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RESUMO

1. RESUMO

Os compositos utilizam fibras como carga de reforgo em matrizes termoplasticas
para melhorar as propriedades mecanicas do material, que sdo, normalmente, fibras
sintéticas como as de carbono e vidro. Visando oferecer opgbes biodegradaveis e
de baixo custo, a substituicAo dessas fibras sintéticas por naturais esta sendo
estudada. Esse trabalho teve como proposta a producdo de compositos utilizando
FBM, proveniente de residuos da industria cervejeira, em matriz de polipropileno
reciclado. Primeiramente, as fibras foram tratadas hidrotermicamente para aumentar
a interagdo e a estabilidade com a matriz, devido a baixa compatibilidade de fibras
lignocelulésicas com o polimero. O tratamento hidrotérmico se mostrou eficaz na
modificacdo da superficie das fibras, possibilitando a substituicdo das fibras
sintéticas. Posteriormente, os compositos foram produzidos pelos processos de
extrusdo e injecao, seguindo o planejamento fatorial completo 23, variando a
granulometria, tempo de reagdo e porcentagem de FBMT. Foram analisadas
estatisticamente as respostas dos ensaios de tragao. Os compdsitos de fibras de
malte tratadas apresentaram diminuicdo no limite de resisténcia a tragéao
convergindo para um menor valor préximo ao ponto central.

2. ABSTRACT

Composites use fibers as a reinforcement filler in thermoplastic matrices to improve
the mechanical properties of the material, which are normally synthetic fibers such
as carbon and glass. In order to offer biodegradable and low-cost options, the
replacement of these synthetic fibers by natural ones is being studied. This work had
as proposal the production of composites using malt bagasse fibers, coming from
residues of the brewing industry, in recycled polypropylene matrix. First, the fibers
were hydrothermally treated to increase the interaction and stability with the matrix,
due to the low compatibility of lignocellulosic fibers with the polymer. The
hydrothermal treatment proved to be effective in modifying the surface of the fibers,
enabling the replacement of synthetic fibers. Subsequently, the composites were
produced by the extrusion and injection processes, following the complete factorial
design 23, varying the granulometry, reaction time and percentage of TMBF. The
responses of the tensile tests were statistically analyzed. The treated malt fiber
composites showed a decrease in the limit of tensile strength converging to a lower
value close to the central point.

3. INTRODUCAO

A necessidade de se preservar o meio ambiente tem chamado atengdo no meio
académico e industrial para a valorizagdo de processos que reutilizem residuos,

1 Universidade Estadual de Maringd, gabriel_fornazaro@hotmail.com
2 Universidade Estadual de Maring4, bulla.rapha@gmail.com

3 Universidade Estadual de Maringd, andy_stos@hotmail.com

4 Universidade Estadual de Maringa, weberlais@gmail.com

5 Universidade Estadual de Londrina, fabiazanha@gmail.com

6 Universidade Estadual de Maringa, slfavaro@hotmail.com



trazendo vantagens ecolégicas e econbmicas as empresas, beneficiando
mutuamente a ciéncia, sociedade e tecnologia [1]. O aproveitamento de residuos
poluentes colabora para a protecdo ambiental e, consequentemente, para o
desenvolvimento sustentavel [2].

O polipropileno (PP), termoplastico semicristalino versatil de uso geral, esta entre os
materiais poliméricos mais consumidos mundialmente, caracterizado por alta
resisténcia a rupturas por flexdo, alta resisténcia quimica e a solventes, conter
propriedades isolantes excelentes, boa estabilidade térmica, baixo peso especifico e
baixo custo [3].

Os materiais poliméricos estéo entre os mais utilizados com matrizes para materiais
compositos devido a sua facilidade de processamento, podendo ser conformado a
baixas temperaturas e pressées. Entretanto, possuem resisténcia mecanica inferior
a materiais metalicos e ceramicos [4]. Isso justifica o interesse da melhoraria dessa
propriedade desses materiais, através da adicao de reforgos, como fibras sintéticas,
fibras de vidro [5], fibras naturais como sisal [6], casca de arroz [7], bagaco de cana-
de-acucar [8], fibras de madeira [9], entre outras [10].

