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Effect of sisal fibers on mechanical and absorption water properties of starch/gluten/glycerol matrix

Biocomposites using starch/gluten/glycerol as matrix and sisal fibers were produced by melt-mixing in an intensive
batch mixer connected to a torque rheometer at 120°C. The samples were compression molded and than characterized
by water absorption and mechanical test. The addition of sisal fibers in matrix decreased the water absorption at
equilibrium. The diffusion coefficient decreased sharply with 5% addition of fiber and further sisal fiber additions
provoked only small variation. In tensile test, the increasing in the Young’s modulus and ultimate tensile strenght were
respectively of aproximately 560% and 80%, whereas elongation at break decreased.

Introducéo

Uma alternativa vidvel para a producao de materiais biodegradaveis ¢ a associacdo de amido
com glaten. Ambos sdo biodegradaveis, provenientes de fontes renovaveis e podem ser processados
em equipamentos comuns a polimeros sintéticos. O gluten possui grupos polares que podem
interagir com grupos hidroxilas do amido, e produzir materiais com melhores propriedades que os
polimeros puros. No entanto, materiais produzidos a partir de polimeros naturais sao muito
sensiveis a umidade e apresentam baixa resisténcia mecancia. Diversos estudos tém sido feito para
melhorar as propriedades desses materiais, tais como modificagio quimica [1], misturas de
polimeros naturais com polimeros sintéticos [2] e uso de cargas inorganicas [3] e fibras naturais [4].
O emprego das fibras vegetais como refor¢o em comparagdo as cargas inorganicas possui muitas
vantagens, tais como: obtencdo de materiais de baixa densidade, menor abrasio durante
processamento, altos niveis de preenchimento que resultam em aumento na rigidez, elevado médulo
especifico, aumento na durabilidade [5]. Além disso, as fibras naturais sdo biodegradaveis,
provenientes de fontes renovaveis de energia de grande disponibilidade e de baixo custo.

Neste trabalho, as propriedades de absor¢cdo de dgua e mecanicas foram investigadas em

fun¢do do teor de fibras (sem modificagcdo quimica) na matriz de amido/glaten/glicerol.

Experimental

Materiais
Os materiais utilizados foram: amido de milho hibrido com aproximadamente 27% de
amilose (nome comercial amisol 3408), gluten de milho (60-70% de proteina, 20% de amido, 4% de

lipidios), doados pela Corn Products do Brasil e glicerol com grau PA. Fibras de sisal.



Processamento da Matriz e dos Compdsitos

A composicao da matriz amido/gluten/glicerol foi mantida constante na propor¢ao 40/40/20
(% em peso). Agua foi adicionada como um agente de processo na propor¢io de 10% em relagio a
matriz. Foram confeccionados compoésitos com teores de fibras de 5, 10, 20 e 30% em peso em
relacdo a massa total dos polimeros (amido e gluten). As fibras foram moidas em moinho de faca e
passadas em peneira de 16 mesh.

O processamento da matriz e dos compdsitos foi realizado em um redmetro de torque Haake
a 120°C, 50 rpm e por 10 minutos. As misturas obtidas foram moldadas por compressdo a quente
numa prensa hidraulica com placas de aquecimento com controle de temperatura. Entre as placas
foi colocado o molde constituido de trés placas de a¢o inox de dimensdes 150mm x 120mm x
2.5mm. O material foi transferido para o molde a temperatura de 120°C, permanecendo sem pressao
durante dois minutos para que ocorresse sua fusdo parcial e, em seguida foi aplicada uma pressao de
5 ton durante 2 minutos. Posteriormente o molde foi resfriado até atingir 80°C e, em seguida, o

material moldado foi removido do molde.

Caracterizagdo dos materiais processados
Absorcao de agua: Os ensaios de absor¢dao de dgua foram realizados em ambientes com

52%%3% e 97% 3% de umidade relativa, obtidas através do uso de solucdes saturadas de sais, que
foram respectivamente Mg(NOs) e Na,SO4. O procedimento de condicionamento foi realizado de
acordo com a norma ASTM E 104 [6]. Os corpos de prova foram cortados com um vazador com 11
mm de didmetro, a partir de placas moldadas a quente com espessura de aproximadamente de 2mm.
Os materiais foram secos a 105°C por 24h e posteriormente condicionados no recipiente hermético,
contendo as solugdes saturadas. As amostras foram pesadas em sucessivos intervalos de tempo até

atingir o equilibrio ou a absor¢@o maxima.

