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Este trabalho foi desenvolvido durante o estagio curricular
na Amorim Cork Flooring, empresa portuguesa lider
mundial na producdo de pavimentos com cortica
incorporada. Pretendia-se com este trabalho perceber a
causa da instabilidade dimensional de um produto
(composito de cortica) quando em uso.

Foram preparadas formulag6es variando o teor de cortica,
de fibra de madeira e de agente compatibilizante de modo
a perceber qual a influéncia de cada componente nas
propriedades mecénicas, térmicas e fisicas dos
compositos. As placas foram produzidas por prensagem a
guente.

Os resultados mostram uma elevada heterogeneidade na
mistura das matérias-primas, que por sua vez afeta as
propriedades dos compositos. Os resultados sugerem
ainda que a cortica, e 0 seu teor nos compdésitos, é
responsavel pela instabilidade dos compésitos ao calor
(encurvamento), pela reducgéo da rigidez e pelo aumento
da absor¢cdo de agua do produto. A incorporagcdo de 3%
de 6leo de soja reduziu o encurvamento dos compdésitos
com cortica. Relativamente as fibras de madeira, estas
ndo afetam de modo téo significativo o comportamento do
compoésito quando se varia 0 seu teor por comparagao
com a cortica. A matriz polimérica apresenta tensdes
térmicas muito superiores comparativamente com a
cortica, resultando no encurvamento dos compdésitos.

Em paralelo a otimizagéo do teor de cortica e de fibra de
madeira, sugere-se a inclusdo de uma etapa de mistura a
guente (extrusao) pré-prensagem para garantir uma maior
homogeneizacdo das diferentes fases e, por
consequéncia, das propriedades dos compdésitos
desenvolvidos.
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This work was developed during the curricular internship
at Amorim Cork Flooring, a Portuguese company world
leader in the production of cork flooring. The main goal
was to study the effect of the of cork and wood fiber
amount in the polymer composite, which is the core of the
product. This product presents dimensional instabilities
after the production, stabilization, and quality tests.
Therefore, different formulations were developed by
adding different amount of cork, compatibilizing agent,
and wood fiber to the polymer matrix. Each mixture was
produced by hot pressing. After their stabilization, the
samples were evaluated by performing flexural and
tensile tests, heat stability tests and water absorption.
Results showed that the composites are very
heterogeneous regarding their microstructure, and as a
result their properties change significantly. The main
problem involves the significant amount of cork that is
added, inducing the reduction of stiffness, curling and
water absorption of the samples. It was also seen that the
polymeric matrix has more capacity to provoke thermal
stress than cork, causing bigger curling than in wood
fibers composite. The incorporation of 3% of soy oil
caused a reduction in curving of the CPCs. Regarding to
wood fibers, they do not seem to affect the behavior of
the composite by varying its content.

In parallel with the optimization of cork, wood fiber and oil
soil content, it is strongly recommended, as seen in
different articles, to adhere to a pre-press heat mixing
process to ensure the homogenization of the different
phases.
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1. ENQUADRAMENTO E OBJETIVOS

1.1 Contextualizacao

A Amorim, criada em 1870, é uma empresa portuguesa que lidera o mercado
mundial em produtos de cortica, sendo também reconhecida pelo contributo dado
na inovagdo e sustentabilidade da industria. O seu percurso iniciou-se com a
producéo de rolhas de cortica e, devido aos inUmeros investimentos em inovagao
e maior aproveitamento da matéria-prima, iniciou a producédo de pecas para as
indUstrias aeroespacial, painéis e compositos, bens de consumo, calcados e
pavimentos. Como resultado da diversificacao de produtos foram criadas diferentes
unidades de negdcio. Uma destas foi a Cork Flooring, tendo uma unidade em
Oleiros e outra em Lourosa, que produzem e distribuem pavimentos e decoracdes
de parede com incorporacdo de cortica. E a incorporacdo deste material natural e
multifuncional que torna estes produtos Unicos, conferindo-lhes excelentes

propriedades térmicas e acusticas, aos quais se alia a sustentabilidade.

A cortica, além de ser um material considerado sustentavel, possui baixa
condutividade térmica e elevada durabilidade, caracteristicas que tém promovido a
sua incorporacao em diversos produtos. Os pavimentos sdo desenvolvidos a partir
da tecnologia “corktech”, na qual sdo utilizados compésitos com cortica, permitindo
obter um produto diferenciado e que apresenta as seguintes vantagens: diminui¢ao
de ruidos, maior isolamento térmico natural, maior conforto a quem caminhar e
maior resisténcia ao impacto. As vantagens apresentadas sao conferidas ao

compasito pela cortiga incorporada [1].

Outra vantagem destes pavimentos esta relacionada com o facto de serem
de facil montagem, visto ser um piso flutuante que necessita apenas de um sistema
de encaixe, 0 que evita a utilizacao/aplicacdo de um adesivo para promover a sua

fixacdo ao chéo.



1.2 Objetivos

Neste trabalho realizado no &ambito da unidade curricular de
“Estagio/Projeto/Dissertacédo” do Mestrado Integrado em Engenharia de Materiais,
sob a forma de estagio na Amorim Cork Flooring, pretendeu-se analisar e otimizar
a composicdo do core da “sandwich”, cumprindo os requisitos da tecnologia
“corktech” para se obter um produto final estavel, o que ndo se verifica com a
composicédo atual do compadsito. Este pavimento apresenta encurvamento aquando
da producdo do seu core, mas também durante os testes de estabilidade

dimensional do mesmo e do produto final.

Deste modo, o estagio envolveu o estudo do processo de fabrico do core, na
unidade de Oleiros, onde foi realizado o mesmo e, em simultaneo, analisou-se 0
processo de fabrico das laminas aglomeradas de cortica, produzidas na unidade de

Lourosa.
Apresentam-se 0s objetivos especificos deste trabalho:

» Variacdo do teor de cortica e de fibra, separadamente, de forma a
perceber qual o efeito dos mesmos na resisténcia do compdsito a
deformacéo;

= Avaliacdo do efeito da variagcdo dos componentes na absorcédo de

agua e estabilidade dimensional do produto ao calor.

1.3 Estrutura do relatério

O presente relatorio de estagio esta organizado em 7 capitulos, sendo cada um
dividido em subcapitulos. No capitulo 1 efetua-se uma breve apresentacdo da
empresa e 0s objetivos deste trabalho.

No capitulo 2 apresenta-se, brevemente, a unidade Amorim Cork Flooring e o

caso pratico que sera estudado ao longo deste trabalho.

