados na literatura, com estagios iniciais de decomposi¢do do PVC
ocorrendo até 240°C, com perdas de 3% em massa correspondendo a perda de umidade e a
perda de HCI, e outro estagio na faixa entre 240°C - 310°C com a eliminacdo total do HCI,
provocando perda de massa de 37%. Neste estdgio acontece a formacdo de polienos,
catalisando o processo de degradacao da matriz (Jordan, Suib, & Koberstein, 2001). O estagio
entre 310°C - 410°C é representado pela resisténcia a quebra das liga¢bes duplas dos polienos
formadas apds a degradacdo do acido cloridrico, promovendo pouca alteracdo na massa. Na
segunda etapa de maior perda de massa, entre 410°C - 480°C (Figuras 2.4 e - f), foi observada
uma perda de massa de 25%, atribuida a cisdo das sequéncias de polienos formadas durante o
primeiro estagio de degradacdo, segundo Pita & Monteiro (1996). Ou seja, ocorre a ruptura
das insaturacdes (C=C) formadas com a eliminacdo do HCI no primeiro estagio de
degradacdo (Rodolfo, Nunes, & Ormanji, 2006; Del Carpio, 2009). E por fim, entre 500°C -
670°C (Figuras 2.4 g - h), ocorre um terceiro estagio de decomposi¢do que pode ser atribuido

a presenca dos aditivos plastificante e antichama BWF, com perda de 7% em massa.

De acordo com Jakubowicz (2003), a degradacdo polimérica pode ocorrer por reacao
em cadeia e os subprodutos (hidroperdxidos) quebram a cadeia do polimero em segmentos de

baixo peso molecular.
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Figura 2.4 - Curvas TG e DTG do PVC puro e dos compadsitos.
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Fonte: Arquivo pessoal (2016)

De acordo com a literatura no processo de degradacdo da cortica natural ocorre perda de
massa de aproximadamente 63% no intervalo entre 200°C e 300°C, com a decomposicao de
dois dos seus principais constituintes, a lenhina e fracGes de suberina, conforme observado
por Rosa e Fortes (1988). Entre 300°C e 400°C ocorre a degradacdo dos polissacarideos
constituidos por celulose e hemicelulose, mas com discretas variacGes de massa (Averous, &

Boquillon, 2004).

Em niveis percentuais, no intervalo de 400°C a 430°C, a perda de massa de 33% foi
atribuida ao restante de suberina existente na estrutura, uma vez que este € 0 componente mais

resistente termicamente da cortica (Pereira, 1992).

Para os compdsitos, observa-se que 0 comportamento térmico caracteristico da matriz
polimérica prevalece, tendo para todos sistemas estagios de degradacdo semelhantes: até
aproximadamente 230°C ocorre a evaporacdo da umidade e a decomposi¢do do PVC (perda
de HCI); entre 240°C - 310°C houve uma perda aproximada de 38% de massa,
correspondendo a eliminagéo total do HCI, parte da desidrocloracdo do PVC e fracdes de

lenhina e suberina da cortica. Entre 310°C - 480°C houve uma perda aproximada de 32% de
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massa, associado a decomposicdo da estrutura da cadeia principal do PVC e eliminacéo total
da suberina da cortica. E como esperado, na faixa de temperatura entre 540°C - 670°C, a
perda de massa de aproximadamente 7% pode ser atribuida a degradacdo do aditivo
plastificante antichama BWF, visto que toda cortica nessa faixa de temperatura teria sido

degradada.

Becker, Kleinschmidt, & Blazer, (2014) avaliaram a degradacao térmica dos compdsitos
de PVC rigido (PVCr) e fibra de bananeira (FB), e por anélise termogravimétrica observaram
que a adicdo das FB tratadas e ndo tratadas ndo alterou de forma significativa o
comportamento térmico dos compdsitos quando comparados a matriz de PVCr puro. Os
autores atribuiram esse comportamento a fraca interacdo entre fibras e matriz, mesmo quando

a carga foi submetida a tratamento quimico.

Analisando-se as curvas DTG (Figuras 2.4 b, d, f, h), percebe-se que a temperatura
méaxima de perda de massa ndo é alterada para os compdsitos em relacdo a amostra de PVC
puro e que a adicdo de cortica ndo alterou de forma acentuada o processo de degradacéo da

matriz.

