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TERMOFIXOS E TERMOPLASTICOS REFORGADOS. A presente
invencdo pertence ao campo da engenharia quimica e de materiais.
Particularmente essa invencao refere-se a um processo de protecéo
de fibras vegetais compreendendo o uso de jons hidreto, refere-se
ainda a fibras vegetais tratadas e a compositos termofixos e
termoplasticos reforcados com fibras tratadas.
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Relatdrio Descritivo de Patente de Invencao
PROCESSO DE PROTECAO DE FIBRAS VEGETAIS, FIBRAS VEGETAIS TRATADAS

E COMPOSITOS TERMOFIXOS E TERMOPLASTICOS REFORGADOS

Campo da Invencéo
A presente invengdo pertence ao campo da engenharia quimica e de

materiais. Particularmente essa invengéo refere-se a um processo de protegéo
de fibras vegetais compreendendo o uso de ions hidreto, a uma solugao
alcalina contendo ions hidreto, refere-se ainda a fibras vegetais tratadas e a

compdsitos termofixos e termoplasticos reforgados por estas fibras.

Antecedentes da Invencio

Matérias-primas diversas de origem vegetal [J. Pou et al., 2001] vém
sendo incorporadas em componentes sem fungao estrutural do interior ou do
acabamento de automéveis (p. ex. tetos, feltros aclsticos, porta-pacotes,
isoladores frontais, caixas de rodas, laterais de portas, estofamentos e
isoladores de capd) [A.L. Leao et al., 2006; A. Magurno, 1999] como alternativa
as fibras sintéticas. Os beneficios desta substituicdo sdo principalmente
ecoldgicos e econdmicos, pois estas fibras sao reciclaveis e reutilizaveis, além
de serem mais leves que as fibras de vidro [K.M.M. Rao et al., 2010], o que se
traduz em redugdo no consumo de combustivel. A utilizagao de fibras vegetais,
que s&o materiais abundantes no Brasil, € também vantajosa do ponto de vista
econdmico e social, ajudando o desenvolvimento de &reas economicamente
menos favorecidas do pais.

Os principais componentes das fibras vegetais sao celulose (a-celulose),
hemicelulose, lignina, pectinas e ceras [John e Anandjiwala, 2008; A.R. Martin
et al,, 2009; X. Li et al., 2007]. A celulose é um polimero natural constituido por
unidades repetitivas de D-anidroglucose (CgH110s) unidas nas posigdes C4 e C4
por ligagdes f-1.4-glicosidicas. Cada unidade repetitiva contém trés hidroxilas
(OH) livres e o grau de polimerizagao (GP) da celulose é de cerca de 10.000
[John e Anandjiwala, 2008).
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O Brasil € o maior produtor mundial de plantas de sisal [John e
Anandjiwala, 2008], seguido por Quénia e Tanzania, e as fibras extraidas das
folhas desta planta compdem a matéria-prima utilizada como alternativa as
fibras sintéticas. O sisal & explorado principalmente na regido Nordeste do
Brasil, onde apresenta importancia relevante para a economia local.

Como os reforgos fibrosos de origem vegetal nao conseguem formar
ligagdes quimicas diretas com uma resina polimérica quando utilizadas em
materiais compésitos [AN. Towo et al., 2005; T.H.D. Sydenstricker et al., 2003],
algum tratamento superficial &€ geralmente utilizado para que se obtenha uma
maior adesdo na interface. Os tratamentos podem adicionar grupamentos
quimicos especificos, remover cadeias de material fracamente ligado e/ou
grupos de baixa massa molecular ou resultar no aumento da rugosidade
superficial com consequente aumento da area superficial ativa [B. Pukanszky,
2005].

Vérios trabalhos cientificos relatam o efeito de diferentes tratamentos
superficiais nas fibras vegetais para melhorar a adeséo interfacial com uma
matriz polimérica hidrofébica, entre eles, tratamentos fisicos [A. Baltazar-y-
Jimenez et al., 2008] (p. ex. corona e plasma) e tratamentos quimicos com
hidroxido de sodio [A. Valadez-Gonzalez et al., 1999; Chand e Rohatgi, 1986),
agentes de acoplamento silanicos [Bisanda e Ansell, 1991], metacrilamida N-
substituida [M.'Gupta et al., 1998], N-isopropilacrilamida [T.H.D. Sydenstricker
et al., 2003], acétilagéo [John e Anandjiwala, 2008], cianoetilagéoJ[L.I. Kutsenko
et al., 2009], metacrilato de metila [C.F;.L. Chow et él., 2007], entre diversos
outros [X. Li et al., 2007]. Embora estes tratamentos aumentem a adesao,
podem ser caros, inviabilizando o seu uso, e podem também prejudicar as
propriedades mecanicas da fibra.