No capitulo 3 contextualiza-se produto, como o comportamento e propriedades
dos materiais que o compde. Além disso, serdo apresentados alguns casos de

estudo.



No capitulo 4 exp8e-se o procedimento experimental, assim como 0s métodos

de caracterizagao utilizados ao longo deste trabalho.
O capitulo 5 apresenta os resultados obtidos e a respetiva discusséo.

O capitulo 6 apresenta as principais conclusdes e, por fim, no capitulo 7

apresentam-se algumas sugestfes para trabalhos futuros.



2. CORK FLOORING

A Amorim Cork Flooring é conhecida pelo desenvolvimento de pavimentos,
com incorporacao de cortica ou ndo, sendo estes colados ao chéo ou flutuantes. O
presente caso envolve o fabrico de pavimentos flutuantes, conhecidos como WISE,
com espessura de 6,8 mm e constituidos por trés camadas: duas laminas de
aglomerado de cortica e um core, também denominado core, de compadsito
polimérico com corti¢ca, fixados com um adesivo (EVA — copolimero de etileno e
acetato de vinilo), posteriormente decorado de trés formas: i) via digital printing
(DP); ii) aplicacao de um filme de polietileno tereftalato (PET) ou polipropileno (PP);
iii) um decorativo de cortica com verniz. Sendo a primeira forma nomeada, neste
trabalho, como DP WISE e as restantes decoracdes (ii e iii) como IN WISE. Esta
variacdo na nomenclatura deve-se ao fato de se utilizarem laminas de espessuras

diferentes, assim como adesivos diferentes.

Verniz

— | Decorativo

Laminas de cortica
aglomerada

Compo6sito polimérico
de cortica

Figura 1 — Representagdo do pavimento flutuante e suas camadas [adaptado de 2].

A composigéo atual deste core €, em massa, constituida por 5 % de fibras
de madeira (que contribuem para o aumento da resisténcia mecanica), 15 % de
cortica granulada, 1,6 % de O6leo de soja (agente compatibilizante), 8 % de
polietileno de elevada densidade (HDPE) virgem e 70,4% de HDPE reciclado. A
Figura 2 apresenta uma imagem, obtida por microscopia 6tica, do compdésito e a

identificacdo dos varios constituintes. O core € composto pela matriz polimérica de



HDPE (reciclado e virgem), estando incorporados granulos de cortica e fibras de
madeira (particulas esbranquicadas, alongadas e aglomeradas). Na parte inferior e
superior do core € fixada uma lamina de aglomerado de cortica. Além disso, na face
superior da sanduiche € aplicada uma camada decorativa com acabamento de

superficie, que lhe confere a resisténcia ao desgaste.

Camada decorativa

Lamina de cortica aglomerada
Fibra de madeira
Core

Granulos de cortica

Lamina de cortica aglomerada

Figura 2 - Microscopia 6tica do compdésito e identificagdo dos diferentes constituintes.

O core, assim como o produto final, sofrem retrac6es e encurvamentos apos
serem submetidos a variacdes de temperatura. Além disso, o produto final também
sofre variacdes quando submetido a variacdes de humidade relativa. Este estudo

incidir4 apenas no core.

E notéria a necessidade de otimizar o desempenho do compésito, de modo
a superar as limitacdes existentes. As estratégias a implementar focar-se-do no
estudo da influéncia da composicdo do compoésito (percentagem relativa entre o
polimero, as fibras da madeira e a cortica).

2.1 Processamento Industrial

Existem varias formas de processar compositos de matriz polimérica desde
meétodos simples e manuais, para producdo em baixa quantidade, a métodos
automatizados para producdo em larga quantidade de componentes complexos. O
método ideal, assim como o tipo de polimero selecionado pelo fabricante,

dependera de diversos fatores, como o custo, formato e quantidade do



componente, e o desempenho desejado [3]. Exemplos de processamento de
compadsito sdo: laminacdo manual (hand layup), pultrusdo, prensagem a quente,

moldagem por injecao de resina, entre outros [4].

Na Amorim Cork Flooring, o processo de producdo do pavimento envolve,
essencialmente, duas fases: a produgéo das laminas aglomeradas de corti¢ca, na
unidade de Lourosa, e a producdo do core, o composito polimérico, em Oleiros, 0
gual é posteriormente colado as laminas de cortica utilizando um adesivo de EVA

para se obter o produto final.

2.1.1 Fabrico do core

Antes de se iniciar o processo de producao do core dos pavimentos WISE,
as matérias-primas recebidas passam por um processo de controlo de qualidade.
Nos granulados avalia-se a massa especifica, a percentagem de humidade e a
granulometria. No HDPE reciclado € controlado a massa especifica, a

granulometria e o indice de fluidez.

De seguida, as matérias-primas sdo armazenadas em silos até serem
utilizadas. A Amorim Cork Flooring dispde de dois silos para HDPE reciclado, um

para HDPE virgem, um para fibra de madeira (Arbocel) e um para cortica granulada.

O processo de fabrico esta representado na Figura 3. Para iniciar o fabrico,
a quantidade estipulada para o pavimento WISE (15% cortica granulada, 1,6% 6leo
de soja, 5% Arbocel, 8% HDPE virgem e 70% HDPE reciclado) € doseada, em
massa (Figura 3B), para, em seguida, ser inserida numa misturadora. A etapa de
mistura (“Dry Blender”) ocorre a baixa rotacdo e a uma temperatura que varia entre
23 — 30 °C. O equipamento de mistura esta representado na Figura 3C. De forma a
possibilitar e melhorar a adesao dos materiais aos granulos de cortica é adicionado
oleo de soja. O “dry blender” € um processo bastante rapido (ca. 15 min), feito para
homogeneizar a mistura. Contudo, o tempo de mistura dependera da densidade e

da quantidade de material utilizado.



Apbés esta adicdo, a mistura passa para a maquina de formacédo
(“Scattering”), onde através de rolos de picos e escova, é distribuida, por agao da

gravidade, num tapete rolante, processo ilustrado na Figura 3D-E.

Na etapa seguinte, a mistura segue nos tapetes para a prensa “Subertech”
(Figura 3F). Este processo é continuo, constituido de 10 modulos compostos por
sliding plates (4 a temperatura de 220 °C e 6 a temperaturas compreendidas entre

20 e 80 °C) e 2 médulos de rolling bars, conforme Tabela 1.

