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“PROCESSO DE  CONFECGAO  DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS E COMPOSITOS DE
POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS”

CAMPO DA INVENGAD

A presente patente de
Privilégio de Invencdc tem por objetivo a obtengdc, por
extrusdo/injegdo, de um compésite de poliamidas, como a
poliamida-6, reforcada com fibras naturais.

Com isto, um dos objetivos da
presente patente & gubstituir fibras de rmateriais
inorganicos, como por exemplo a fibra de vidro, por fibras
de materiais organicos, como por exemplo a fibra de Curaud,
em compdsitos de poliamidas.

FUNDAMENTOS DA INVENGAOQ

0 uso de fibras sintéticas como
reforco em polimercos vem sendo feito pela indistria para
obtencdc de materials com melhor desempenhe mecédnico. Porém,
elas tém grande poder de abrasdo acarretando desgaste nos
equipamentos utilizados para seu processamento, além do fato
delas ndo serem degradévels por exposicdo ao melo ambiente.

Fxiste um crescente interesse
no uso de fibras naturais como reforgo em compdsitos com
matrizes termoplasticas [M. Palabiyik, S. Bahadur. Wear, 253
(2002) 369-376.1, {J. J. Rajesh, J. Bijwe, U. 5., Tewari.
Journal of Materials Science 36 (2001) 351-356.], ([S.-H. Wu,
F.-Y. Wang, C.-C. M. Ma, W.-C. Chang, C.-T. Kuo, H.-C. Kuan,
W.-J. Chen. Materials Letters 49 (2001) 327-333.], [A. G.

Pedrosc, L. B. I. Meil, J. A. M. Agnelli, D. S. Rosa. Polymer
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Testing, 18 (1999) 211-215.1, {A. G. Pedroso, L. H. I. Mei,
J. A. M. Agnelli, D. S. Rosa. Polymer Testing, 21 (2002)
229-232.], [S.V. Joshi, L.T. Drzal, A K, Mchanty, 3.
Arora.}, [M. A. Silva Spinacé, K. K. G. Fermoselli, M,-A. De
Paoli, PPS 2004 Americas Regional Meeting, 2004 Proceedings,
Florianépolis, 5.C., Brasil, 48-49.1 e [A. L., Ledo, R. Rowell,
N. Tavares, 5ci, Technol. Polym. Adv. Mater, (1998) 756.1].

Este interesse & devido ao seu
baixo custo e a algumas vantagens, tals como: sdo atdxicas,
obtidas de fontes renovavels, recicldvels, blodegradaveis,
tém baixa densidade, boas propriedades mecdnicas e baixa
abrasividade aos equipamentos de processamentc quando
comparadas as fibras inorgédnicas. Além disso, a producdo de
fibras incrgénicas, como fibra de vidro por exemplo, requer
uma grande gquantidade de energia, aumentando ao seu impacto
no mei¢ ambiente. No entanto, a natureza hidrofilica das
fibras naturails influencia nas propriedades de adesdo devido
as fracas interagdes interfacials entre a fibra e a matriz
polimérica, afetando, as propriedades mecénicas do
compdsito. Uma forma de melhorar a adesdo da fibra com a
matriz polimérica é através da modificagdo da superficie da
fibra por métodos fisicos e/ou quimicos ou pela utilizagdo
de agentes de acoplamento. Atualmente, diferentes fibras
naturals vém sendo estudadas para a obtencdo destes
compdsitos. Entre elas destaca-se a fibra extraida
das plantas pertencentes 2 familia das bromeliaceas que
sdo encontradas na regldo Amazdnica. Estas espécies ndo

exigem solos de grande fertilidade, podendo ser plantadas em
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solos de textura arenosa, mas com alto teor de matéria
orgdnica. Um exemplo deste tipo de planta & o Curaud (Ananés
erectofolius do género L.B Smith) que j& fol considerada
substituta ideal da fibra de vidro ©para algumas
aplicacgdes, poils apresenta mencr densidade, custo e
abrasividade aos equipamentos de processamento,
comparado as fibras de vidro.

BREVE DESCRIGAC DA INVENGAD

Con base no estado da técnica e
visando otimizar o mesmo, £fol desenvolvida a preseénte
patente de Privilégio de Invengdo.

A presente invencdo prevé o
fato de se utilizar uma fibra natural para se obter um
compdsito com propriedades mecdnicas préximas a um obtido
com cargas inorgénicas através de um processo continuo como
a extrusdo e da moldagem por processo de injecdo.

0 processo ora tratado permite
a obtengdo, através de injecdo, de produtos acabados com
caracteristicas dimensionais precisas e complexas.

A fibra natural preferencialwente
usada é a fibra natural de Curaud, a gual apresenta
propriedades similares a fibra de vidro.