Na Tabela 2.4 sdo apresentadas as temperaturas de inicio (T1) e fim (T2) do evento
térmico, a temperatura méaxima de perda de massa (Tp) e os percentuais de perdas de massa

(Am e Amtotal) para 0 PVC e os compésitos de PVC/5CP, PVC/5CG, PVC/10CP, PVC/10CG.
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Tabela 2.4 — Eventos térmicos e perda de massa do PVVC puro e dos compdsitos.

Amostras T1(°C)— T2 (°C) Tp (°C) Am% Amtota %
PVC 0-230 - 3% 3%
240-310 270 37% 40%
310-410 - 6% 46%
410-480 427 25% 71%
500-670 568 7% 78%
PVC/5CP 0-230 - 3% 3%
240-310 272 37% 40%
310-410 - 4% 44%
410-480 465 21% 65%
500-670 562 8% 73%
PVC/5CG 0-230 - 3% 3%
240-310 268 37% 40%
310-410 - 6% 46%
410-480 426 25% 71%
500-670 562 7% 78%
PVC/10CP 0-230 - 3% 3%
240-310 270 37% 40%
310-410 - 6% 46%
410-480 463 25% 71%
540-670 549 9% 80%
PVC/10CG 0-230 - 3% 3%
240-310 269 37% 40%
310-410 - 5% 45%
410-480 429 26% 71%
540-670 562 7% 78%

Fonte: Arquivo pessoal (2016)



3.2 AVALIACAO MORFOLOGICA
3.2.1 Microscopia Optica — MO

As microscopias Opticas da superficie do corpo de prova e das respectivas regies de

fratura do PVC e seus compositos sdo apresentadas na Figura 2.5.

Figura 2.5 - Micrografias épticas do PVC e respectivos compadsitos.
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Como observado desde o processamento, a amostra de PVC apresentou uma superficie
lisa, sem irregularidades aparentes, e por meio da regido de fratura verifica-se que o material
estd isento de bolhas e porosidade. Porém, para os compositos foram observadas varias
regibes com concentracfes de cortica, presenca de porosidade e bolhas, sendo ainda mais

acentuadas estas caracteristicas para os compdsitos de maior concentracdo de cortiga.

Analisando o composito PVC/5CP foi possivel observar uma mistura ineficiente com
regides de caracteristicas distintas e formacdo de aglomerados, além da presenca de
porosidade e bolhas. Para a amostra de PVC/10CP, percebe-se aumento da quantidade de
bolhas, aglomerados e porosidade no material, indicando a dificuldade de dispersdo da carga
para o perfil de rosca, visto o baixo nivel de cisalhamento empregado. A presenca de
aglomerados e de porosidade pode ser atribuida, segundo Marinelli et al. (2008), a formacao
de gases devido ao aprisionamento de substancias volateis durante o ciclo de moldagem, o
que leva a um produto final com microestrutura semelhante a um expandido estrutural, e
também a &gua absorvida pode acelerar a degradacdo térmica da celulose, dificultando a
formacdo de interfaces homogéneas. Esta distribuicdo de porosidade também é influenciada
pelas condicBes de processamento e, consequentemente, tera efeitos sobre as propriedades

mecanicas do material modificado.

Para os compositos de PVC/5CG e PVC/10CG, a presenca dos aglomerados foi
observada em maior intensidade ao longo do corpo de prova. Esta caracteristica pode ser
atribuida a granulometria do material que impede uma melhor dispersdo, diminuindo a
interacdo entre a carga/matriz, e consequentemente gerando um aumento de aglomerados de

cortica, presenca de poros e bolhas.

Um dos principais problemas no processamento de compdsitos de

madeira/termopléasticos é a tendéncia de madeira néo tratada formar aglomerados, devido uma
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elevada aderéncia entre as fibras intramoleculares (Bledzki, Reihmane, & Gassan, 1998).
Portanto, esta pode ser uma caracteristica no momento do uso de cortica, caso sejam

utilizadas as condigdes de extruséo adequadas (Fernandes, et al., 2014).

Mesmo utilizando agentes compatibilizantes nos compdsitos, a boa dispersdo das
particulas s6 é possivel com o auxilio de grandes forcas de cisalhamento. Fernandes, et al.
(2014) apresentaram micrografias de compositos de polipropileno (PP) e cortica, revelando
uma boa dispersdo e distribuicdo das particulas de cortica promovidas pelo processo de
extrusdo dupla rosca, como conseqiiéncia dos maiores esforgcos cisalhantes aplicados ao

processo (Pavlidou, & Papaspyrides, 2008).