Figura 3 - Etapas do processo de fabrico do core: A) armazenamento das matérias-primas nos respetivos silos;
B) doseamento de cada matéria-prima; C) mistura no "Dry Blender"; D) distribuicdo da mistura; E) distribuigao
da mistura na tela andante a partir da queda do rolo de picos; F) prensagem; G) corte do core em trés partes;
H) core cortado em trés partes, que seguirdo para a etapa de polimento.

Num primeiro momento da prensagem, sob acéo da temperatura (220 °C), a
matriz polimérica encontra-se no seu estado liquido viscoso, o que ird permitir que
preencha os espacos vazios e envolva os granulos de cortica e as fibras de
madeira. A pressao, por sua vez, ira comprimir os granulos de cortica, 0s quais nao
irdo expandir lateralmente devido ao seu coeficiente de Poisson quase nulo [5]. Na
etapa seguinte, a acdo das barras rolantes promove maior distribuicdo e
homogeneizacdo da mistura, assim como o0 ajuste da espessura do core (em 5,2
mm). Assume-se a possibilidade de uma ligeira expansédo da cortica, devido a

diminuicao da presséo nesta etapa. Na prensagem a frio ocorre a solidificacao total



do polimero e, consequentemente, a imobilizagdo dos granulos de cortica e das

fibras de madeira.

Tabela 1 - Condicdes de processamento na prensa Subertech

Modo Presséo (bar) Temperatura (°C)
0,2
- 03
Sliding plates 03 i 220
0,3
0,15 150
Rolling bars
0,15 130
0,8 80
0,8 70
. 0,6 55
Sliding plates 0.2 40
0,2 30
0,2 20

As etapas finais envolvem o corte das laminas em 3 partes (Figura 3F-H),
seguida de polimento com o intuito de uniformizar a espessura e estabiliza¢cdo numa
estufa durante 4 h a 80 °C para melhorar a estabilidade dimensional. Os compdésitos
ficam armazenados, camada a camada, durante duas semanas até seguirem para
a etapa de colagem com as laminas de cortica. O processo de fabrico das laminas

de cortica sera explicado no proximo item.

2.1.2 Fabrico das laminas de cortica

As laminas de corti¢a, que sdo coladas com EVA ao core, sdo provenientes

da laminacéo de blocos aglomerados de corti¢a, fabricados na unidade de Lourosa.



Inicialmente, a falca, proveniente do sobreiro e, a costa, desperdicios da
producdo de outros materiais de cortica, passam por um processo de pré-trituragéo
de forma a garantir que todas particulas possuam uma granulometria entre 2 — 40

mm. Os granulos sdo armazenados em silos.

Estes granulos sofrem trituracdo, num moinho de laminas, para serem
subdivididos em dois silos consoante a granulometria: 0,5 —5 mm e 0,5 — 10 mm.
De cada silo, separadamente, estes granulos sédo levados para uma mesa
densimétrica, levemente inclinada, de forma a separar os mesmos conforme a sua
massa especifica (p): < 85 kg/m?, denominados “leves” e, para valores superiores
a 85 kg/m3, os “pesados”, conforme Figura 4. O controlo das laminas do moinho,

bem como da densidade das fracGes é feito semanalmente.

ﬁ < 85 kg/m?
0,5-5mm [ Mesa densimétrica
: _ % N[ > 85 kgime
PRE-TRITURAGCAO: N e
2. 40 mm L Silos — MOAGEM
ﬂ | <85kg/m?
0,5-10mm C—> Mesa densimétrica
% > 85 kg/m?®

Figura 4 - Esquema da etapa inicial do fabrico das laminas de cortiga.

De acordo com as especificagdes, para a producdo das laminas para o
produto em questao utilizam-se granulados de cortica “leves” e “pesados” de 0,5 —
3 mm. Para se obter esta granulometria, os granulados supracitados sé&o
submetidos a uma etapa de crivagem (“leves”) ou moagem e crivagem (“pesados”),

como se explica em seguida.

Os granulos que tém uma densidade > 85 kg/m? sdo enviados para um
processo, denominado de “linha de reciclagem”, no qual sofrem moagem de modo
a atingir tamanhos entre 0,5 — 3 mm, sendo posteriormente subdivididos em silos,
consoante a granulometria: 0,5 - 1,5 mm e 1,5 — 3 mm. De seguida sdo novamente

colocados numa mesa densimétrica para separacdo de acordo com a densidade



necessaria para o fabrico de cada produto: p = 110 — 130 kg/m3. Em simultaneo
com esta etapa € realizado o controlo da densidade, granulometria e humidade (ca.
12%) dos granulos. Uma vez que os granulos apresentam elevado grau de
humidade, sdo submetidos a um ciclo de secagem a 85 °C, até que a sua
percentagem de humidade atinja valores préximos de 3%. O processo é controlado
utilizando uma balanca de determinacdo de humidade. Os granulos ap6s secagem
sdo armazenados em silos, até serem utilizados no processo de aglomeracédo. A

representacdo esquematica do conjunto de etapas apresenta-se Figura 5.

Linha de reciclagem dos granulos

> 85 kg/m*
REMOAGEM
4 y
0,5-1,5mm 1,56-3 mm
Mesa densimétrica Mesa densimétrica
110 — 130 kg/m? 110 — 130 kg/m?®

Sy 74

ESTUFA

Silos

AGLOMERACAO

IN WISE

Figura 5 - Continuag&o do fabrico das laminas de cortica para o produto IN WISE relativo ao processamento
dos grénulos "pesados"” de cortica.

Os granulos “leves” sdo misturados e inseridos numa estufa. Logo apos esta
secagem, passam por um peneiro de forma a serem subdivididos em 3 tamanhos:
0,5-3mm,3-5mme5-10 mm. A fracdo 0,5 — 3 mm & também adicionada a

etapa de aglomeracdo do IN WISE. Na Figura 6 esquematiza-se esta etapa do
processo.
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Mistura dos granulos de
< 85 kg/m*

]

A4
| ESTUFA

Il

Peneira
2 0

0,5-3mm 3-5mm | 5-10 mm

74 N\ Z4

Slios REMOAGEM

t !
AGLOMERAGAO 0,5-2mm
IN WISE

i
AGLOMERAGAO
DP WISE

Figura 6 - Continuacéo de fabrico das laminas de corti¢a, especificando as etapas do processamento de
granulos leves utilizados tanto para o produto IN WISE como para o DP WISE.