O tratamento alcalino, normalmente realizado por imersdo em solugédo
aquosa de hidréxido de sédio (NaOH) [A.N. Towo et al., 2005; T.H.D.
Sydenstricker et al., 2003; S.C. Amico et al,, 2005], é um dos tratamentos
quimicos mais usados para as diversas fibras vegetais. A mais importante

modificagéo feita por esse tratamento é o rompimento da ligagéo de hidrogénio
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(no grupo OH), presente na estrutura da fibra, que leva ao aumento da
rugosidade superficial. Esse tratamento remove certa quantidade de lignina,
cera e Oleos que recobrem a superficie externa da parede celular da fibra,
despolimerizando a celulose. A solugdo aquosa de NaOH promove a ionizagao
do grupo OH da fibra a alcéxido [X. Li et al., 2007]. Embora esse tratamento
aumente a adesdo com uma matriz polimérica, ele notadamente diminui a

resisténcia mecanica da fibra se for muito severo [T.H.D. Sydenstricker et al.,

2003; S.C. Amico et al., 2005], consequentemente, prejudicando a resisténcia

do compésito fabricado com estas fibras.

Ja é conhecido o mecanismo de degradagéo de polissacarideos (p. ex.
celulose) em meio alcalino. Porém, para as fibras vegetais, que s&o
constituidas de unidades monossacaridicas, ha poucos trabalhos que foquem o
seu mecanismo de degradacdo nestas condigdes. Assim, ainda ha a
necessidade de se estudar novas rotas de tratamento de fibras vegetais que
busquem aliar custo aceitdvel, manutengdo das propriedades mecéanicas
originais das fibras e desenvolvimento de adesao fibra/matriz.

A novidade desta invengdo & a abordagem do mecanismo de
degradacdo e de protecdo de polissacarideos em meio alcalino, com a
utilizacéo de agentes de prote¢do contendo ions hidreto (H), aplicado as fibras
vegetais. Esse ion atua como agente protetor no terminal da cadeia do

polissacarideo, presente na estrutura dessas fibras, evitando a perda de

unidades monossacaridicas por processo de oxidagéo.

Sumario da Invencgio

A presente invengdo refere-se a um processo de protecdo de fibras
vegetais compreendendo o uso de ions hidreto, a uma solugdo alcalina
contendo ions hidreto, refere-se ainda a fibras vegetais tratadas e a compésitos
termofixos e termoplasticos reforgados com fibras vegetais tratadas.
Especificamente, o presente processo utiliza ions hidreto (H) em meio alcalino
como agente de protegao no tratamento quimico de fibras naturais de origem

vegetal.
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E um dos objetos da presente invengdo um processo de protegéo de
fibras vegetais compreendendo as seguintes etapas:
a) selecionar as fibras vegetais;
b) promover o contato entre as fibras de a) e uma solugao alcalina
contendo ions hidreto;
c) promover o contato entre as fibras de b) e uma solugéo
neutralizadora;
d) lavar as fibras de c); e
e) secar.

E um dos objetos adicionais da presente invengdo, uma solugdo alcalina
compreendendo pelo menos uma substancia alcalina e uma fonte de ions
hidreto, onde tal fonte é representada conforme a férmula geral |

R'R*H,  (l)
onde R' representa um metal alcalino, preferencialmente o sédio. R
representa um elemento da familia do boro, grupo 13 na tabela periédica,
preferencialmente o préprio boro.

Preferencialmente, a solugdo alcalina da invengédo em tela compreende
substancia alcalina 0,5 a 20% m/v, preferivelmente 3 a 10% mh,
prioritariamente 5 a 10% m/v, e uma fonte de ions hidreto conforme a férmula
geral | de 0,1 a 10% m/v, preferencialmente 5% m/v, preferivelmente 3% miv,
prioritariamente 1% miv.

A substancia alcalina préferencial da solugéo € o hidroxido de sodio —
NaOH. Afonte de ions hidreto preferencial & o boroidreto “de sodio — NaBH,.

E um terceiro objeto da presente invengdo, fibras vegetais tratadas
obtidas pelo processo citado.

E outro objeto da presente invengdo, compésitos termofixos e
termoplasticos reforcados que utilizam fibras vegetais tratadas obtidas pelo
processo citado.