A cerveja é a quinta bebida mais consumida mundialmente, sendo o Brasil o terceiro
maior consumidor, que em 2019 consumiu 12,401 milhdes de litros, perdendo para
a China e Estados Unidos [11]. Uma grande quantidade de residuos e subprodutos
sao gerados na producao deste crescente setor [12]. O maior residuo, bagacgo de
malte (BM), aproximadamente 20kg/100L, é gerado apds o processo de preparagao
do mosto e sua destinacdo é o descarte ou venda a baixo custo, para a
complementacgéo alimentar de suinos e gados [13].

Os subprodutos cervejeiro tém sido aplicados em diversas areas, como na produgao
de energia, produtos em interesse industrial e no desenvolvimento de processos
biotecnolégicos [14]. Entretanto, na medida em que séo enfatizadas as vantagens
da aplicagdo desses residuos, observa-se proporgées desbalanceadas presentes
nos nutrientes e baixo rendimento. Revert et al (2017) aplicou o bagago de malte
como enchimento funcional em matriz de polipropileno no intuito de fornecer novos
materiais compostos ecologicamente corretos, que apresentaram boa estabilidade
térmica, porém baixa propriedade mecanica devido a alta absorgdo de agua por
parte das fibras contidas na biomassa [15].

Muitas vezes esses residuos, como fibras lignocelulésicas, ndo apresentam
caracteristicas morfolégicas e de composi¢ao quimica favoravel para a utilizacao em
materiais poliméricos [16]. Requerem tratamentos superficiais como remogao de
outros insumos dos processos produtivos e isolamento da celulose. Dentre os varios
tipos de tratamento da superficie das fibras existentes, o tratamento hidrotérmico
destaca-se por nao alterar a composicdo quimica das fibras. No tratamento
hidrotérmico tem-se diferentes reagdes (extragdo, hidrélise, carbonizagéao,
liquefacado, entre outras) em diferentes temperaturas, de 100 °C a 374 °C [16]. O
tratamento hidrotérmico nao requer o uso de acidos, consequentemente, nao
necessita trabalhar com reatores altamente resistentes a corrosdo, reduzindo o
custo deste processo [17].

Neste trabalho, o principal objetivo foi submeter as fibras de bagago de malte ao
tratamento hidrotérmico e caracteriza-las fisico-quimicamente. Assim, confeccionar
compésitos com fibra de bagaco de malte tratadas hidrotermicamente, utilizando
residuos da industria cervejeira como carga de reforco disperso em matriz de
polipropileno reciclado.

4. METODOLOGIA

Neste trabalho utilizaram-se fibras de bagaco de malte (FBM), proveniente da
indistria cervejeira Eden Beer localizada em Maringd, Parand — Brasil e o
polipropileno reciclado (PPR) na forma de granulos, fornecida pela PlasPET
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Reciclagem Maringa LTDA ME de Maringa, Parana — Brasil.

O polipropileno reciclado foi caracterizado por difracdo de raios-X (DRX),
calorimetria diferencial de varredura (DSC) e espectroscopia na regido do
infravermelho (FTIR), resultados ndo apresentados neste texto.

As FBM foram secas por 72 horas a 60°C em estufa e em seguida trituradas em um
liquidificador. As fibras foram classificadas pelo método granulométrico.

As FBM foram tratadas hidrotermicamente (FBMT) a uma temperatura constante de
180°C utilizando uma autoclave de ago inoxidavel, com nucleo de Teflon® com
capacidade de 100 mL. As amostras foram nomeadas conforme o tempo de reagéo:
Controle: fibra ndo tratada; FBMT30: 30 minutos; FBMT60: 60 minutos; FBMT120:
120 minutos; FBMT180: 180 minutos; e FBMT240: 240 minutos.

As FBM, antes e apos o tratamento hidrotérmico, foram analisadas por Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV), espectroscopia na regiao do Infravermelho com
Transformada de Fourier (ATR-FTIR), Absorcao de Agua.

As condicoes de preparo dos compodsitos foram otimizadas realizando um
planejamento fatorial completo 2® com ponto central, variando os niveis de
distribuicdo do tamanho granulométrico das FBM, tempo de reacao hidrotérmica e a
porcentagem de FBMT. Para os dados estatisticos foram usados como resposta as
propriedades mecanicas, obtidas a partir dos ensaios de tragéo, usando o programa
de computador Rstudio®.