Previamente a etapa de aglomeracdo é realizado um controlo a massa
especifica dos granulos, assim como da resina utlizada, melamina-ureia-
formaldeido (MUF), sendo depois misturados no mesmo silo dos granulos, durante
30 s. Depois de finalizada a mistura, esta segue numa tela, que faz a sua
distribuicdo, de forma homogénea, num molde paralelepipédico. A homogeneidade
da mistura deve-se ao movimento bidirecional da tela. Quando a mistura esta
inserida no molde, este é fechado e prensado. Esta etapa faz com que haja uma
reducdo do volume da mistura e facilita o contato entre os granulos de cortica e a
homogeneizacao da resina. Os moldes fechados séo levados a uma estufa durante
18 h a 125 °C para facilitar a polimerizagdo do polimero e a consequente
homogeneizacéo ao longo do bloco. Apés este periodo, os moldes séo transferidos
para uma estufa de arrefecimento durante 4 h para estabilizacdo e posterior
desmoldagem. Apds a desmoldagem, verifica-se a massa dos blocos, sendo depois
retificados e medidos. Por fim, a etapa de laminagéo, que permite a obtencdo de
folhas com espessurade 1,3 mm, 1,6 mm ou 1,4 mm, dependendo da sua aplicacao

final.
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Tabela 2 apresenta um breve resumo das diferencas de producao das
laminas de cortica para o produto decorado com digital printing (DP WISE) e com
filme de PET ou PP ou lamina decorativa de cortica (IN WISE).

Tabela 2 — Resumo de propriedades do fabrico dos blocos IN WISE e DP WISE

PROPRIEDADES IN WISE DP WISE
Granulometria (mm) 05-3 05-2
Densidade aparente, p 110 — 130 + granulos <85
(kg/m?3) com p<85
15 kg “leves” + 35 kg 58 kg “leves” 44 kg “leves”
Mistura aglomeracéo (kg) “pesados” + 4,0 kg +4kgPU+ +3kgPU+
MUF 15kg 4gua 1,2 kg agua
Condicdes de prensagem 125°C, 18 h 125°C20h 125°C19h
Dimensdes laminas (mm) 945 x 640 x 170 945 x 640 x 160
Espessura laminas (mm) 1,3 1,6 1,4
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3. COMPONENTES E PROPRIEDADES
DO MATERIAL

3.1 Compdsito polimérico

O composito presente neste trabalho possui duas classificacdes consoante
0 seu core e o0 produto como um todo. O core € caracterizado como um composito
hibrido, reforcado com fibras naturais descontinuas e com uma orientagdo
aleatoria, e particulas de cortica. Ja o produto € um compdsito “sandwich”, devido

as laminas aglomeradas de cortica nas camadas superior e inferior ao core.

Um material € designado como compasito quando € constituido por uma fase
continua, que envolve uma fase dispersa, reforco (fibras) ou carga, e confere a
estrutura ao material ao preencher os espacos vazios do reforco e manté-lo na sua
posicéo, de forma a estarem distribuidos homogeneamente [3]. O principal objetivo
para desenvolver um compadsito é a obtencdo de um novo material que combine as
propriedades das fases presentes. O material da fase matriz deve ser ductil e a fibra
deve possuir um médulo de elasticidade maior que a matriz. No grafico de tenséo
versus deformacéao, representado na Figura 7, pode-se observar o comportamento

caracteristico do material compdésito.
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Figura 7 — Representagéo curva tensao versus deformacao: A) Matriz ductil e fibra fragil: B) Compésito formado
pela unido dos dois materiais [6], [7].

A fase continua pode ser ceramica, metalica ou polimérica e é(sdo) a(s)
sua(s) propriedade(s) que por norma é(sao) melhorada(s) com a adicdo do reforco
[8]. Nesta dissertacdo serd dada énfase a matriz polimérica, uma vez que foi a

utilizada no desenvolvimento do compadsito.

A selecdo do(s) material(ais) para a matriz polimérica é feita através do
‘know-how” de trabalhos prévios de desenvolvimento deste produto. Sé&o
consideradas matrizes poliméricas cuja temperatura de processamento € inferior a
temperatura de decomposicdo da cortica e inferior a 200 °C, para evitar a
degradacéo das fibras naturais. As fibras naturais séo utilizadas para diminuir o
custo do composito sem prejuizo das propriedades mecéanicas. Considerando a
necessidade em obter materiais resistentes ao uso, as variagdes de temperatura e
humidade e as forcas mecanicas (tracdo e flexdo), a Amorim Cork Flooring
selecionou como matriz o polietileno de alta densidade (HDPE), utilizando uma

mistura entre material virgem e reciclado.
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= Polietileno (PE)

O polietileno é um polimero parcialmente cristalino, flexivel, tendo as suas
propriedades influenciadas pela quantidade relativa das fases amorfa e cristalina.
A sua estrutura € a mais simples entre os hidrocarbonetos poliméricos, com
morfologia em zig-zag, constituida pela repeticdo do monomero —(CzHa)n-,

conforme Figura 8 [9].

HAC 22 H2 H2 H2
3 \C/ \C N C\C/C\CH
Ha Hz Ha Ha :
n

Figura 8 - Estrutura quimica do polietileno [10].

Este polimero pode ser produzido por diferentes reacdes de polimerizacdo
(catalisador, temperatura e pressédo), com a natureza da reacdo a influenciar a
ramificacdo e por consequéncia a densidade do polimero: polietiieno de baixa
densidade (LDPE), polietileno de alta densidade (HDPE), polietileno linear de baixa
densidade (LLDPE), polietileno de ultra peso molecular (UHMWPE) e polietileno de
ultrabaixa densidade (ULDPE) [9], [11]. Sendo o HDPE o0 que possui menor

flexibilidade entre todos.

O HDPE é quimicamente o mais proximo da estrutura do PE puro, altamente
cristalino (superior a 90%), possuindo uma estrutura linear e sem ramificacées. A
temperatura ambiente, apresenta boas propriedades de resisténcia a tracdo e
ductilidade, mas a elevadas pressoes, baixas temperaturas e altas velocidades de
deformacao, torna-se quebradico [12]. E um polimero de baixo custo, possui alta
resisténcia a temperaturas baixas, baixa reatividade quimica, assim como baixa
absorcdo de agua. Este material é bastante utilizado para embalagens de
alimentos, embalagens de produtos de limpeza, bandejas e acessoérios para

canalizagao [9], [13].

A Tabela 3 apresenta as propriedades mecanicas e térmicas do HDPE

homopolimérico.