Estes e outros objetos da invencdo serdo imediatamente valorizados
pelos versados na arte e pelas empresas com interesses no segmento, e serdo
descritos em detalhes suficientes para sua reprodugao na descri¢éo a seguir.
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Breve Descricdo das Figuras
A Figura 1 mostra as curvas termogravimétricas de fibras de sisal in

natura e tratadas.

A Figura 2 mostra as micrografias de MEV de fibras de sisal (a) in
natura, e tratadas por (b) H20, (c) NaOH 5%, (d) [NaOH 5% + NaBH4 1%, (e)
NaOH 10%, (f) [NaOH 10% + NaBH; 1%], (g) NaOH 5% (40°C), e (h) [NaOH
5% + NaBH4 1% (40°C)].

A Figura 3 mostra os espectros de FTIR de fibras de sisal in natura e
tratadas.

A Figura 4 mostra a resisténcia a tragdo média para as fibras de sisal in
natura e tratadas.

A Figura 5 mostra a adesdo média medida para as fibras de sisal in

natura e tratadas.

Descri¢do Detalhada da Invencéo

A presente invengdo refere-se a um processo de protegdo de fibras
vegetais compreendendo o uso de ions hidreto, a uma solugdo alcalina
contendo ions hidreto, refere-se ainda a fibras vegetais tratadas e a compésitos
termofixos e termoplasticos reforcados com fibras tratadas. Especificamente o
presente processo utiliza fons hidreto (H) em meio alcalino como agente de
protegéo no tratamento quimico de fibras naturais de origem vegetal. Esse ion
atuara como agente redutor do terminal redutor presente no carbono C-1 da
cadeia do polissacarideo, um dos constituintes da estrutura das fibras vegetais,
evitando a degradagdo de unidades monossacaridicas terminais por processo
denominado de B-eliminagdo (peeling), minimizando assim danos a sua

estrutura gue ocorreriam com o tratamento quimico.

Processo de protecéo de fibras vegetais

A presente invengao trata de um processo de protegéo de fibras vegetais

que compreende as seguintes etapas:
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a) selecionar as fibras vegetais;

b) promover o contato entre as fibras de a) e uma solugéo alcalina
contendo ions hidreto;

c) promover o contato entre as fibras de b) e uma solugdo
neutralizadora;

d) lavar as fibras de c); e

e) secar.

A selecdo das fibras vegetais executada na etapa a), pode ser feita por
qualquer método, manual ou automatizado, conhecido. Preferencialmente, as
fibras devem ser separadas de modo que aumente a area superficial de
exposicao das fibras as solugdes aplicadas nas préximas etapas.

Na etapa b) é utilizada uma solugéo alcalina de tratamento contendo
ions hidreto. Nessa etapa, as fibras sdo colocadas em contato com a solugéo
de tratamento. Preferencialmente, esse contato se da por imersdo das fibras
nesta solugdo. As fibras permanecem em contato com a solugéo por até 5 h,
preferencialmente até 3 h, preferivelmente 2 h, prioritariamente 1 h. Durante o
periodo de contato a temperatura devera estar entre 10 e 60°C,
preferencialmente entre 20 e 40°C. As fibras poderao ficar em repouso ou sob

agitacdo para melhor expor as fibras ao contato com a solugao. A agitagao

deve ser realizada a uma velocidade tal que nao cause dano fisico as fibras, na

faixa de 20 a 100 rpm, preferencialmente na faixa de 50 a 80 pm,
preferivelmente a 70 rpm.

Em seguida, na etapa c), ocorre a neutralizagéo. Deste modo, as fibras
sdo colocadas em contato com uma solugéo neutralizadora. Preferencialmente
esse contato se da por imers&o das fibras na solugdo. Por exemplo, retiram-se
as fibras da solugdo alcalina para em seguida submeté-las a solucéo
neutralizadora. Essa pode ser qualquer solugdo capaz de deixar o pH das
fibras neutro. Pode ser utilizada, por exemplo, uma solugéo de &cido acético ou

de qualquer outro &cido fraco.
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A lavagem das fibras é realizada utilizando agua, preferencialmente
agua destilada. E a etapa de secagem pode ser por qualquer método
conhecido que ndo comprometa as caracteristicas fisico-quimicas das fibras
tratadas. Preferencialmente a secagem é realizada em estufa com circulagdo
de ara 105 £ 1°C por aproximadamente 1 h.