3.2.2 Microscopia eletrdnica de varredura - MEV

A morfologia da superficie de fratura, apds o teste de tracdo dos compdsitos &

apresentada na Figura 2.6.

Figura 2.6 - Micrografias por MEV dos compdsitos de PVC/Cortica.
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Nas micrografias obtidas em alta ampliacdo, foi possivel observar nos compositos de
PVC/5CP (Figura 2.6 a, b) e PVC/10CP (Figura 2.6 c, d), aglomerados de carga na matriz
evidenciando a baixa eficiéncia de dispersao para o compdsitos e a falta de compatibilidade
entre 0os componentes. Foi observada ainda a geracdo de poros em todas as composicdes, 0
que de antemdo justifica a dispersdo dos valores de propriedades fisicas e mecanicas dos

compdsitos desenvolvidos, como serd apresentado a seguir.

A superficie de fratura dos compoésitos de PVC/5CG (Figura 2.6 e, f) e PVC/10CG
(Figura 2.6 g, h) apresentou um maior grau de aglomerados, provavelmente pelo aspecto
granulométrico da carga, sendo mais dificil dispersar. Por se tratar de uma granulometria
elevada e devido a baixa taxa de cisalhamento, a cortica manteve sua estrutura celular

conservada ap0s processamento, sendo este um aspecto relevante para diferentes aplicacées.

A partir da andlise morfoldgica dos sistemas foi possivel observar que todos os
compositos apresentaram fraca interacdo entre o polimero e a cortica. Essa fraca interacdo foi
atribuida ao diferente grau de mistura e a auséncia de agente de acoplamento para melhorar a

ligagéo de interface (Fernandes, et al., 2010).

Fernandes, et al., (2013) avaliaram a morfologia por MEV de compdsitos de polietileno
de alta densidade com pd de cortica e fibras curtas de coco e observaram o desenvolvimento
de uma fratura fragil devido ao alto teor de p6 de cortica utilizado e a presenca de cavidades
entre a fibra de coco e o polimero. No entanto, com a adi¢do de 2% de anidrido maleico foi
produzido um efeito oposto, sendo observada nas superficies fraturadas boa adesao interfacial

entre as fibras de coco, cortica e polietileno.

Geralmente, os agentes de acoplamento quimico sdo moléculas que tem duas fungdes: a

primeira consiste em reagir com os grupos hidroxila de cortica e de fibras celulosicas (grupos
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OH), e a segunda reagir com os grupos funcionais da matriz. O resultado esperado ¢ a reducao
destes grupos que contribuem para o carater hidrofilico, promovendo assim a compatibilidade

entre a matriz e 0 componente natural (Pandey, et al., 2010).

Boulahira, et al., (2016) avaliaram por microscopia eletronica de varredura (MEV)
compdsitos de PVC/cortica em po, preparadas com agente compatibilizante (Anidrido
Maleico — AM). Os resultados indicaram que a incorporacdo de cortica em p6 na matriz de
PVC na presenca de um agente de acoplamento foi positiva, obtendo uma dispersao
homogénea evidenciando assim uma boa adeséo interfacial entre os dois componentes. Desta
forma, fica evidente que a adicdo do compatibilizante melhora a adesdo interfacial,
consequentemente favorecendo o desempenho dos compdsitos. Resultados semelhantes foram

encontrados por Fernandes, et al., (2014) para compositos de PP/cortica.

Becker, Kleinschmidt, & Blazer, (2014) estudaram a influéncia da fibra de bananeira
nas propriedades do PVCr. Por meio das micrografias obtidas via MEV foi possivel perceber
gue os compositos tratados com anidrido maleico apresentaram uma maior afinidade, boa
dispersdo na matriz polimérica e conseqiientemente maior resisténcia ao impacto e menor

absorcdo de agua.

3.3 TESTE DE INFLAMABILIDADE

Para analise do comportamento sob chama inicialmente foi avaliado o comportamento
do material na direcdo horizontal (UL 94 HB), para determinacdo dos seguintes parametros:
velocidade media de propagacdo de chama, presenca de gotejamento e a queima total do

material durante o ensaio.

Todos os corpos de provas apresentaram supressdo da chama apoés a retirada da fonte de

calor e consequentemente ndo foi possivel determinar os parametros. Esse tipo de
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comportamento € caracteristico de polimeros como o PVC, segundo Weil, Levchik, & Moy.,

(2006).