Ensaios de tracdo: Os corpos de prova para os ensaios de tragao foram confeccionados de
acordo com as dimensdes especificadas pela norma ASTM D638M [7], tipo II. Antes de serem
submetidos aos ensaios de tra¢do, os corpos de prova foram condicionados a 52% * 2 de umidade
relativa e pesados em sucessivos intervalos de tempo até que fosse atingido equilibrio de absor¢ao
(peso constate entre as pesagens sucessivas). Os ensaios foram realizados numa méquina Instron

modelo 5569 com célula de carga de 5 KN.
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Resultados e Discussao

Absor¢ao de dgua para a matriz e para os compositos foram realizados em ambientes de 52
+3% e 97£3% de umidade relativa (u.r.)

A quantidade de agua absorvida (AA) foi calculada pela seguinte equacao:
M, - M
AA (% )= (#]xloo (1)
M 0

Onde M, e M; sdo as massas da amostra ap6s um tempo t de exposicao a d4gua ou a um ambiente

com umidade relativa controlada e antes da exposi¢do do referido ambiente, repectivamente.

Os resultados dos experimentos de absor¢do de agua em fungdo do tempo para a matriz de
amido/glaten/glicerol e para os compositos reforcados com 5, 10, 20 e 30% de fibra de sisal
condicionados em ambientes de 52 + 3% de umidade relativa, estdo apresentados nas Figuras 1. A
matriz apresentou absor¢do de equilibrio em torno de 10,5%%0,2 e uma pequena diminui¢do na
absorcdo foi observada com a introducdo das fibras na matriz. Os compdsitos com 30% de fibra de
apresentaram absor¢do de equilibrio de 9,240,6. Portanto, a redugdo maxima da absor¢do de agua

com a introducdo das fibras de sisal na matriz de amido/gluten/glicerol foi de 12,4%.
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Figura 1 — Absorg¢do de agua (%) em fungdo do teor de fibra para a matriz amido/gluten/glicerol e para os compositos preparados com fibras de sisal

em ambiente de 52%+3% de umidade relativa.

Os resultados dos ensaios realizados em ambiente com 97% £3% u.r. para a matriz de

amido/gluten/glicerol e para os compositos reforcados com fibras de sisal sdo apresentados nas
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Figura 2. E observado que absor¢io maxima ¢ atingida em torno de 150 horas e apds este periodo,
ao invés de ganhar massa ou permanecer constante, o material comeca registrar perda de massa. E
observado também diminuicao da absor¢do de 4gua com o aumento do teor de fibra. Este resultado
esta relacionado a dois fatores: (a) a migracao de uma parte do glicerol para as fibras, o que torna a
matriz mais pobre em glicerol, contribuindo para uma diminui¢do de sua absor¢do de agua e (b)
efeito de refor¢o dado pela fibra, que torna a matriz mais estavel dimensionamente, limitando o seu

inchamento e portanto limitando o absorcao de agua [8].
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Figura 2 - Absor¢do de dgua (%) em fungdo do teor de fibra para a matriz amido/glaten/glicerol e para os compositos preparados com fibras de sisal

em ambiente de 97% de umidade relativa.

O coeficiente de difusdo da 4gua foi determinado a partir das medidas de absorcdo de dgua

a 97 + 3% de umidade relativa, segundo a aproximac¢ao de Crank [9] baseada na equagdo 2:

Mt—M0_2 D l/2t1/2 9
M. Llz ®

Onde Moo ¢ a massa de agua absorvida no equilibrio, L € a espessura do filme polimérico e D ¢ o
coeficiente de difusdo. A equacdo 2 ¢ valida somente para curtos periodos de medida, onde (M; -
My)/M,, <0,5. O coeficiente de difusdo de 4gua foi calculado a partir do coeficiente angular da reta

(M - Mg)/M.,,, em fungio de (t%/L) e pode ser expresso como:
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D - (Coef .ang )x x
4

3)

Na Figura 3 ¢ apresentada a dependéncia do coeficiente de difusdo em funcdo do teor de
fibra para os compdsitos preparados com fibras de sisal. A matriz de amido/gluten/glicerol
apresentou maior coeficiente de difusao, 2,38 x10® + 0,47, sendo que ¢ a adi¢ao de apenas 5% de
fibra na matriz reduziu significativamente o coeficiente de difusdo e ndo variou significativamente
para teores maiores de fibras. A diminuicdo do coeficiente nos compdsitos com relagdo a matriz é
provavelmente devida a “rede” formada pelas fibras, a qual impede a difusdo da umidade através da
matriz.