0 fato do compdsito com fibra
natural de Curaud apresentar propriedades mecdnicas
adequadas aliadas a ume menor densidade que o compésito com
carga inorgadnica. é interessante para a indlstria automotiva
pols os veiculos fabricades com pegas mals leves consomenm

mencs combustivel.
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0 compdsito em questdo também
pode ser aplicado na construgio civil.
BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS
A presente patente de
Privilégio de Invengdo sera pormenorizadamente descrita com
base nas figuras abaixo relacionadas, nas quais:
as figuras 1A e 1B ilustram um exemplc de produto acabado,
sendo este produto uma peca de industria
automobilistica moldado por injegdo usando o
compdsito de poliamidas com fibras naturais
ora tratado., O aspecto e acabamento da
peca e ¢ seu desempenno demonstram que é
possivel fabricar um produto acabado por
moldagem injecdo, wusando fibra natural como
reforco.
DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO
Confcrme acima descrito, a
presente patente de Privilégio de Invenclo apresenta dois
cbjetos, sendo eles o processo de confecgdo de compdsitos de
poliamidas com fibras naturais e os compdsitos de poliamidas
com fibras naturals propriamente ditos.
¢+ 0 proceéso de confecgdo de compbésitos de poliamidas com
fibras naturais
Para a confecgldo dos compdsitos
de poliamidas, preferencialmente poliamida-6, com <fibras
neturais, preferencialmente fibra de Curaud, utiliza-se:
(A) Fibras naturais na forma bruta, ou seja, sem lavagem,

secagem e tratamento superficial; e
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(B) Fibras naturais secas por 1,5 h a 100° C em estufa
convencional sem tratamento superficial.

¢ processo de confecgdao de
compbsitos de poliamidas com fibras naturais compreende as
sequintes etapas:
1)  Preparacdo das fibras naturais. Esta etapa prevé as
seguintes sub etapas:
1.1} As fibras naturais, tanto na forma A guanto na forma B,
530 moidas em moinho de facas até obtencdo de comprimento
médic entre 0,1 a 15 mm;
1.2) As fibras naturais, ja moidas, sdo tratadas
superficialmente com plasma a frio de O, ou N; em um reator
de quartzo;
1.3) As fibras sdoc tratadas durante um intervalo de 30
minutos até 2 horas em solugdo 10 % em massa de NaOH
{solugac com wvalor de pH aproximadamente igual a 5,0),
lavadas uma vez com &gua da rede de abastecimento, e uma vez
com &gua destilada (com valor de pH aproximadamente iqual a
6,0); e
1.4) Posteriormente, as fibras sfdo secas em estufa a 100° C
por 2 h.
2. Confecgéo dos compdésites de poliamidas com fibras
naturais, Esta etapa prevé as seqguintes sub-etapas:
2.1) Separar a quantidade de fibras naturais a serem
utilizadas; |
2.2) Homogeneizar as fibras naturails previamente preparadas
com as matrizes poliméricas; e extrusar o compdsito obtido

na sub-etapa 2.2.
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Cabe salientar que a quantidade
de fibras utilizadas é de 10 a 50 % em massa de fibras moidas me
relagdc A massa das matrizes poliméricas utilizadas.

0 método de tratamento da fibra
natural que produz o compdésito com melhor desempenho é o
tratamento com plasma de oxigénio.

As matrizes poliméricas
utilizadas sdo: poliamida-6 sem nenhuma modificacdo e/ou
poliamida-6 contendo cerca de 1 a 10 % em massa do elastdmero
poli(etileno-co-propilenc-co-dieno) funcionalizado com anidrido
maleico {EPDM-g-AM}.

l- A extrusdo do compdsito obtido
na sub-etapa 2.2 deve ocorrer em extrusoras do tipo mono-
rosca (L/D = 30, D = 32 mm) ou dupla-rosca (L/D = 13, D =
2% mm, <co-rotatéria, interpenetrante, rosca com perfil
segmentado), usando rotacdo entre 50 a 300 rpm e perfil de
temperatura entre 200 e 250° C,

Os compdsitos extrusados sdo,
posteriormente, picotados e moldados ©por injecdo em
injetora, usando-se perfil de temperatura entre 200 e 260° C.

* Os compdsitos de poliamidas com fibras naturais.

Os compdsitos obtidos a partir
do processc acima detalhado foram, para efeito de testes,
injetados, e a partir desta injecdo foram obtidos corpos de
prova.

0s corpos de ©prova obtides
foram utilizades em ensaios de tracgdo, flexdo, impacto,

temperatura de distorcdo térmica (HDT) e densidade.
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0s corpos-de-prova foram
caracterizados usande normas ASTM através de ensalos de
tracdo (ASTM D 638-02), flex&io (ASTM D 790-02), impacto
(ASTM D 256-02), HDT (ASTM D 648-98c) e densidade (ASTM D
792-00) .