O processo da presente invengdo pode ser aplicado para o tratamento
de qualquer fibra vegetal, como, por exemplo, as fibras de sisal, curaud, juta,
bambu, coco e etc.

Dependendo da finalidade do produto final, etapas adicionais poderao
ser executadas como a aplicagdo de impermeabilizantes, revestimentos,
fragrancias, pigmentos, agentes de acoplamento e etc.

Solucéo alcalina aquosa para o tratamento de fibras vegetais

A solugéo alcalina aquosa contendo ions hidreto da presente invengéo é
composta por uma substancia alcalina qualquer e uma fonte de ions hidreto,
onde tal fonte é representada conforme a formula geral I:

R'R?H, ()
onde R' representa um metal alcalino, preferencialmente o sddio. R?
representa um elemento da familia do boro, grupo 13 na tabela periddica,
preferencialmente o préprio boro. Os ions hidreto podem estar presentes na
solugdo representados por uma unica substancia composta conforme a férmula
|, ou por suas combinagdes.

F;referencialmente a solugéo alcalina da invengao Em tela, compreende
pelo menos uma substancia alcélina 0,5 a 20% m/v, preferivelmente 3 a 10%
ml/v, prioritariamente 5 a 10% m/v, e uma fonte de ions hidreto conforme a
formula geral | de 0,1 a 10% mlv, preferencialmente 5% mi/v, preferivelmente
3% m/v, prioritariamente 1% miv.

A substancia alcalina preferencial da solugéo é o hidréxido de sédio —
NaOH. A fonte de ions hidreto preferencial é o boroidreto de sddio — NaBH;.

Fibras vegetais tratadas
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A invengdo em tela apresenta ainda fibras vegetais tratadas obtidas pelo
processo citado. Estas fibras sdo ditas protegidas, pois ndo apresentam danos
estruturais como normalmente visto nas fibras submetidas aos tratamentos
quimicos comuns ao estado da técnica.

As fibras vegetais tratadas dessa inveng¢éo poderdo ser utilizadas em
qualquer material onde essas fibras sejam um dos constituintes. Por exemplo,
elas podem ser incorporadas em componentes do interior ou do acabamento
de automéveis, como: tetos, feltros acusticos, porta-pacotes, isoladores
frontais, caixas de rodas, laterais de portas, estofamentos e isoladores de cap6
entre outros.

Compésitos termofixos e termoplasticos reforcados

Compésitos termofixos e termoplasticos reforgados por fibras vegetais
tratadas também estao compreendidos no escopo da presente invengao.

A producdo de tais compdsitos é realizada conforme processos
conhecidos no estado da técnica, compreendendo a incorporagao de fibras
tratadas pelo processo aqui apresentado.

Os exemplos aqui mostrados t&m o intuito somente de exemplificar uma
das indmeras maneiras de se realizar a invengdo, contudo, sem limitar o

escopo da mesma.

Exemplo1. Realiza¢ao Preferencial:

As fibras de sisal (FS) foram obtidas na forma de corda, sendo as
densidades lineares para o fio e para a fibra de 2588 e 31 tex, respectivamente.
Os materiais utilizados nesse exemplo foram: Acido acético glacial P.A. 99,7%
(Quimex), boroidreto de sédio P.A. 97% (Nuclear), hidréxido de sédio P.A. 98%
(Vetec), resina poliéster insaturada ortoftalica e pré-acelerada — UCEFLEX UC
5518 (Elekeiroz) e iniciador peréxido de etiimetilcetona (PMEK) - Butanox® M-
50 (Akzo Nobel) tendo sido usados como recebidos.

Os fios de sisal foram cortados em tamanhos de, aproximadamente, 40
cm e as suas fibras foram separadas. As fibras de sisal foram modificadas

superficialmente pela imersdo em solugdo aquosa de hidroxido de sbdio —
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NaOH (0, 5 ou 10%, miv), com ou sem a adigdo de boroidreto de sédio —
NaBH; (1%, m/v), em bateladas de 3,8 g de fibras para cada 500 mL de
solugdo, todas por 60 min, a 20 ou 40°C, e sob agitagdo mecanica (70 rpm).
Em seguida, foram neutralizadas com solug@o aquosa de &cido acético — HAc
(0,2%, m/v), lavadas com agua destilada e secas em estufa com circulagéo de
ara 105t 1°C por 1 h.