Os compositos de FMT/PPR foram processados em uma Extrusora de parafuso
duplo da Thermo Scientific, modelo Mini Lab Il HAAKE Rhemex CTM 5 a 190 °C,
sob uma velocidade de 60 rpm por 5 minutos de recirculagdo interna no movimento
co-rotante. Os corpos de prova os ensaios de tracao foram injetados e ensaiados de
acordo com a norma ASTM D638.

5. RESULTADOS E DISCUSSAOQO

5.1. Caracterizagao das fibras de bagago de malte

Apo6s o processo de moagem, a porcentagem da distribuicdo granulométrica das
FBM esté apresentada na Figura 1.

Figura 1 - Porcentagem de distribuicdo granulométrica das fibras de bagaco de
malte.

Fonte: O autor.

As imagens de MEV das FBM ndao-tratada e tratadas hidrotérmicamente,
apresentadas na Figura 2, demonstra que a Controle (Figura 2a) apresenta uma
superficie rugosa e ligeiramente irregular, com camadas ordenadas, que representa
a natureza fibrosa do material [18]. Os poros sdo observados apenas na secgao
transversal da biomassa, possibilitando observar canais regulares e estreitos,
mesmo apoés o tratamento hidrotérmico [19]. Com o passar do tempo de reacao,
apds 120 minutos, a forma rugosa se torna menos evidente, tornando visivel
grandes cavidades ou fendas de orificios na superficie. Esta formacao de espacos
intercelulares pode ser atribuida a degradacdo de ceras e outras substancias
incrustantes, como hemicelulose, lingnina e pectina, que fazem parte do estado
nativo das FBM [20].

Figura 2 - Imagens de MEV das fibras de bagaco de malte (a) Controle, (b) FBMT30,
(c) FBMT60, (d) FBMT120, (e) FBMT180 e (f) FBMT240.

Fonte: O autor.
Os espectros no infravermelho das FBM, nao-tratadas e as tratadas
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hidrotermicamente, apresentaram sinais de absorgao caracteristica as estruturas de
celulose, hemicelulose e lignina, mostradas na Figura 3.

Figura 3 - Espectros no Infravermelho das FBM nao tratada e tratada
hidrotermicamente.

Fonte: O autor.

Uma abordagem importante na andlise de ATR-FTIR é a relagdo das bandas de
absorgao estaveis e as bandas modificadas pela agdo do tratamento hidrotérmico.
Os grupos hidroxilas livre foram determinados pela razao da intensidade das bandas
em 3276 cm-1 e 1029 cm-1[21] e a disponibilidade de lignina foi analisada usando a
razéo da intensidade das bandas em 1743 cm-1 e 1029 cm-1 [22], observadas na
Tabela 1. Apés o tratamento hidrotérmico, a razdo 13276/1029 tende a diminuir,
confirmando a redugdo de grupos hidroxilas livres (-OH livre) na superficie das
FBMT. Em geral, as amostras com maior tempo de reagao, acima de 30 minutos,
induziram a diminuigdo do caracter hidrofilico nas fibras de malte. O aumento da
razdo 11743/1029 aumentou a disposicdo dos grupos cetonas da estrutura da
lignina. Podendo estar relacionado com a exposicdo da lignina em tempos de
reacdo acima de 120 minutos, devido a degradacao da cera e de outras substancias
que ndo possuam estabilidade térmica. A estabilidade da estrutura quimica da
lignina no processo hidrotérmico é mais forte que a celulose e hemicelulose presente
nas FBM [22]. Resultados das razdes mostraram o aumento no carater hidrofébico e
a exposicao da lignina com o aumento do tempo de reagdo, possibilitando um
estudo mais abrangente em relacdo a afinidade entre as FBM e o PPR.

Tabela 1 - Razao das bandas de absorgao do espectro infravermelho das fibras de
bagaco de malte.

Fonte: O autor.