15



Tabela 3 - Propriedades do HDPE [14]

Propriedades

Densidade (kg/m?) 962 - 965
Temperatura de fusdo — Tt (°C) 130 - 137
Maédulo de Young (GPa) 0,997 - 1,55
Resisténcia a tracdo (MPa) 22,1-31
Resisténcia a flexao (MPa) 30,9-43/4
Mdédulo de flexdo (GPa) 0,997 - 1,55
indice de fluidez - MFI (g/10min) 5-11
Coeficiente de expanséo térmica (10°/°C) 106 - 198
Absorcao de 4gua a 24 h (%) 0,005 -0,01

A grande vantagem na utilizacao dos polimeros termoplasticos esta na sua
capacidade de serem reciclados. O HDPE € um dos polimeros mais reciclados
mundialmente. Além do fator sustentabilidade, a reciclagem permite reduzir o custo

do material, podendo ser 31-34 % mais baratos que o HDPE virgem [15].

Diversos estudos também apontam que, por exemplo, o HDPE reciclado
proveniente de embalagens de leite, no que se refere as propriedades mecanicas
e fisicas, ndo apresenta variacdes significativas comparativamente ao polimero
virgem [15], [16]. Ainda assim, as propriedades deste material podem diferir de
acordo com a sua origem e com o0 processo de reciclagem (p. ex. a presenca de
contaminacdes fara diminuir as propriedades finais do material) [17]. Assim, podera
existir a necessidade de utilizacdo de aditivos de forma a aprimorar as propriedades

do material reciclado.

O HDPE reciclado utilizado na presente dissertagcdo incorpora uma carga
mineral, também denominada de “filler”, neste caso carbonato de célcio (CaCOs).
Este aditivo melhora a estabilidade dimensional do material.

Conforme referido, fibras de madeira séo incorporadas na matriz polimérica
para que o material se torne mais resistente mecanicamente, visto possuirem

elevada resisténcia a tragéo, que faz com que s6 deformem significativamente
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7

guando aplicadas tens6es muito elevadas. Esta caracteristica é resultado do
alinhamento das macromoléculas numa direcéo paralela ao eixo da fibra [18].

As fibras podem ter origem natural ou sintética. As fibras naturais, ou ligno-
celulésicas, sao obtidas a partir de plantas (coco, madeira, bambu), animais (seda,
I&) e minerais (amianto), enquanto que as fibras sintéticas sédo divididas em fibras

organicas (aramida/kevlar, poliestireno) e fibras inorganicas (carbono, vidro) [19].

As fibras naturais sdo usadas como reforco de compdésitos termoplasticos,
devido ao seu baixo custo, por serem biodegradaveis e facilmente reciclaveis. Estes
dois ultimos aspetos constituem vantagens ambientais extremamente importantes
[18], [20].

Apesar das vantagens citadas das fibras naturais como reforco de
compaositos poliméricos, a sua natureza apresenta algumas limitacées. Em primeiro
lugar, as fibras naturais sdo hidrofilicas, apresentando fraca resisténcia a
humidade, devido ao alto teor de polissacarideos (celulose e hemicelulose). A
absorcdo de agua ira enfraquecer a adesdo entre a interface fibra-matriz e,
portanto, podera comprometer as propriedades mecéanicas e a estabilidade
dimensional do compoésito. Uma interface fraca também resultara numa reducéo

significativa do tempo de vida do material [4], [21].

Além disso, ao incorporar fibras naturais como reforco em matrizes
poliméricas, estas tém tendéncia a aglomerarem, devido a formacédo de grupos
hidroxilos provenientes das ligac6es de hidrogénio. Essa aglomeracéo ira gerar
tensbes na matriz e uma fraca dispersdo das mesmas pela matriz,
consequentemente, uma pobre interacéo fibra-matriz e reducdo das propriedades
mecanicas [18], [20], [22].

Além da incorporacdo das fibras de madeira, no compoésito em estudo

existem granulos de cortica, a qual sera apresentada no proximo ponto.
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3.2 Cortica

7

A cortica é o revestimento dos troncos e ramos do Sobreiro, em latim
Quercus Suber L. (Figura 9A). O sobreiro ocupa uma area total de 2,3 milhdes de
hectares, desenvolvendo-se principalmente nas zonas ocidentais do Mediterraneo
do Sul da Europa e ao norte da Africa, como se pode observar na Figura 9B. Nessas
regides acabam por desempenhar um papel ecologico substancial na luta contra a
desertificacdo e na manutencdo da biodiversidade. Portugal € lider mundial na
producdo de cortica, com area de sobro superior a 720 mil hectares,
maioritariamente, na zona alentejana e a sua producdo representa 51 % da
producdo mundial [5], [23].

S = X X

Figura 9 — A) Sobreiro apos o descorticamento [fotografia © Joana Ferreira] ; B) Distribuicdo geogréafica em
Portugal e mundial [adaptado de 13].

Em Portugal, a cortica é extraida de maio e agosto, periodo no qual o
sobreiro estd numa fase mais ativa do seu crescimento e a adesao do revestimento
(cortica) ao tronco é menor, facilitando o descorticamento. Esse processo de
extracdo é realizado a partir do corte e arrancamento de pranchas da mesma,
representada na Figura 10. Devido a presenca do felogénio, camada regeneradora,
essa atividade nao prejudica o normal desenvolvimento da arvore, contudo apenas
pode ser efetuada apds atingida a maturidade do sobreiro (25 anos). Passado esse
periodo, a extracdo pode ser realizada a cada 9 anos. No primeiro descorticamento,
obtém-se a cortiga “virgem”, que devido ao seu aspeto aspero, duro e a

irregularidade na estrutura, destina-se a producdo de aglomerados. A segunda
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extracao tem-se a “cortiga segundeira”, que apesar de possuir uma estrutura mais
regular, também ¢é transformada em aglomerados. A partir do terceiro
descorticamento, quando o sobreiro ja se encontra em sua fase adulta, obtém-se
“cortica amadia” ou “de reproducgao”, considerada de melhor qualidade, devido a
casca estar mais lisa, permitindo a sua utilizacdo na producgéo de rolhas [5], [13],
[25], [26].

Figura 10 - Processo de extracdo da cortiga [27].

Além da importancia socioeconémica e dos beneficios do sobreiro na terra,
a industria da cortica faz um aproveitamento de todos os recursos, evitando a
producdo de desperdicios/residuos de cortica. Por exemplo, as corticas
“secundaria” e “virgem”, assim como o0s restos da producdo de rolhas séo
reaproveitados para a producdo dos aglomerados de cortica — resultado de um
processo de unido dos granulos (cortica virgem e desperdicios triturados) sob acéo
conjunta de pressao, temperatura e agentes de aglutinacao [28].