Foram realizados sete tratamentos, sendo um deles fisico (lavagem com
agua) e os demais quimicos (tratamento com solugdo aquosa de NaOH em
diferentes condi¢des). A fibra de sisal, sem nenhum tratamento, recebeu a
denominagdo de “in natura’, enquanto as fibras tratadas com agua destilada,
com NaOH 5%, com NaOH 5% na presenca de NaBH; 1%, com NaOH 10%,
com NaOH 10% na presenga de NaBH; 1%, com NaOH 5% a 40°C, e com
NaOH 5% na presen¢a de NaBH; 1% a 40°C receberam a denominagéo de
H20, NaOH 5%, [NaOH 5% + NaBH; 1%], NaOH 10%, [NaOH 10% + NaBH,
1%]), NaOH 5% (40°C) e [NaOH 5% + NaBH; 1% (40°C)], respectivamente.
Cabe ressaltar que, quando nao houver indicativo de temperatura na
nomenclatura adotada, entende-se que as fibras foram tratadas a temperatura
ambiente (em torno de 20°C).

Andlises termogravimétricas (TGA) foram realizadas em um aparelho TA
Instruments modelo 2050, conduzidas em atmosfera de N, com velocidéde de

aquecimento de 20°C/min desde a temperatura ambiente até préximo a

1000°C, utilizando 5 mg de amostra. Alteragdes na morfologia das fibras

tratadas foram acompanhadas com auxilio de microscopia eletronica de
varredura (MEV) em um microscépio JEOL modelo JSM-6060. As amostras
foram recobertas com ouro e se utilizou 10 kV.

Espectros de absorgao na regido do infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) foram obtidos em um espectrometro Perkin Elmer modelo
Spectrum 1000, usando a técnica do disco de KBr, no intervalo de 4000 a 400
cm™. O teor de umidade das fibras foi determinado segundo a norma ASTM

D2654-89. A balanga e o termdmetro utilizados permitiram uma exatiddo de
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0,0001 g e 1°C, respectivamente, e em cada teste foram utilizados 5 g de fibras
cortadas em um comprimento de, aproximadamente, 15 mm.

Filamentos individuais da FS foram escolhidos aleatoriamente a partir
dos fios e ensaiados em tragdo. O condicionamento das amostras foi realizado
de acordo com a norma ASTM D1776-08. Os ensaios de tragdo foram
realizados segundo a norma ASTM D2256-02, em uma maquina universal de
ensaios (EMIC DL 10.000) equipada com célula de carga de 50 N. A
velocidade de ensaio e a distancia entre garras foram mantidas constantes
para todos os testes, sendo 5 mm/min e 100 mm, respectivamente. Uma pré-
carga de aproximadamente 0,5 N foi aplicada antes do ensaio. Todos os testes
foram realizados & temperatura ambiente, geralmente 20°C. Entre 18 e 50
fibras uteis foram ensaiadas em cada tratamento, excluindo-se as amostras
que romperam na garra ou perto dela.

Quando o teste era bem sucedido, ambas as extremidades de ruptura da
fibra foram medidas com um micrémetro da Mitutoyo (modelo 2046F) com 0,01
mm de resolugdo. A sec¢do transversal da superficie fraturada da fibra foi
considerada circular, por simplificagdo, € um valor médio do didmetro
equivalente de ambas as extremidades rompidas foi utilizado para determinar o
didmetro e as propriedades mecanicas de interesse. Como a distribuicao
normal ndo é considerada adequada para representar dados de resisténcia de
fibras vegetais [A.N. Towo et aI.z 2005; S.C. Amico et al., 2005], também se
optou por apresentar estes dados utilizando uma distribuig?q de Weibull.

Péra avaliagdo da ades@o na interface sisal/poliéster em teste de pull-
out, uma fibra unica (comprimento de 30 mm) foi parcialmente (aprox. 1,5 mm)
incorporada a um bloco (1,2 x 1,2 cm) de matriz poliéster + PMEK (1%, m/m) e
tracionada ao longo da sua orientagdo axial até que houvesse o seu
descolamento desse bloco. Estes testes foram realizados em uma maquina
universal de ensaios (EMIC DL 10.000) equipada com célula de carga de 50 N.
Todos os testes foram realizados a temperatura ambiente, geralmente 20°C, e
com velocidade de ensaio constante (1 mm/min). Entre 12 e 23 espécimes
Uteis foram ensaiados para cada tratamento, sendo a amostra descartada
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quando a fibra rompia. Quando o teste era bem sucedido, a profundidade da
fibra no bloco foi medida com um paquimetro digital da Mitutoyo e o didmetro
da fibra foi medido com um micrémetro da Mitutoyo, ambos com 0,01 mm de
resolugéo.