A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos nas andlises de absor¢éao de 4gua das
FBM e o intumescimento tangencial, antes e ap6s o tratamento hidrotérmico, que
apresentaram uma absorgdo de agua maxima apdés 120 horas. Observou-se a
diminuicdo da porcentagem na absor¢cdo de agua com o aumento do tempo de
reacdo, resultados esses que corroboram com a diminui¢cdo da raz&o da intensidade
dos grupos hidroxilas livres na superficie das fibras de malte. Nos primeiros 60
minutos de tratamento hidrotérmico nao houve diferenca estatistica entre as
amostras, e houve uma queda nos valores de AA, estatisticamente significativo, a
partir de 180 minutos de tratamento. A qual pode estar relacionada com o aumento
significativo da exposigao da lignina na superficie das amostras. A mesma tendéncia
também foi observada nos resultados de intumescimento tangencial, cuja menor
absorcdo de agua, menor sera o intumescimento da espessura das amostras. O
aumento da hidrofobicidade das FBM é devido a degradacéo parcial das moléculas
de celulose e hemicelulose [21].

Tabela 2 - Porcentagem da Absorcao de Agua e do Intumescimento Tangencial das
fibras de bagaco de malte.

Letras iguais na coluna ndo tem diferenca significativa (p > 0.05).
Fonte: O autor.

5.2. Compositos

Com os resultados apresentados, definiu-se os niveis do fator tempo de reacéo para
o planejamento fatorial. Foram avaliadas as questdes morfoldgicas, quimicas e
fisicas das amostras que apresentaram caracteristicas distintas, sem perder a
estrutura e a particularidade do malte, além do consumo energético do processo.
Com isso, os niveis para o tempo de reacdo foram FBMT30 (-1), FBMT105 (0) e
FBMT180 (+1).
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Na Tabela 3 apresenta-se o planejamento fatorial 23, com ponto central, completo e
as variaveis, que foi seguido para confecgao dos corpos de prova. Apds 0s ensaios
de tracao, foi possivel tragar as retas de tensdo por deformacao das amostras e
estimar as propriedades mecanicas. Entretanto, somente a resposta do limite de
resisténcia a tragao foi considerada significante, que é apresentado na Tabela 3.
Tabela 3 - Planejamento fatorial completo 23 com resposta coletada.

Fonte: O autor.

A Tabela 4 apresenta a analise de variancia (ANOVA). O valor (p) inferior a 0,05 é
considerado significante e indica que existe uma probabilidade menor do que 5% de
que a hipotese seja nula. Os valores de R-quadrado préximos de 1,0 indicam que o
modelo consegue se ajustar bem a uma curva. O alto valor de desvio padrao pode
ser explicado pelo processo de fabricacdo do compdsito, que se deu por um
processo manual de preparagdo das amostras, ndo garantindo a homogeneidade
das amostras. Além disso, as FBM foram dispostas na matriz polimérica em
orientacdo aleatéria, o que pode ter influenciado nos resultados.

Tabela 4 — Analise de variancia do limite de resisténcia a tracao.

Multiple R-squared: 0,8319

p-value: 0,04464

Fonte: O autor.

O limite de resisténcia a tracao teve uma diminuicao com a adicdo das FBM mesmo
com a modificagdo da superficie, o que foi inesperado. Porém, assim como no
trabalho de Revert et al (2017), a adicdo de malte proveniente da industria
cervejeira também diminuiu as propriedades mecénicas do compdsito, nao
apresentando comportamento de reforgo, agindo como carga. Portanto, a
resisténcia a tragdo de materiais compositos constituidos por reforcos fibrosos
depende de fatores como resisténcia mecanica, orientagao, teor e comprimento das
fibras, além da estabilidade quimica da matriz e da interface fibra e matriz [24].

6. CONCLUSOES

O trabalho apresentou caracteristicas quimicas, fisicas e morfolégicas das fibras de
bagaco de malte, em que as nao-tratadas e tratadas foram caracterizadas. Houve
uma degradacgao nos espacgos intercelulares ao longo das camadas ordenadas com
0 aumento do tempo de reagdo, promovendo menor rugosidade e uma alta
porosidade das FBMT. Tiveram como consequéncia, nos maiores tempos de
reacdo, o aumento da hidrofobicidade da superficie das fibras e a degradacao da
celulose e hemicelulose acima de 180 minutos de reagdo, mais evidentes. Apesar
da modificagdo da superficie das fibras indicar que haveria uma maior estabilidade
entra a fibra e a matriz, os compdsitos apresentaram uma resisténcia menor de
limite de a tragdo, quando comparados ao PP puro.
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