0s  resultados dos ensalos
mecdnicos de tragdo para c¢s compdsitos demonstraram que a
adigcédo da fibra natural tratada ou ndo, atua como um reforcgo
para a poliamida-6, pois a adigdc (20 wt %) promove um
aumento de até 300 % no médulo sob tracdo e 80 % na tensdo
na forga maxima.

Os valores das propriedades
mecdnicas e HDT descritas & seguir se referem aos trés
compésitos com 80 wt % de poliamida-6 e 20 wt % de fibra de
Curaua, talco ou fibra de vidro, respectivamente. Os valores
de tensdo na forga mixima (Opx.) € médulo de Young scb
tragcdo (E), obtidos foram 80 (£ 1), 73 (£ 1), 101 (£ 1) MPa;
e 51 (£ 0,4), 6,7 (£ 0,6) e 6,5 (£ 0,5 GPa,
respectivamente. Os valores de resisténcia ao impacto tipe
Izod com entalhe para os trés compdsitos descritos acima
foram: 9 (£ 1), 9 (£ 2) e 7 {(+ 1) J w}, respectivamente, e
para as medidas de resisténcia ao impacto sem entalhe foram
de 35 (+ 2), 58 (+ 3) e 32 (+ 4) J m™*, respectivamente. Os
valores medidos de tensdo na forca mdxima foram: 116 (* 2),
114 (x 2), 160 (+ 5) MPa, respectivamente. Os valores
medides para o mdédulo de Young sob flexdo foram: 3,7 (&
0,1), 4,4 (£ 0,1) e 5,0 [+ 0,1) GPa, respectivamente. Os

valores de HDT usando tensdc de 1,82 MPa para estes
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compdsitos. foram: 186 {(f 10), 110 (+ 4), e 194 (+ 1) °c,
respectivamente; e usando a tensdo de 0,45 MPa foram: 217 (%
1), 206 (£ 4), e 214 (£ 1) °C, respectivamente. As densidades
obtidas para este trés compdsitos foram: 1,18 (£ 0,01); 1,27
(£ 0,01) e 1,27 (x G,01) ¢ o3, respectivamente.

0 método de <tratamento da
fibra de Curaud que produz o compdésito com melhor
desempenho é o tratamento com plasma de oxigénio.
Porém, o conmpdsito preparado com a fibra de Curaud
gsem tratamento e poliamida-6 sem secagem prévia
apresenta um desempenho compardvel a poliamida-6
carregada com talco. Para os compbdsitos preparados com
Fibra de Curaud tratada, os resultados de desampenhe sdo superiores
aos respectivos compositos utilizando-se talco como carga
e as propriedades mecdnicas especificas sdo
comparaveis aos compésitos feitos com fibras de
vidro. Tanto os valores de resisténcia ao impacto,
quanto os de HDT sdo compardvels aos compésitos contendo
fibra de vidro.

As  micrografias bptica e
eletrénica de varredura mostraram uma boa distribuigdo,
dispersfoc e adesfio da fibra né matriz,

A andlise de viscosidade
intrinseca da poliamida-6, da poliamida-6 com aditives

estabilizantes e sem fibras processada e 1injetada e dos

o

corpos-de-prova injetados dos compdésitos com 20 wt de
fibra de Curau& foram: n = 96,59 (£ 0,23), n§ = 98,02 (&

0,66) e n=297,47 (+ 3,03) mL gﬂ, respectivamente., Portanto,
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verificou-se que ndo hd degradacdo da matriz de poliamida-6
durante ¢ processamento com ou sem fibra de Curaua.

A fim de avaliar o acabamento e
a aparéncia, fol injetada uma pega usando um molde fornecido
por empresa de auto-pecas, que & usado para produzir pegas
de poliamida~6 reforcadas com fibra de vidro, conforme
mostram as figuras 1A e 1B.

As fiquras 1A e 1B mostram o
produto acabado moldado por injecgdo usando a matéria prima
descrita neste relatéric técnico. O aspecto e acabamento da
peca reforcada com fibra de Curauad sdo superiores aos das
pecas produzidas com poliamida-6 reforgada com fibra de
vidro. O desempenho da pe¢a em ensalos padrdo da Inddstria
automobilistica demonstra que é possivel fabricar um produto
acabado por moldagem por injecdo, usando fibra natural como
reforgo. Esta Fibra é uma matéria prima de fonte renovidvel e
biodegraddvel para ser aplicada na indistria
automobilistica, construcdo civil, etc.