Os resultados de TGA mostraram que as fibras tratadas, com excegao
do tratamento com NaOH 5%, foram ligeiramente mais resistentes
termicamente até 220°C que a fibra in natura (Figura 1). Temperaturas
elevadas, no entanto, ndo séo indicadas para compésitos poliméricos que
utilizem estas fibras, pois ha severa degradagao térmica destas. Percebeu-se
também que a estabilidade térmica da fibra tratada com [NaOH 5% + NaBH,
1%) foi superior aquela tratada com NaOH 5%. Observou-se, também, que a
estabilidade térmica foi semelhante para os tratamentos onde foi utilizada uma
concentragao de NaOH igual a 10%.

As micrografias de MEV comprovam que o tratamento alcalino
comumente empregado afeta as fibras (Figura 2). O sisal in natura é &spero ao
toque e o tratamento torna as fibras mais macias (H20) ou claras (NaOH 5%,
[NaOH 5% + NaBH; 1%], NaOH 10%, [NaOH 10% + NaBH4 1%], NaOH 5%
(40°C) e [NaOH 5% + NaBH; 1% (40°C)]). Impurezas de diversos tipos,
comuns nos fios de sisal comercial, sdo faciimente removiveis por lavagem
com agua ou tratamentos com NaOH e [NaOH + NaBH,]. A lavagem com agua
remove fragdes amorfas da superficie da flbra sem afetar sua integridade. Com
relagéo ao tratamento com NaOH 5% foi verificado o inicio do processo de
desfibrilagéo, o <jue indica que este afeta a integridade da fibra. Entretanto, 0
aspecto da fibra tratada com [NaOH 5% + NaBH; 1%] é similar ao da fibra
lavada apenas com agua, e mesmo assim nota-se que este tratamento foi
capaz de remover impurezas e promover a rugosidade necessaria para
aumentar a interagéo fibra/matriz por travamento mecéanico. O tratamento com
NaOH 10% revelou ser bem drastico por causar a desagregagéo e inchamento
da fibra, 0 que nao ocorre significativamente com a fibra tratada com [NaOH
10% + NaBH; 1%]. O tratamento com [NaOH 5% + NaBH4 1% (40°C)] foi mais

eficaz em promover a exposicdo das fibrilas da fibra que os demais
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tratamentos, o que pode indicar uma melhor interagdo fibra/matriz por
interdifus&o.

Os resultados de FTIR demonstraram que a intensidade dos picos a
1738 cm™, caracteristica de estiramento da carbonila (C=0) em grupos
carboxilicos nas fibras in natura e Hz0, é eliminada no tratamento com NaOH
5% e também com [NaOH 5% + NaBH; 1%] com e sem o auxilio da
temperatura (Figura 3). Ou seja, os tratamentos com [NaOH 5% + NaBH; 1%)
nado interferiram na remogao de impurezas contendo o grupo carbonila obtida
com os tratamentos apenas com NaOH 5%, confirmando as observagdes das
micrografias (Figura 2). Cabe ressaltar que houve severa degradagao da fibra
no tratamento com NaOH 5% (40°C), verificada pela diminui¢do na intensidade
da banda caracteristica do estiramento no grupo OH.

Uma das limitagdes das fibras vegetais para a produgéo de compdsitos é
a facilidade de absorgdo de agua, o que contribui para a deterioragdo do
material. A fibra in natura apresentou um teor de umidade elevado em
comparagdo as fibras tratadas (Tabela 1), como esperado. Além disso, o
tratamento com [NaOH 5% + NaBH; 1%)] resultou em uma relevante redugao
do teor de umidade em relagdo ao correspondente tratamento sem o NaBH,, o

que representa mais uma caracteristica positiva deste tratamento.

Tabela 1: Propriedades das fibras de sisal.

Diametro equivalente
: Teor de umidade _ :
Tratamento Média Tso
(%)

(km) (nm)
In natura 9,1(+0,8) 169 (+ 39) 164
Hz0 7,7(x02) 174 (£ 31) 170
NaOH 5% 78(x0,2) 143 (£ 31) 140
[NaOH 5% + NaBH, 1%)] 6,5(£0,1) 149 (£ 21) 147
NaOH 10% 6,1(x04) 174 (£27) 17
[NaOH 10% + NaBH,4 1%)] 59 (£ 0,4) 163 (£ 42) 158
NaOH 5% (40°C) ‘ 57(x0,1) 174 (£ 23) 172
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[NaOH 5% + NaBH, 1% (40°C)] 6,0 (£04) 181 ( 32) 178

Com relagdo aos valores de didmetro equivalente das fibras, obtidos
pela média da distribuicdo normal e pelo pardmetro Tsy (mediana) da
distribuicdo de Weibull, observou-se uma excelente concordancia (Tabela 1).
Como o didmetro ndo seguiu uma distribuicdo de Weibull [S.C. Amico et al.,
2005] para alguns casos, justifica-se 0 uso da média normal para relatar estes
resultados.

