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Resumo: Fibras de rami da espécie Bohemeria nivea foram usadas como elemento de reforco, nas
proporgdes de 5%, 10% e 15%, para melhorar as propriedades mecanicas nos esforcos de tracdo do
poli(hidroxibutirato). Para obteng@o das fibras foi utilizado o processo de polpagdo organosolv com uma
taxa de lignina residual (kappa) de k=46,2. Nas diferentes etapas de branqueamento das fibras foram
obtidos k=29,2 (1* etapa com ClO,); k=24,3 (2* etapa com H,0,); k=19,0 (3" etapa com ClO,) e k=7,6 (4*
etapa com H,0,). Nos ensaios mecanicos de tragcdo o Médulo de Elasticidade (MOE) apresentou baixos
Coeficientes de Variagdo (CV) entre 12,45% e 17,35% e pouca dispersdo no Desvio Padrao estando entre
50,41MPa e 65,93MPa para amostras de PHB/rami-15% e PHB/rami-5%, respectivamente. Na média o
MOE ficou entre 404,86Mpa e 379,93MPa para PHB/rami-15%, e PHB/rami-5%, respectivamente. Com
estes resultado € possivel inferir que a adicdo de rami melhora as propriedades mecanicas do
poli(hidroxibutirato).
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Composite produced from a poly(hydroxybutyrate) (PHB) strengthened with fiber

rami species Bohemeria nivea

Abstract: Fiber of the ramie species Boehmeria nivea was used as a reinforcing element, in proportions
of 5%, 10% and 15%, for improvement of mechanical properties in tensile stress in poly(hydroxybutyrate)
(PHB). For obtaining the fibers was used organosolv pulping process with a residual lignin rate (kappa)
moderate k=46.2. In different bleaching were obtained k = 29.2 (1st step with Cl0O,); k = 24.3 (2nd stage
with H,0,); k = 19.0 (3rd step with ClO,) and k = 7.6 (H,O, step 4st). In the tensile test the MOE showed
low Coefficient of Variation (CV) between 12.45% and 17.35% and little dispersion in the standard
deviation (SD) being among 50,41MPa and 65,93MPa for samples of PHB/ramie-15% and PHB/ramie-
5% respectively. On average (A) MOE was between 404,86Mpa and 379,92MPa for PHB/ramie-15% and
PHB/ramie-5% respectively. With these results it is possible to infer that the addition of ramie fiber
improves the mechanical properties of poly(hydroxybutyrate).
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Introducao

O desenvolvimento de novos produtos a partir de processos nao poluentes de
fabricacdo utilizando matérias-primas renovadveis e biodegraddveis gera novas
possibilidades de aplicacdes. Atualmente € a demanda de varios setores industriais e de
uma sociedade mais sustentavel.

O poli(hidroxibutirato) (PHB) € um biopolimero bacteriano cuja producao
comega pelo cultivo de bactérias da espécie Alcaligenes eutrophus em biorreatores, as
quais sdo alimentadas por diversos tipos de acucares extraidos da cana de acucar,
principalmente a sacarose [1-3]. Em seu metabolismo, estes micro-organismos ingerem
a sacarose e as transformam em granulos milimétricos intracelulares que funcionam
como reserva de energia. Este material, apds a sua purificacdo em solvente organico,
transforma-se no pléstico biodegradavel (poliéster) [4,5].



Entretanto, ainda € pouco difundido nos meios industriais, pois além de ser mais
onerosa a sua producdo, suas propriedades, tais como a resisténcia a tragdo, necessitam
de melhorias [6,7].

Uma possivel alternativa para o aumento de sua resisténcia é a adicdo de
materiais de reforco como as fibras naturais (materiais baratos, resistentes e acessiveis),
pois sdo obtidos das plantas em geral, e podem ser incorporadas dentro de varios tipos
de polimeros gerando compdsitos estruturados.

Com formas hexagonais, as dimensdes das fibras do rami s@o variadas, e podem
estar entre 40 e 250 mm e a largura entre 16 a 126 ym. Sua composicao quimica
apresenta um dos maiores teores de a-celulose e B-celulose, elevado percentual de
celulose pura e celulose nativa I, isto lhe confere excepcionais propriedades de
resisténcia superior a diversas fibras, principalmente aquelas obtidas de entrecasca,
sendo assim indicado como elemento de refor¢o para materiais compdsitos [8,9].