A descricfo acima da presente
invengdo fol apresentada com o propdésito de ilustragdo e
descricdo. Além disso, a descricdo ndo tenciona limitar a
invencdo a forma aqui revelada. Em consegiiéncia, variagbes e
modificagdes compativels com os ensinamentos acima e a
habilidade ou conhecimento da técnica relevante, estdo
dentro do escopo da presente invengédo.

As modalidades acima descritas
tencionam melhor explicar os modos conhecidos para a prética

da invengéo e para permitir que os técnicos na area utilizem
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a inveng¢do em tais, cu outras, modalidades e com varias
modificagfes necessarias pelas aplicagbes especificas ou
usos da presente invencdo. E a intencdo que a presente
invencdo inclua todas as modificag¢des e variacgbes da mesma,

dentro do escopo descrito no relatédrio.



15

1/3

REIVINDICACOES

1. “PROCESSC DE CONFECCAO DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS”, caracterizado
pelo fato de utilizar: (A) fibras naturails na forma bruta e
{B) fibras naturails secas por 1,% h a 100° C em estufa
convencional sem tratamento superficial; o processce de
confecgdo de compésitos de poliamidas com fibras naturails
compreende as seguintes etapas: (1) preparacdo das fibras
naturais e (2} confecgdo dos compésitos de poliamidas com
fibras naturais; a etapa (1) prevé as seguintes sub etapas:
{1.1} as fibras naturais, tanto na forma A quanto na forma B,
sdc moldas em moinho de facas até obtencdco de comprimento
médio entre 0,1 a 15 mm; (1.2) as fibras naturais, ja moldas,
sdao tratadas superficialmente com plasma a frio de O cu N: em
um reator de guartzo; (1.3) as fibras sac tratadas em solugao
10 % em massa de NaQH, lavadas uma vez com agua da rede de
abastecimento, e uma vez com agua destilada; e (1.4
posteriormente, as fibras sao secas em estufa a 100° C por 2
hy a etapa (2] prevé as seguintes sub etapas: (Z.1) separar a
gquantidade de fibras naturais a serem utilizadas; (2.2}
homogenizar as fibras naturais previamente preparadas com as
matrizes poliméricas; e (2.3) extrusar o compdsito obtido na
sub etapa (2.2).

Z. “PROCESSO DE CONFECCAQ DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAISY, conforme o
reivindicade em 1, caracterizado pelc fato de que, na sub
etapa (1.2) o reator de guartzo possui fonte de RF de 173,56

MHz, poténcia de 30 W e pressdo de 4 % 107 Torr por 1% ming;
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na sub etapa (1.3) as fibras s3o tratadas durante um intervalo
de 30 minutos a 2 horas, a solucdo de 10 % em massa de NaOH
possui o pH préximo a 5,0 e a agua destilada possul o pH
préoximo a 6.

3. “PROCESSO DE CONFECCAO DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS”, conforme o
reivindicado em 1, caracterizade pelo fato de gue a quantidade

de fibras utilizadas & de 10 a 50 % em massa de fibras moidas

-me relacdc 4 massa das matrizes poliméricas utilizadas.

4. “PROCESS0 DE CONFECCAC DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS”, conforme o
reivindicado em 1, caracterizadeo peleo fato de que os
compositos de poliamidas sdo preferencialmente poliamida=-6 e
as fibras naturais sao preferencialmente fibras de Curaua.

5, “PROCESS0C DE CONFECCAD DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAISY, conforme o
reivindicadeo em 1 e 4, caracterizado pelo fato de gue as
matrizes poliméricas utilizadas sfo: poliamida-6 sem nenhuma
modificacdo e poliamida-¢ contendo de 1 a 10 % em massa do
elastdémere poliletileno-co-propilenc-co-dieno) funcionalizado
com anidride maleico.

6. "“PROCESSO DE CONFECCAO DE
COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM FIBRAS NATURAIS”, conforme o
reivindicado em 1, caracterizado pelo fato de que a extrusio
de compbsito cbtide na sub etapa (2.2) deve ocorrer em
extrusoras do tipo monc-rosca ou dupla-rosca, usande rotacio

entre 50 a 300 rpm e perfil de temperatura entre 200 e 250°

C.
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7. “COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM
FIBRAS NATURAISY, prevé um compésito formado por 80 % em pesco
de poliamida-6 & 20 % em peso de fibra de Curaua, caracterizado
pelo fato de possuir densidade aproximada de 1,18 g com*.

8. “COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM
FIBRAS NATURAIS”, caracterizadcos pele fato de possuirem um
aumento de até 300 % no médulo scob tracgdo e 80 % na tensdc na
forgca maxima.

9. “COMPOSITOS DE POLIAMIDAS COM
FIBRAS MNATURAIS”, caracterizados pelo fato de serem aplicéavels
em indastrias automobilisticas e industrias de constroucdo

ciwvil.
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FIG. 1B
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