Com relagao a resisténcia a tragdo das fibras, obtida pela média da
distribuicdo normal (Figura 4) e pelo pardmetro Tso da distribuicdo de Weibull
(Tabela 2), observou-se uma clara tendéncia de diminuigado com o aumento da
concentragdo de NaOH (de 0 para 5 e 10%) no tratamento quimico a 20°C. O
médulo elastico das fibras ndo foi tao claramente afetado pelos tratamentos
quanto a resisténcia, com excegao para [NaOH 10% + NaBH4 1%] e NaOH 5%
(40°C) (Tabela 2). Com relagao a deformagao na ruptura (Tabela 2), ocorreu
uma tendéncia de redugdo somente para a fibra tratada com NaOH 10%, com
relagéo a fibra in natura, e o uso do NaBH, indicou uma recuperagao dessa
propriedade. As propriedades mecanicas como um todo indicam que o NaBH,
tem atuaga@o mais eficiente em menores concentragdes de NaOH, mesmo que

a temperatura de tratamento seja elevada.

Tabela 2: Propriedades mecénicas das fibras de sisal.

Resisténcia a tra¢éo Médulo elastico | Deformagdo na ruptura*

Tratamento Média Tso Média Tso Média Tso
(MPa) (MPa) (GPa) (GPa) (%) (%)
In natura 399 (+111) | 383 [17,8(+4,8) | 171 23(£05) 22
H,0 418(+94) | 407 [168(x50) | 160 | 2,4(£0,5) 2,3
NaOH 5% 398 (£ 63) 393 [175(x36) | 171 23(£0,5) 22
[NaOH 5% +
NaBH, 1%] 399(£71) | 393 [180(35) | 176 | 24(£04) 23
NaOH 10% 332(+79) | 321 [172(+36)| 168 | 19(+05) 18
[NaOH 10% + 337 (£ 83) 327 | 143(£3,6) | 13,8 23(£04) 2,2




10

15

14 /14

NaBH,4 1%]

NaOH 5% (40°C) 320 (£ 54) 315 [ 14,3(x29) | 14,0 24(£03) 24

[NaOH 5% +

302(+69) | 386 |172(t29)| 168 | 25@04) | 24
NaBH, 1% (40°C)]

*Obs. Até a pré-carga (aprox. 0,5 N), as fibras apresentaram uma deformagdo média igual a
1,7 (£ 0,5)%.

Os valores de adesao obtidos a partir dos testes de pull-out (Figura 5)
indicaram que as fibras in natura, H,0, NaOH 10%, [NaOH 10% + NaBH; 1%]
e NaOH 5% (40°C) apresentaram a ades&o mais baixa com poliéster. Também
nota-se uma melhor adesao das fibras [NaOH 5% + NaBH, 1%] em relagéo as
fibras NaOH 5%, e [NaOH 5% + NaBH, 1% (40°C)] em relag&o as fibras NaOH
5% (40°C), ou seja, o NaBH; também mostrou ser capaz de promover um
melhor desempenho do acoplamento da fibra caso seja utilizada em
compdsitos.

Em suma, o tratamento da fibra que levou a um melhor conjunto de
propriedades do sisal incluindo estabilidade térmica, morfologia, teor de
umidade, resisténcia mecanica e adesao, foi o tratamento com [NaOH 5% +
NaBH, 1%], que indicou propriedades otimizadas da fibra de sisal para uso
como reforgo em compdsitos poliméricos.

Os versados na arte valorizardo os conhecimentos aqui apresentados e
poderdo reproduzir a inven¢do nas modalidades apresentadas .e em suas

variantes, abrangidos no escopo das reivindicagdes anexas.
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Reivindicacoes
PROCESSO DE PROTECAO DE FIBRAS VEGETAIS, FIBRAS VEGETAIS TRATADAS

E COMPOSITOS TERMOFIXOS E TERMOPLASTICOS REFORGADOS

1. Processo de prote¢ao de fibras vegetais caracterizado por compreender as

etapas de:

a) selecionar as fibras vegetais;

b) promover o contato entre as fibras de a) e uma solugdo alcalina
contendo ions hidreto;

c) promover o contato entre as fibras de b) e uma solugdo
neutralizadora;

d) lavar as fibras de c); e

e) secar.

2. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelas fibras serem
separadas de modo que aumente a area superficial de exposigéo das fibras
as solugdes aplicadas nas etapas posteriores.

3. Processo, de acordo com qualquer reivindicagéo de 1 a 2, caracterizado pelo
contato entre as fibras e uma solugéo alcalina se dar através de imersao.

4. Processo, de acordo com qualquer reivindicagao de 1 a 3, caracterizado pelo
tempo de contato entre as fibras e a solugao ser de até 5 h.

5. Processo, de acordo com qualquer reivindicagao de 1 a 4, caracterizado pela

~ temperatura estar entre 10 e 60°C. !

6. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 1 a 5, caracterizado
pelas fibras ficarem sob agitagdo durante o processo.

7. Processo, de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado pela agitagéo
ocorrer em uma velocidade entre cerca de 20 e 100 rpm.

8. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 1 a 7, caracterizado pelo
contato entre as fibras e uma solugdo neutralizadora se dar através de
imersao.

9. Processo, de acordo com qualquer reivindicagéo de 1 a 8, caracterizado pela

solugdo neutralizadora ser de acido acético.
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10. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 1 a 9, caracterizado
pela lavagem ser realizada utilizando 4gua destilada.

11. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 1 a 10, caracterizado
pela secagem se dar em estufa com circulagao de ar a cerca de 105°C.

12. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 1 a 11, caracterizado
pelo tempo de secagem ser cerca de 1 h.

13. Processo, de acordo com qualquer reivindicagao de 1 a 12, caracterizado
pelas etapas adicionais de aplicagdo de impermeabilizantes e/ou
revestimentos efou fragrancias e/ou pigmentos efou agentes de
acoplamento as fibras citadas.

14. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pela fonte de
ions hidreto da solugao alcalina ser representada conforme a férmula geral
l:

R'R?™Hs ()
onde R representa um metal alcalino, como sédio, e R? representa um
elemento da familia do boro (grupo 13 na tabela periédica), como o préprio
boro.

15. Processo, de acordo com a reivindicagdo de 14, caracterizado pela
substancia alcalina possuir 0,5 a20% m/v.

16. Processo, de acordo com qualquer reivindicagao de 14 a 15, caracterizado
pela fonte de ions hidreto possuir até 10% m/v.

17. Processo, de acordo com quaiquer reivindicagéo de 14 a 16, caracterizado
pela éubsténcia alcalina ser hidréxido de sddio (NaOH). “

18. Processo, de acordo com qualquer reivindicagdo de 14 a 17, caracterizado
pela fonte de ions hidreto ser boroidreto de sddio (NaBH;).

19. Fibras vegetais tratadas, caracterizadas pelo tratamento ser o tratamento
do processo de acordo com a reivindicagdo 1 e por serem mais resistentes
a danos estruturais do que fibras tratadas por métodos quimicos

convencionais.
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20. Fibras vegetais tratadas, de acordo com a reivindicagdo de 19,
caracterizadas por estarem no grupo que compreende fibras de: sisal,
curaua, juta, bambu e coco.

21. Compdsitos termofixos e/ou termoplasticos refor¢ados, caracterizados por

5 compreenderem fibras vegetais tratadas obtidas pelo processo de acordo
com a reivindicagao 1.

22. Compésitos termofixos efou termoplasticos reforgados, de acordo com a
reivindicagao 21, caracterizados por incluir componentes do interior e/ou do
acabamento de automéveis, tais como: tetos de carro, feltros acusticos,

10 porta-pacotes, isoladores frontais, caixas de rodas, laterais de portas e

isoladores de capd.
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Resumo
PROCESSO DE PROTECAO DE FIBRAS VEGETAIS, FIBRAS VEGETAIS TRATADAS
E COMPOSITOS TERMOFIXOS E TERMOPLASTICOS REFORCADOS

A presente invengd@o pertence ao campo da engenharia quimica e de
materiais. Particularmente essa invengao refere-se a um processo de protegao
de fibras vegetais compreendendo o uso de ions hidreto, refere-se ainda a
fibras vegetais tratadas e a compdsitos termofixos e termoplasticos reforcados

com fibras tratadas.
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