Neste contexto, esta pesquisa buscou extrair fibras de rami da espécie
Boehmeria nivea pelo processo de polpacdo organosolv, procedimento considerado
como de baixo impacto ambiental, e incorpord-las ao polimero poli(hidroxibutirato)
(PHB) em diferentes percentuais (5%, 10% e 15%). O objetivo € melhorar suas
propriedades mecanicas nos esfor¢os de tracdo. O estudo compreendeu: preparacao das
fibras por meio da polpacdo organosolv, branqueamento em 4 etapas diferentes;
estimativa da lignina residual (nimero Kappa) apds cada fase; preparacdo dos
compdsitos; andlise de suas propriedades mecanicas no médulo de elasticidade (MOE).

Experimental

Preparacdo das fibras de rami

A partir de fibras de rami industrializadas na forma de barbante, adquiridos no
comércio local, foi produzida polpa celulésica por meio do processo organosolv.
Primeiramente os barbantes foram fragmentados em partes menores medindo
aproximadamente 2 e 4 cm. Deste material, amostras foram retiradas para extracdo da
umidade por meio de balanga de infravermelho, para calculo do balanceamento dos
componentes do licor de cozimento.

Processo Polpagcdo Organosolv

Em digestor rotativo laboratorial de aco inoxidavel (Regmed modelo AUE - 20)
do tipo autoclave, dotado de aquecimento elétrico e sistemas de controle de
temperaturas programdvel, foram colocados 100 gramas de fibras de rami, base peso
seco, em uma cdpsula fechada hermeticamente. A carga de NaOH correspondeu a 6%
do material processado. O hidromédulo utilizado no processo foi 6:1, sendo a parcela de
etanol correspondente a propor¢do 1:1 da quantidade total de dgua utilizada.

Neste processo a rampa de aquecimento foi de 50 minutos até atingir
temperatura mixima de 160°C, que foi mantida durante 60 minutos. A polpa celuldsica
obtida foi lavada em solugdo alcodlica de baixa consisténcia (etanol/dgua) na relagdo de
1:1 e desagregada no desfibrador tipo Bauer (Regmed MD-3000) em baixa consisténcia.
Em seguida foram centrifugadas e secas em temperatura ambiente.

O processo de branqueamento foi realizado em 4 etapas, conforme demonstrado
na tabelal.



Tabela 1 - ParAmetros utilizados nas 4 etapas do processo de branqueamento na polpa de rami.

1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa 4 Etapa )
Parametros do Diéxido de | Peréxido de Diéxido de | Peréxido de
Branqueamento Cloro Hidrogénio Cloro Hidrogénio
(C10y) (H20») (C10y) (H20,
Quantidade (%) 2% 0,5 2% ) 0,3
Temperatura (°C) 90 90 90 90
Tempo (min) 60 60 60 60
Consisténcia (%) 10 10 10 10
NaOH (%) - 1% - 0,6
MgSOy (%) - - - 0,3
Tampao (Buffer) | 100 ml - 10 ml -
(ml)

© Na tltima etapa foi adicionado Sulfato de Magnésio (MgSO,) com a finalidade de reduzir o
consumo de Peréxido de Hidrogénio (H,0,); “” Equivalente a 100 ml; ©"” Equivalente a 10 ml.

A cada etapa de branqueamento foi realizado a determinagdo do nuimero
Kappa(K), andlise que indica o grau de deslignificagdo ou a quantidade de lignina
residual na polpa. Esta estimativa é importante, pois além de determinar a quantidade de
reagentes usados no branqueamento avalia a eficiéncia do processo de polpacdo. A
andlise foi realizada conforme normas e procedimentos da TAPPI T-236 om-99 [10].