Devido o comportamento das amostras néo se enquadrar na norma anterior, a avaliacdo

do comportamento sob chama foi realizada segundo a norma UL 94 V, com queima vertical.

A Figura 2.7 e a Tabela 2.5 apresentam os resultados obtidos no teste de queima.

Figura 2.7 — Resultado do teste de inflamabilidade vertical.
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Tabela 2.5 - Dados do teste de inflamabilidade de acordo com a norma UL 94 V.

Amostras Composicgdes Queimou a Gotejamento  Classificagédo
PVC Cortica em Cortica Granulada abragadeira
Puro P6
PVC 100% - - Né&o Néo V-0
PVC/5CP 95% 5% - Né&o Néo V-0
V-0
PVC/5CG 95% - 5% Néao Néo
PVC/10CP 90% 10% - Néo Néo V-0
PVC/10CG 90% - 10% Néao Néo V-0

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

Durante a execucdo do ensaio, como registrado na Figura 2.8 (a - o) verificou-se a
presenca de fumaga escura, provavelmente resultante da decomposicdo do plastificante
presente na composicdo do PVC flexivel, e também contendo cloreto de hidrogénio (gés

toxico) (Titow, 1984).

Figura 2.8 - Registros fotograficos dos corpos de provas de PVC puro (imagens a, b, c),
PVC/5CP (imagens d, e, f), PVC/10CP (imagens g, h, i), PVC/5CG (imagens j, k, 1),
PVC/10CG (imagens m, n, 0), quando submetidos ao ensaio da norma UL 94 V.
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Fonte: Arquivo pessoal (2016)
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De acordo com os resultados obtidos as amostras de PVC puro ndo apresentaram
gotejamento e ndo queimaram totalmente, sendo a chama extinta durante o ensaio. De acordo
com 0s requisitos estabelecidos pela Norma UL 94 V, a matriz apresentou classificagdo V-0.
Este comportamento era esperado, pois a resina de PVC contendo atomo de cloro em sua
estrutura possui como caracteristica inerente a capacidade de inibicdo da propagacdo da
chama e de auto-extingdo. Por auto-extincdo entende-se a capacidade de um material de
cessar a combustdo imediatamente apds a remocdo da fonte de calor ou da chama (Rodolfo Jr,
Nunes, & Ormaniji, 2006).

As formulacdes de PVC flexivel, devido a presenca de teores variados de plastificantes
sd0 menos resistentes a ignicdo. Essa caracteristica, entretanto, pode ser melhorada com a
utilizacdo de plastificantes de baixa inflamabilidade ou aditivos retardantes de chama (De
Castro, 2008) e de acordo com os dados da Figura 2.7 pode-se observar que a adicdo da
cortica provocou a reducdo no tempo de chama em relagcdo ao PVC puro.

Os compdsitos contendo cortica em po6, PVC/5CP e PVC/10CP, apresentaram,
respectivamente, reducdo no tempo de chama de 15% e 25%. Com a inser¢do da carga
granulada os compésitos PVC/5CG e PVC/10CG tiveram reducdes de 6% e 23%. Estas
reducdes indicam que a carga auxiliou no processo de supressdo da chama ao longo da
amostra, possivelmente atuando como isolante térmico.

Analisando os compdsitos a base de cortica na forma de p6 (PVC/5CP e PVC/10CP),
observa-se que 0 aumento do teor de carga promoveu discretas redugdes no tempo de extingédo
da chama para as duas aplica¢des. Esse resultado pode ser atribuido a presenca de suberina na
composicdo da cortica, que possui capacidade de isolamento, evitando a propagacdo mais
extensa da chama. No momento em que a chama incide sobre a amostra a parte exterior fica
carbonizada, mas ainda atua como barreira impedindo a propagacdo para o interior do

material (Lu, 2014).
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Os resultados apresentados pelo composito PVC/5CG, em comparagdo ao composito
PVC/5CP, indicaram uma atuacdo precaria da carga como elemento para isolamento térmico.
Este comportamento pode ser atribuido a heterogeneidade da carga ao longo da matriz,
dificultando a dispersdo da suberina na matriz, elemento constituinte da cortica que confere
maior estabilidade térmica a carga.

Para os compositos de PVC/10CG é possivel observar que o aumento do teor de cortica
granulada provoca reducdo no tempo de propagacdo da chama na primeira e segunda
aplicacdes, se comparando com o0s compoésitos de 5% de cortica granulada. Frente ao
composito PVC/10CP, com diferente granulometria, os resultados foram semelhantes.