As propriedades excecionais da cortica tais como a elevada elasticidade,
baixo coeficiente de Poisson, baixa densidade, isolamento acustico e térmico,
impermeabilidade liquida e gasosa, biodegradabilidade e reciclabilidade podem ser

atribuidas a estrutura do seu tecido suberoso [29].
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3.2.1 Estrutura

A estrutura esta relacionada com a composicdo quimica e as ligacdes
atomicas existentes no material e pode ser considerada ao nivel macroscoépico e

microscopico.

Robert Hooke, cientista inglés do século XVII, foi o primeiro a examinar a
cortica através de um microscopio 6tico e a revelar a anisotropia da sua estrutura

celular [5]. Consequentemente as propriedades variam com a direcao.

Na Figura 11 esta representada uma micrografia obtida por microscopia
eletrénica de varrimento (MEV) e pode-se verificar que na dire¢éo radial a cortica é
composta por camadas celulares de aspeto alveolar, que se assemelham a favos
de mel. Na direcao tangencial e axial, as suas células sédo descritas como prismas

retangulares com um arranjo paralelo a direcao da arvore.

NR direction 3D - Cork Structure R directio

Figura 11 - Micrografias de MEV da morfologia da cortica em 3D, demonstrando a dire¢éo ndo-radial (NR -
tangencial) e direcao radial (R) [30].

3.2.2 Composi¢éo quimica
A constituicdo quimica pode variar de acordo com diversos fatores como a
origem geografica, idade, dimensbes da arvore, tipo de solo e condi¢cbes de
crescimento. Aléem disso, existem diferencas na composicdo de acordo com a
formacéao da cortica: a cortica virgem contém mais suberina e maior quantidade de
ceras extrativas (ceras e gorduras), devido a presenca de uma maior parede

secundéria do que nos outros descorticamentos [13].
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A constituicdo quimica das paredes celulares da cortica pode ser dividida em
dois grupos: componentes estruturais e componentes n&o-estruturais. Os
componentes estruturais s&o macromoléculas poliméricas que conferem a estrutura
e propriedades fisicas e quimicas, tendo 45 % de suberina, 27% de lenhina, 12 %
de celulose e de polissacarideos. Ja os ndo-estruturais referem-se aos extrativos,
componentes inorgéanicos (5 % de ceroides), 5 % de cinzas e outros componentes
[5], [31].

A suberina é o principal componente das paredes celulares da cortica, sendo
responsavel pelo seu carater elastico e, também assegura impermeabilidade a
gases e liquidos; a lenhina € o componente que confere rigidez a parede celular;
0s polissacarideos garantem resisténcia mecanica; os taninos, em associacdo com
a suberina, promovem a impermeabilizacdo das membranas, devido ao seu caréater
hidrofobico [25], [32].

3.2.3 Propriedades da cortica

3.23.1 Propriedades Fisicas

= Densidade e porosidade

A cortica é considerada um material de baixa densidade, de 120 a 240
kg/m3, devido a presenca de um gas, semelhante ao ar, ocupando cerca de 90 %
do seu volume, que envolve as membranas impermeabilizadoras das camadas de
aspeto alveolar. Isso verifica-se pela enorme desproporcédo entre o volume e a

massa da corti¢a [31].

Essa variacao de densidade depende do tipo de cortica (amadia ou virgem),
do tipo de tratamento que € submetida antes do processo industrial, da geometria

das células e da fragéo volumétrica dos canais lenticulares (poros).
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=  Absorcao agua e impermeabilidade

A presenca de componentes hidrofébicos (suberina e cerdides) nas paredes
celulares da cortiga tornam este material pouco permeavel a gases e a liquidos [33].

Apesar de ndo absorver tanta &gua como a maioria dos materiais naturais, a
cortica pode incorporar quantidades significativas de agua, o que ira alterar as suas
propriedades mecanicas e causar variagdes dimensionais. A agua, seja liquida ou
em vapor, esta muito presente no processamento industrial da cortica, podendo

estar nas paredes celulares, no interior das células e dentro dos canais lenticulares.

A medida que a cortica incorpora agua, as suas dimensées tém tendéncia
para aumentar de modo diferente nas diferentes dire¢cdes, devido a anisotropia

celular [5].

3.2.3.2 Propriedades Mecanicas

=  Comportamento em compressdo e médulo de Young (E)

Na maioria das aplicacdes, a cortica é sujeita a esforcos de compressao.
Neste trabalho, os granulos de cortica sdo submetidos a compressao durante a

prensagem do core.

Na Figura 12 apresenta-se a curva de compressao da cortica e as regioes
associadas a mecanismos de deformacdao distintos. A primeira regido corresponde
a deformacéo elastica, que na cortica representa a fase viscoelastica. Esta fase é
caracterizada pela capacidade da cortica de voltar a forma inicial apos remocao da
forca aplicada. Neste ensaio, é possivel obter o médulo de Young (E) da cortica, a
partir do declive na zona elastica, que relaciona a tensao (o) com a extensao (€)
através da Lei de Hooke (Eg. 1).

oc=FEXc¢ Eq. (1)
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A segunda regido, em que a tensdo atinge um determinado valor oc
correspondendo a uma extensdo &c esta relacionada com o encurvamento elastico
das paredes das células de cortica até o0 momento de colapso das células, em e&x.
Esta regido termina quando se atinge uma extensao elevada, da ordem de 70 %. A
Ultima regido corresponde a densificacdo ou esmagamento das células e apresenta
um elevado declive. As células vado contraindo, a tensdo aumenta e as paredes
encurvadas comegam a estabelecer contacto entre si. Haverd um aumento da
rigidez, porém ndo ocorrera uma densificacdo total nem fratura das células, devido

a presenca de alguns espacos livres devido a elevada porosidade [5], [27].

A

B

0 (MPa)

€¢ € 20 40 60 80
€ (%)

Figura 12 - Curvas de compresséao da cortiga: A) representacdo das 3 regides da curva; B) curvas em
compresséo radial (R) e ndo-radial (NR) [5].

3.2.3.3 Propriedades Térmicas

= Temperatura de transicéo vitrea (Tq)

Na temperatura de transicao vitrea, as propriedades mecanicas da cortica
sofrem alteracdes significativas. A existéncia dessa temperatura critica (Tg) deve-

se ao fato das paredes celulares da cortica serem essencialmente poliméricas.