Alvarez et al [10] estudaram as propriedades de absorcdo de agua de compositos
biodegradaveis preparados a partir de uma matriz de MaterBi-Y (uma blenda biodegradavel
comercial sintetizada a partir do amido, derivados de celulose e aditivos) e fibras de sisal. Os
resultados mostraram que a absor¢do maxima diminui de 28% para 22% com a introdu¢ao de 15%
de fibra na matriz, os valores de coeficiente de difusdo foram 9,94 x 10® +2,8 x 10”7 ¢ 8,56 x10™ +
1,0 x10” cm?s para a matriz e para o compdsito com 15% de fibra de sisal, respectivamente.
Comparando esses valores com os resultados apresentados para os compositos de
amido/gluten/glicerol refor¢cados com fibras de sisal, observa-se que a absor¢do de dgua ¢ cerca de
10% maior que compdsitos MaterBi-Y embora o coeficiente de difusdo seja menor. Estas diferencas
sdo em parte devidas as diferencas de constituicdo quimica da matriz polimérica e das interagdes
entre agua (espécie permeante) e os constituintes da matriz. Outros fatores tais como a

microestutura e cristalinidade pode afetar as propriedades de absor¢do e de difusdo em polimeros

[11].
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Figura 3 - Coeficiente de difusdo de 4gua em fungdo do teor fibra para a matriz amido/glaten/glicerol e para os compositos reforgados com fibras de

sisal.

Nas Figuras 4-6 sdo apresentados os valores de mddulo de elasticidade (E), tensdo na
ruptura (G;) e elongacdo na ruptura (g;) em fun¢do do teor de fibra. Como esperado, os valores de E
e o; aumentaram com o aumento do teor de fibras e os valores de € diminuiram com a introdu¢ao da
fibra na matriz. Comparando os valores de E, o, € &, obtidos para matriz com os mesmos valores
para os compositos refor¢ados com 30% de fibras, observa-se que E exibiu aumento de 560% para
os compositos reforcados com fibras de sisal, o}, exibiu aumento de 162% e a diminui¢do nos
valores de € foi de 81%. Essas variagdes nas propriedades mecénicas indicam que a incorporagao
das fibras lignocelulosicas na matriz de amido/gluten/glicerol resultou em forte interacdo entre a
matriz e as fibras.

Wu et al 2003 [12] verificaram um aumento na tensdo de ruptura de 20% com a introdugao
de 30% de p6 de madeira em uma matriz de gliten plasticificada com glicerol, enquanto que o
aumento de tensdo na ruptura foi em torno de 80% para os compdsitos refor¢cados com 30% fibras
de sisal. Isto mostra que as fibras apresentam uma eficiéncia maior como refor¢o do que o po6 de

madeira para este tipo de matriz.
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Figura 4. Modulo de elasticidade (E) em fungéo do teor de fibra (% massa/massa) para os compositos de amido:glaten:glicerol reforcados com fibras

de juta, sisal e coco.
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Figura 5. Tensdo na ruptura em fung@o do teor de fibra (% massa/massa) para os compoésitos de amido:gluten:glicerol reforcados com fibras de juta,

sisal e coco.

Anais do 9° Congresso Brasileiro de Polimeros



¢ (MPa)

r
N w
1 1
—e—i

0 T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Fibra (%)

Figura 6. Elongagdo na ruptura em fungéo do teor de fibra (% massa/massa) para os compositos de amido:gluten:glicerol reforgados com fibras de

sisal .

Conclusoes

A absor¢do de 4gua diminui com a introdugdo da fibra na matriz e o coeficiente de difusdo
sofreu uma diminui¢cdo acentuada com a adicdo de apenas 5% de fibra e permaneceu praticamente
constante para maiores teores de fibra. A incorporagdo da fibra na matriz favoreceu a uma melhora
nas propriedades mecanicas dos compdsitos com relagao a matriz. O aumento do contetido de fibra

provocou aumento no médulo de elasticidade e resisténcia a tragdo e diminui¢ao da deformagao
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