Fernandes, et al., 2011 avaliaram a resisténcia ao fogo de compdsitos de PP/cortica e
PE/cortica e verificaram que os compositos apresentaram um melhor comportamento de
resisténcia a chama, permanecendo integros durante o teste. O p6 de cortica atuou como um
retardador de fogo melhorando o desempenho dos compositos.

A cortica no momento da queima libera cerca de 0,1 a 0,6% de mondxido de carbono e
0,1 a 2,3% didéxido de carbono, respectivamente. Valores consideravelmente baixos levando
em consideracdo a incidéncia de gases toxicos liberados pela matriz pura (Pausas, 1997; Silva,

& Catry, 2006).

Diante desses resultados é possivel observar que todos os compoésitos apresentaram
tempo de manutencdo de chama inferior ao das amostras a base de PVC puro, confirmando
que a cortica apresenta potencial de aplicacdo em sistemas com demanda de retardancia a

chama.
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3.4 ENSAIO MECANICO DE TRACAO

O efeito da adigdo de cortica nas propriedades mecanicas de tracdo dos compositos esta
apresentado na Tabela 2.6 em termos de modulo de elasticidade (MPa), tenséo de escoamento
(MPa) e tensdo de ruptura (MPa). Todos os resultados sdo expressos com meédias = desvio

padréo.

Tabela 2.6 — Propriedades mecanicas do PVC puro e seus respectivos compasitos.

Amostras Tensdo de Ruptura Maodulo de Tensdo de
(MPa) Elasticidade (MPa) Escoamento (MPa)
PVC 12,24+1,40 46,46+3,97 0,33+0,10
PVC/5CP 5,44+0,57 54,50+2,45 0,48+0,08
PVC/5CG 4,96+0,18 41,48+1,54 0,38+0,04
PVC/10CP 4,60+0,66 47,98+5,80 0,43+0,10
PVC/10CG 3,23+0,34 34,43+3,37 0,40+0,00

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

De uma maneira geral, observa-se que a tensdo de ruptura e o modulo de elasticidade
foram progressivamente reduzidos com o aumento do teor de corti¢a, com exce¢do do médulo
de elasticidade dos compositos PVC/5CP, considerando os desvios experimentais. De acordo
com a Tabela 2.6, a tensdo de ruptura dos compdsitos, em compara¢do com o PVC puro,
reduziu respectivamente 56%, 62%, 59% e 74% para as amostras de P\VC/5CP, PVC/10CP,
PVC/5CG e PVC/10CG.

De acordo com a literatura, os carregamentos aplicados nos materiais compostos sao
transferidos da matriz as cargas ao longo do contato reforco/matriz, fazendo com que

compositos que tém boa adesdo entre seus constituintes apresentem melhores propriedades
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mecanicas (Essabir, et al., 2016). No caso das amostras em estudo ndo houve uma adesdo
eficiente, a diminuicdo da tensdo de ruptura foi atribuida parcialmente a incompatibilidade
entre particulas de cortica e a matriz de PVC, e a medida que a tensao é aplicada ao material
composito, a falta de adesdo limitara o processo de transferéncia de esforgos, resultando assim
em queda na resisténcia mecanica. Além disso, as propriedades mecanicas de tracdo da cortica
sdo inferiores a matriz de PVC, contribuindo para a diminuicdo da tensdo de ruptura
(Fernandes, et al. 2014).

Na Figura 2.9 sdo apresentados os resultados da Tenséo de Ruptura dos compdsitos.

Figura 2.9 — Resultado da Tensdo de Ruptura do PVC e respectivos compositos.

16
_ 12 4
=
F g
g
(="
=]

560¢

. § 56% 6% 59%
=
|

. ;74%
3- I h
ﬂ .-

P"E-C.-:CP FVOsCG FVOICE PVOL0CG

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

De acordo com Boulahia, et al., (2016), a auséncia de agente de acoplamento nos
compdsitos compromete a dispersdo e a adesdo da cortica na matriz polimérica, bem como a
qualidade dos corpos de provas que acabam por apresentar elevada porosidade interna, como

observado por microscopia optica e eletrdnica, fazendo com que estes elementos atuem como
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concentradores de tensdo, reduzindo as propriedades mecéanicas e favorecendo a fratura
precoce dos compositos.