De acordo com as propriedades viscoelasticas e devido a sua
heterogeneidade, acredita-se que esta temperatura critica ocorre num intervalo de
temperaturas proximo da temperatura ambiente. Abaixo da Tg, a cortica encontra-

se num estado fragil, ao contrario do que acontece acima de Tg[5].
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=  Expansao térmica

Assim como em qualquer material celular, a expansao térmica deve-se a
expansdo do material solido presente nas paredes celulares do mesmo. No caso
da cortica, composta por células fechadas, o gas confinado no seu interior sofre
uma pequena expansdo. Ap6s 0 aquecimento a temperaturas elevadas, por
exemplo a 100 °C, verificam-se alterac6es na morfologia das células induzidas pela
expansdo térmica, com variacdes de volume que podem atingir 15%. Essas
variagfes dimensionais dependem do tempo e da temperatura de aquecimento,

assim como do tipo de corti¢ca e se foi previamente cozida ou néo [5].

As alteracGes na morfologia das células quando a cortica € aguecida devem-
se ao aumento da pressao no seu interior, que ocorre devido a libertacdo dos gases
resultantes da decomposicao térmica das paredes celulares. Na Figura 13 observa-

se o alinhamento celular numa cortiga virgem.

Figura 13 - Microfotografias da seccao transversal de cortica virgem obtidas num microscépio eletronico de
varrimento demonstrando o efeito provocado pelo aquecimento ao ar na sua estrutura celular: A) amostra nao
aquecida; B) ap6s o aquecimento a 200 °C durante 30 min [5].

Segundo dados retirados do software CES EduPack, o coeficiente de

expanséao térmica da cortica de alta densidade oscila entre 130 — 180 x 10-6°C-.
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3.2.4 Aglomerados de cortica

Como ja referido, os aglomerados de cortica constituem o segundo produto
mais importante da industria de cortica, por permitirem o reaproveitamento das
corticas obtidas nas diversas extracdes e dos desperdicios da producéo da rolha

(p6, rolhas defeituosas).

Os aglomerados de cortica séo classificados em dois tipos, consoante o tipo
de resina utilizado para a sua aglomeracdo: aglomerados puros de cortica
expandida e aglomerados compostos, também chamados de aglomerados
brancos. Os primeiros sédo aglutinados a partir da préopria resina do sobreiro sob

pressdo a quente.

A cortica dos aglomerados compostos, a estudar neste trabalho, é aglutinada
com outros materiais ndo provenientes do sobreiro, por exemplo resinas adesivas
sintéticas sob acdo de pressédo e calor [31]. Sendo assim, as propriedades deste
novo produto dependerédo da qualidade e da granulometria do granulado de cortica,

do tipo e do teor de adesivo, do processo e das condicfes de fabrico [34].

3.3 Propriedades dos compositos de matriz

polimérica e cortica (CPC)

Como ja referido, um material composito é desenvolvido ao combinar
diversos materiais para produzir um novo com caracteristicas Gnicas. Por isso, 0
seu desempenho ird depender das propriedades dos materiais constituintes, da sua

distribuicéo, fracdo volumica e da interface reforgo-matriz [3], [35].

A interface fibra-matriz desempenha um papel muito importante nas
propriedades mecéanicas dos materiais compositos, pois € através dela que ocorre

a transferéncia de tensdes da matriz para a fibra.

A Figura 14A ilustra uma perfeita interagéo da fibra com a matriz, enquanto
a Figura 14B traduz um cenario mais realista. A presenca de espagos vazios na
interface podera acomodar gases, reduzindo o desempenho mecéanico do produto

final.
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Fibra

Matriz Matriz

Figura 14 - Representacao da interface matriz-fibra: A) Interface ideal; B) Interface real [36].

Para o referido problema, encontram-se, na literatura, diversos tipos de
tratamentos e métodos de modificacdo da superficie das fibras e da composicéo
guimica dos polimeros [37]. Outra opcdo consiste na adicdo de agentes
compatibilizantes (1 — 5 % em massa), também denominados de aglutinantes.
Estes agentes séo adicionados nos compdsitos ou em tratamentos da fibra, tendo
como funcdo a formacdo de ligacdes quimicas na interface, melhorando as

propriedades mecanicas do material [4], [13], [38].

Os aglutinantes utilizados costumam ser a base de silano, glicerol, grupos
epoxi, acido carboxilico, anidrido maleico e suas combina¢des, atuando como
agente de ligacao para os granulos de cortica e para as fibras de reforco [39]. A
Amorim Cork Flooring utiliza 6leo de soja, o qual humidificara os granulos de cortica
e as fibras de madeira, possibilitando uma maior adesdao com os componentes
poliméricos. A Figura 15 mostra a estrutura quimica do 6leo de soja e verifica-se a

presenca de grupos caracteristicos de um agente compatibilizante natural.
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Cadetas d= acidos gordos

Figura 15 - Estrutura molecular do éleo de soja [adaptado de 40].

De forma a conhecer a importancia dos CPCs, apresentam-se em seguida,
a titulo exemplificativo, alguns casos de estudo. Os casos apresentados permitem
compreender os efeitos dos diferentes teores de cortica utilizados, bem como do
tipo de reforco, nas propriedades do compdsito e a importancia do agente

compatibilizante e das suas propriedades.

3.3.1Propriedades de compadsitos poliméricos utilizando

cortica em po

Fernandes et al. (2011) [41] estudou a possibilidade de substituir o core de
um compoésito MDF (Medium Density Fibreboard) e HDF (High Density Fibreboard),
material derivado de madeira e utilizado como pavimento flutuante, por um
compasito polimérico com cortica (CPC) com 6 mm de espessura, tendo como
matrizes poliméricas o polietileno de alta densidade (HDPE) e polipropileno (PP).
Os materiais testados foram: p6 de cortica (Amorim Revestimentos) com tamanho
de particula < 250 um, densidade aparente de 157 + 2 kg/m? e humidade de 5,4 %;
HDF com densidade 920,3 + 6,7 kg/m® e 822,7 + 2,7 kg/m® de MDF, ambos
contendo 8 % em massa de resina; HDPE e PP com indice de fluidez (MFI) de 8 g
10 min't (190 °C) e 21 g 10 mint (200°C).
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Fernandes et al (2011) verificaram que as amostras de CPC absorveram
menos 1 % de agua que as amostras de MDF e HDF, nas primeiras 48 h de
imersao. Isso pode ser explicado pela alta concentracdo de poliolefinas no CPC,
gue sdo moléculas apolares e absorvem pouca ou nenhuma agua. A cortica
também é considerada um material hidrofébico. A absorcdo de 4gua pode ocorrer
devido a presenca de pequenas fraturas ou espagos vazios entre 0os granulos de

cortica e a matriz ou pela presenca de poros na cortica.