Preparacdo do compésito

Para a preparacao dos compésitos, inicialmente foi extraida a umidade das fibras
por meio de balanca de infravermelho. Em seguida, as fibras foram pesadas e
misturadas ao PHB na propor¢do de 5%, 10% e 15%, base seca, totalizando o sistema
uma massa de 100 gramas. Posteriormente foram acrescidos 400 ml de dgua para
hidratacdo das fibras e a homogeneizacdo dos componentes (fibra+) por meio de um
liquidificador. Em seguida o compdsito foi colocado em estufa com ventilagdo durante
36 horas e temperatura de 70°C. Por se tratar de material lignocelulésico, contém em
sua estrutura molecular grupos de hidroxilas, que no processo de perda de dgua, formam
fortes ligacdes de hidrogénio e proporciona significativa rigidez. Deste modo, foi
necessario um novo procedimento de fragmentacdo. O processo de preparacdo do
composito foi finalizado com a passagem do material por um homogeneizador
laboratorial (mod. MH-6060) com rotagdo de 3500 rpm até atingir 70°C por
aproximadamente 30 segundos.

A confeccdo dos corpos de prova foi realizada por meio de uma prensa térmica
hidraulica de laboratério marca Marconi (mod. MA 098/AR15) e moldes metalicos de
aco inox para tracdo conforme ASTM D 638M-10 [11]. Os parametros para prensagem
foram: temperatura de 180°C; tempo prensagem de 6 minutos; temperatura de
resfriamento 60°C.

Os ensaios mecanicos de tracdo foram realizados em uma maquina de ensaio
universal eletromecanica e microprocessada, marca “EMIC”, modelo DL2000, com
capacidade de 2.000 Kgf com células de carga de 200 kgf.

Resultados e Discussao

Ap6s o processo de polpacdo organosolv as fibras apresentaram baixos indices
de lignina residual com k=46,2. Apds a primeira etapa de branqueamento obteve-se
k=29,2. Na segunda etapa de branqueamento atingiu-se k=243, na terceira etapa de
branqueamento foi k=19,0 e apds a ultima etapa obteve-se k=7,6. Para efeito
comparativo, polpas produzidas com palha de cana de aguicar pelo processo organosolv,



nas mesmas condi¢des, apresentaram k=53,0 [12]. Para a produc¢do de embalagens
rigidas como chapas e caixas de papeldao ondulado, industrias do setor papeleiro
utilizam pasta Kraft de espécies de Pinus taeda e P. elliottii, que apresentam numero
kappa entre 70 e 100 [13].

A fig. 1 apresenta o comportamento mecanico dos corpos de prova submetido ao
ensaio de tragdo elaborados com 100% de PHB e com a adicdo de 5%, 10% e 15% de
fibras de rami obtidas pelo processo organosolv e branqueadas em 4 diferentes etapas .
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Figura 1 — Resisténcia a tracdio com PHB/100% (1) e com a adi¢do de fibras de rami nas
propor¢des de 5%(2), 10%(3) e 15%(4).

Analisando o comportamento das curvas € possivel identificar poucas variagoes
entre os tratamentos, com excec¢do dos corpos de prova (CP) 4 e 5 no PHB/100% que
atingiu a Forca Maxima de 1038,7IN e 1059,36N elevando a média dos valores de
MOE, possivelmente ocorrida pela maior concentracdo de PHB em uma regido do
molde no momento de sua produgio.

A tabela 2 apresenta o resumo dos resultados dos ensaios mecéanicos de tracao
(MOE) de amostras com 100%/PHB e PHB/rami (5%, 10% e 5%).

Tabela 2 - Mdédulo de Elasticidade (MOE) de comp6sitos PHB e fibras de rami

MOE (MPa) |
Amostras - Desvio Coeflc.l enj: ¢
Meédia ~ de variacao
Padrao

(%)
PHB 100% 404,68 60,11 14,85
PHB/rami (5%) 379,92 65,93 17,35
PHB/ rami (10%) 400,59 56,16 14,01
PHB/rami (15%) 404,85 50,41 12,45

Conclusoes

Os parametros adotados no processo de polpagdo organosolv produziram os
efeitos desejados, bem como nas quatro etapas de branqueamento reduzindo
drasticamente o teor de lignina na polpa.

De modo geral, a incorporacdo de porcentagem de fibra de rami produziu
melhoria nas propriedades mecanicas (MOE). Analisando o comportamento das curvas
dos ensaios de tracdo € possivel inferir que os melhores desempenhos foram para
PHB/rami (5%) e PHB/rami (10%). Nas amostras de PHB/rami (15%) foi identificado
visualmente problemas na dispersdo das fibras prejudicando seu desempenho.
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