Em estudos anteriores realizados por Fernandes, et al. 2013, foi observado que a
resisténcia a tracdo de compdsitos de cortica/polimeros é dependente de trés parametros: o
tipo da matriz, a compatibilidade entre a matriz polimérica e a cortica e o teor de cortica,
enquanto que o modulo de elasticidade ¢ influenciado pelo teor de cortica e as condicdes de
processamento.

Boulahia, et al., (2016) investigaram as propriedades mecénicas de compdsitos de PVC
e cortica em pd reciclavel com agente de acoplamento e observaram o aumento da rigidez do
material proporcional ao aumento da quantidade de carga.

Devido a baixa de adesdo e as condicdes de processamento todos 0s compdsitos
apresentaram a tensdo de ruptura inferior ao PVC puro.

Segundo um boletim técnico da Braskem (2015), produtos moldados em PVC flexivel
(e outros compositos) utilizados para revestimento devem resistir sem se romper ou rasgar,
com uma tensdo minima de 10 MPa. Em vista disso, técnicas de misturas de PVC com cortica
precisam ser melhoradas para que possam ser utilizadas em futuras aplicagdes em
revestimento de cabos.

Na Figura 2.10 sdo apresentados os resultados do Mdédulo de Elasticidade do PVC puro

e compositos.
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Figura 2.10 - Resultado do Modulo de Elasticidade do PVC puro e respectivos compositos.
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Fonte: Arquivo pessoal (2016)

De acordo com a Figura 2.10, é possivel observar o aumento de 17% do mddulo de
elasticidade para o composito PVC/5CP e uma discreta tendéncia de aumento para
PVC/10CP, aproximadamente 3% de incremento. Com a cortica em maior granulometria foi
possivel constatar uma reducdo do modulo de elasticidade dos compositos, chegando a niveis
de 11% para o compdsito PVC/5CG e de 26% para o compdsito contendo o maior teor de
carga granulada. Além da porosidade e limitacdes de dispersdo e distribuicdo de carga, outro
aspecto importante relativo ao processo de producdo desses compositos é a umidade. Em
estudos feitos por Yamaji, & Bonduelle (2004), a producdo dos compositos sem uma pré-
secagem da madeira limitou a producéo de formulagdes com um contetldo maximo de 40% de

madeira. Outro problema acarretado pelo alto teor de umidade é o volume de gases
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produzidos no interior da extrusora, que dependendo da quantidade ao serem eliminados na
matriz, causam o rompimento do extrudado indicando fragilidade do material.

De acordo com Yamaji, & Bonduelle (2004), a umidade afeta substancialmente as
propriedades do compdsito de matriz polimérica-madeira. As moléculas de dgua atuam como
plastificante influenciando as fibras, matriz e a interface simultaneamente e prejudicando a
integridade mecanica do composito. As fibras de celulose séo dificeis de serem dissolvidas
por causa da alta cristalinidade, mas tendem a reter liquidos nos espacos interfibrilares. Altas
temperaturas podem resultar na liberacdo de volateis, descoloracdo, odor e fragilizacdo do
componente da madeira.

A tensdo de escoamento em compositos geralmente é reduzida quando cargas mais
rigidas sdo utilizadas como reforco na matriz polimérica (Boulahia, et al. 2016). Os resultados
apontaram que a tensdo de escoamento dos compdsitos em relacdo ao PVC puro nao sofreu a
grandes alteracdes e quando levado em consideracdo o desvio padrdo apresentaram resultados
aproximados. Este comportamento pode ser atribuido a pouca quantidade de cortica em
proporcdes de 5% e 10% em peso presente nos compositos e a falta de compatibilidade.

Na Figura 2.11 sdo apresentados os resultados da Tensdo de Escoamento para o PVC

puro e respectivos compositos.
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Figura 2.11 — Resultado da Tensdo de Escoamento do PVC e respectivos compositos.

0,6

0,5 -

0,4 -

0,3 -

0,2 -

Tenséo de Escoamento (MPa)

0,1 -

0,0
PVC PVC/5CP PVC/5CG PVC/10CP PVC/10CG

Fonte: Arquivo pessoal (2016)

Correa, et al., (2004) afirmam que a necessidade do uso aditivos compatibilizantes na
incorporacdo de fibras naturais em termoplasticos, baseia - se no carater polar da celulose que
requer a compatibilizacdo do sistema por meio da incorporacdo dos chamados agentes de
acoplamento ou de adeséo interfacial.

Vianna, et al., (2004) verificaram que particulas finas de madeira podem ser utilizadas
eficientemente na substituicdo de cargas minerais e fibras de vidro, exibindo propriedades
mecanicas adequadas para muitas aplicagdes da engenharia. Porém, um dos principais
problemas na fabricacdo de compdsitos polimero/madeira é a adesdo da fibra com a matriz
polimérica. A afinidade quimica entre a celulose e a matriz polimérica pode ser melhorada
modificando a superficie da fibra ou o polimero, com o uso de varios elementos aditivos,

como, por exemplo, o anidrido maleico (Maldas, & Kokta, 1990; Lyons, & Mallik, 2005).
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3.5 CARACTERIZACAO ELETRICA — RESISTIVIDADE ELETRICA VOLUMETRICA

Os resultados referentes ao comportamento das amostras frente a aplicacdo de tenséo e

corrente continuas sdo apresentados na Figura 2.12.

Figura 2.12 - Comportamento da corrente em relacdo a voltagem aplicada no PVC puro (a),
PVC/5CP (b), PVC/10CP (c), PVC/5CG (d) e PVC/10CG (e).
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De acordo com os dados da Figura 2.12 foi possivel encontrar o valor da resisténcia
elétrica de cada amostra e em seguida a REV do material. Na Tabela 2.7 sdo apresentados os
valores da resistividade de todos os compdsitos. Como parametro de comparacao, filmes de

PVC puro também foram avaliados.

Tabela 2.7 — Dados da resisténcia, espessura, area e resistividade dos filmes de PVC puro e

compositos de PVC/cortica.

Amostras R (Resisténcia) L (Espessura) Ae (Area)  p (Resistividade)

PVC puro 2,045x10" Q 0,070 cm 1,20 cm? 3,506x10" Q.cm
PVC/5CP 2,772x10" Q 0,050 cm 1,18 cm? 6,557x10"* Q.cm
PVC/10CP 1,268x10'" Q 0,046 cm 1,32 cm? 3,639x10"* Q.cm
PVC/5CG 1,412x10%2 Q 0,066 cm 1,21 cm? 2,589x10" Q.cm
PVC/10CG 8,707x10" Q 0,063 cm 1,32 cm? 1,824x10" Q.cm

Fonte: Arquivo pessoal (2016)
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De acordo com Araujo, & Pires, (2013) a resistividade do PVC puro é da ordem de 103

Q.cm, valor este que corrobora com o encontrado na pesquisa.

Para os compdsitos de PVC e cortica em po os valores da REV apresentaram reducdes
em sua ordem de grandeza para (10'2) em comparacdao com o PVC puro, apresentando uma

tendéncia de aumentar a condutividade a medida que é elevado o teor de cortica.

Para compdsitos a base de cortica granulada, os resultados mostraram que a REV
também foi reduzida em maior intensidade, sendo este comportamento atribuido a presenca de
umidade na carga. Marat-Mendes, & Neagu, (2003) realizaram um estudo da resistividade
elétrica da cortica e observaram que a mesma contém mais de 3,5% de agua absorvida, sendo
essa quantidade suficiente para produzir modificacdes significativas das propriedades
elétricas. A resistividade da cortica natural parcialmente seca foi investigada e os resultados
obtidos indicaram uma resistividade da cortica, a temperatura 25°C, no valor de 8,33x10
Q.cm e a resistividade intrinseca da cortica de 5,98 x10'* Q.cm a 50°C, valor este maior do
que a resistividade do PVC. O resultado revelou que a presenca de umidade absorvida pela
cortica durante o processamento influencia nos resultados, diminuindo as medidas de

resistividade do material composito.

Poucos estudos sdao encontrados sobre as propriedades elétricas da cortica natural e seus
derivados na literatura cientifica. De acordo com Gil (2009), a cortica € um bom isolador
elétrico e a reducdo da sua resistividade elétrica volumétrica esta diretamente relacionada
com o teor de &gua no material. Estas propriedades ndo foram encontradas apenas na cortica
natural, mas tambem nos derivados de cortica, tais como aglomerados de cortica e compositos
de cortica. A fim de tornar um material menos condutor, a presenca de umidade na cortica

deve ser reduzida através de um processo de secagem (Lanca, et al., 2008).
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Aradjo, & Pires (2013), investigaram as propriedades elétricas de compdsitos de
PVC/Nanotubos de carbono e observaram que as amostras com teores de nanotubos
funcionalizados superiores a 0,4% apresentaram resistividade volumeétrica ligeiramente
inferior, indicando que mesmo em pequenos teores os nanotubos de carbono reduzem a

resistividade elétrica em do compasito.

Desta forma, acredita-se que os resultados obtidos podem ser atribuidos ao baixo
percentual de carga, a presenca de umidade na cortica natural, mas principalmente a absorvida
apos o processamento e que 0 processo de secagem pos - extrusao deve ser intensificado para

que, desta forma, a aplicacdo em cabos elétricos seja viabilizada.
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4. CONCLUSAO

Neste estudo foram desenvolvidos compdsitos PVC/Cortica em P6 e PVC/Cortica
Granulada para avaliacdo da morfologia, comportamentos térmico, mecanico e elétrico e de
acordo com os resultados pode-se observar que o aumento do teor de cortica promoveu a
formacg@o de um maior numero de aglomerados, presenca de poros e bolhas. Termicamente
0s compositos ndo apresentaram diferencas significativas entre os trés estagios de degradacéo
com relacdo ao PVC puro e que a granulometria da carga ndo alterou significativamente o
processo de degradacao.

Para o ensaio de inflamabilidade todas as amostras atenderam aos requisitos da norma
UL 94 - V, com classificacdo V- 0, tendo os compositos apresentado um tempo de extincao de
chama menor, em especial na presenca de 10% de cortica.

Mecanicamente, a presenca da cortica interferiu no desempenho dos compositos: o
modulo de elasticidade aumentou para o compdsito com 5% cortica em po quando
comparados com o PVC puro, enquanto os demais tiveram comportamento semelhante ou
inferior a matriz. A tensdo de ruptura, que estd intimamente relacionado com a qualidade da
adesdo e a boa dispersdo da cortica, foi inferior para todos os compositos em relacdo a matriz
polimérica.

A medida da resistividade elétrica volumétrica dos compdsitos indicou a uma reducéo
desta propriedade com a presenca da cortica especialmente quando incorporada na forma
granulada, sendo atribuida a presenc¢a de umidade da cortica.

Em geral as propriedades analisadas apresentaram influéncia do tipo de carga e
apontaram a necessidade de aplicagéo de agente de acoplamento e variacGes de condicdes de
processamento de forma que as potencialidades dos compositos preparados possam ser

ampliadas.
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CONSIDERACOES FINAIS

O desenvolvimento de compositos de PVC e cortica € uma proposta relativamente
recente que apresenta potencial de aplicacdo nos mais diversos segmentos. Entretanto, muitos
aspectos relacionados ao total dominio dessa &rea do conhecimento ainda precisam ser
elucidados, principalmente os relacionados ao aprimoramento das propriedades desejadas
para uma determinada finalidade.

Estas caracteristicas demandam a analise de varidveis relevantes na preparacdo de
materiais compositos, tais como a quantidade e granulometria da cortica, técnicas de
modificacdo quimica, tipo de compatibilizante e técnica de processamento. Esses fatores
influenciam fortemente nas propriedades finais do material.

Diante do exposto, apesar das propriedades mecanicas e elétricas ndo terem sido
satisfatorias, para 0os compositos analisados, esses materiais podem representar um grande
avanco como produtos para aplicacdo em revestimento de cabos e fios elétricos de baixa
tensdo, entretanto investigacfes frente ao processamento e suas propriedades para este fim

devem ser continuamente realizadas.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Tendo em vista os resultados obtidos nesta pesquisa, algumas perspectivas para
trabalhos futuros séo abordadas abaixo:

e Processar os compositos com diferentes propor¢cGes em extrusora dupla rosca
corrotacional;

e Realizar a adicdo de agentes de acoplamento, a fim de melhor a adesdo entre os
compdsitos;

¢ Realizar o tratamento superficial da cortica por plasma, a fim de melhor a adeséo entre
0s compadsitos;

e Realizar o teste de absor¢do de 4gua para a matriz polimeérica e seus compositos;

e Realizar a avaliacdo sob flexdo, visto que pretende-se aplicar os compositos como
revestimento isolante de fios e cabos;

e Realizar o teste de propriedades elétricas aplicando uma tensdo alternada constante
variando a frequéncia, para avaliar o comportamento da impedancia real e imaginaria
dos sistemas;

e Auvaliar as propriedades dielétricas do PVC e dos compdsitos;
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