As amostras de CPC apresentaram deformacdes ao calor de 1,26 % e 1,44
% nas combinacdes PE/cortica e PP/cortica, respetivamente; com fibra de madeira
os valores foram de de 0,14 para o MDF e 0,18 % para o HDF. Contudo verificou-

se que o encurvamento pode diminuir aumentando o periodo de prensagem afrio.

A resisténcia a flexdo e a rigidez foram maiores nas amostras de HDF e MDF-:
ca. 58,9 MPa e 5,3 GPa para HDF, ca 49,6 MPa e 4,4 GPa para MDF; nas amostras
com cortica foram observados valores de 19,1 a 17,1 MPa e 1,8 a 1,3 GPa.
Comprovou-se que aamostra com PP possuia melhor desempenho mecanico que a
de PE. Os baixos valores, comparativamente as fibras de madeira, podem ser
explicados pela méa adesédo entre cortica-matriz, impedindo que ocorra uma

transferéncia eficaz das tensoes.

Das micrografias obtidas por Microscopia eletronica de varrimento (MEV)
verificou-se que devido ao maior MFI do PP relativamente ao HDPE, este
apresentou uma distribuicdo mais homogénea do pdé de cortica na matriz.
Contrariamente, a suposi¢ao de uma ma ligacao entre cortica e matriz, a micrografia
demonstrou uma boa interacdo entre ambas fases, ndo sendo detetados espacos

vazios ou poros.

De forma geral, Fernandes et al. (2011) concluiram que a substituicdo das
pranchas de fibra de madeira pelos CPC era favoravel e que seriam bons
candidatos para utilizagdo em engenharia civil, principalmente em pavimentos

flutuantes.
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3.3.2Propriedades de compasitos poliméricos utilizando

cortica em granulos

Fernandes et al. (2014) [42] estudaram sobre a incorporacdo de diversos
teores de cortica granular numa matriz de polipropileno (PP), usando um agente
compatibilizante. As amostram foram inicialmente extrudidas e depois injetadas ou

moldadas por compresséao.

A analise pelo microscépio 6tico de transmissao (TEM) revelou uma boa
disperséo e distribuicdo dos granulos de cortica nas amostras injetadas, resultando
numa boa adesédo entre a matriz e os granulos, independentemente do teor de

cortica ou do uso de agente compatibilizante.

Os resultados no teste de absorcdo de agua sugeriram que esta depende
diretamente do teor de cortica. Além disso, a adi¢cdo de cortica ha matriz polimérica

aumentou a absor¢ao de agua em relacdo ao polimero puro.

Relativamente a densidade dos compdsitos, agueles com maior teor de
cortica apresentaram maiores valores de densidade, apresentando 8 % de aumento
em relacdo ao PP puro (896 kg/m3). Os compdsitos com incorporagdo de agente
compatibilizante apresentaram uma leve reducdo na densidade, explicada pela
maior dispersdo dos granulos de cortica. Mecanicamente, a incorporacdo de 5 %,
em massa, de cortica aumentou a rigidez do polimero em 10 %, com 15 % o valor
manteve-se constante e com 30 % verificou-se uma diminui¢cdo significativa do
moédulo de elasticidade. A resisténcia a tracdo e a maxima deformacédo foram

afetadas negativamente em todos casos quando comparados com o polimero puro.

3.3.3Influéncia da adicao de fibras naturais e de agente

compatibilizante

Fernandes et al. (2013) [43] estudaram a incorporacao de fibras de coco
como reforco num compaosito polimérico com cortica e a influéncia da adicdo de um
agente compatibilizante a base de anidrido maleico. Os materiais utilizados foram:

po de cortica (tamanho de particula < 500 um, densidade especifica, p, de 157 +2
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kg/m? e teor de humidade de ~ 5,4 %) da Amorim Revestimentos; fibra de coco
(diametro de 277,4 + 38,8 um, p de 845,1 + 46,6 kg/m? e teor de humidade de 8,2
%); HDPE (MFI de 8,2 g/10min a uma temperatura de 190 °C com 2,16 kg) e
temperatura de fusdo de 132,5 °C e o0 agente compatibilizante de HDPE
funcionalizado com 0,5 — 1 % de anidrido maleico (MFI de 1,4 g/10min a uma
temperatura de 190 °C com 2,16 kg) e temperatura de fuséo de 131,3 °C. Dado 0
alto teor de humidade das fibras de coco, estas foram inseridas numa estufa a 80
°C durante 8 h.

Neste estudo, foram desenvolvidas as seguintes formulacdes: 50 % cortica
+ 50 % HDPE; CPC com 5 % de fibra de coco; CPC com 5 % fibra de coco e 2 %
agente compatibilizante; CPC com 10 % fibra de coco e CPC com 10 % de fibra de

coco e 2 % de agente compatibilizante.

No ensaio termogravimétrico (TGA) ndo foram observadas perdas
significativas a temperaturas inferiores a 200 °C. Isto pode ser explicado pelo fato
das fibras de coco possuirem duas temperaturas de degradacéo (282 °C e 341 °C),
assim como a cortica (348 e 458 °C), sempre superiores a temperatura de

processamento do compdsito.

A incorporagéo de 5 e 10 % de fibra de coco n&do causou variagdes na
resisténcia a tracdo. A adicdo de agente compatibilizante na formulacdo com 10 %
de fibra de coco originou aumento da resisténcia a tracao, de 41 %. De forma geral,
a adicdo de acido maleico melhorou significativamente a rigidez dos CPCs com

fibra de coco.

Relativamente a analise da microestrutura das amostras apés o ensaio de
flex&do: para as formulagbes sem agente compatibilizante observou-se a presenca
de espacos vazios entre as fibras e a matriz polimérica, indicando uma ma adeséo
entre ambas fases. Nas micrografias com agente compatibilizante, verificou-se

melhoria na adeséo interfacial entre fibra e matriz polimérica.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Nesta secdo serdo apresentadas as matérias-primas utilizadas para o
desenvolvimento das formulacbes do core, a prensagem laboratorial dos
compositos desenvolvidos, assim como as formulacdes preparadas para estudaro
efeito da incorporacédo de cada componente nas propriedades fisicas, mecanicas e

térmicas do core.

4.1 Materiais

Para a preparacéo laboratorial das diversas formula¢des do core, utilizaram-
se as seguintes matérias-primas: granulos de cortica retirados da producéo fabril,
HDPE virgem (HDPEv), HDPE reciclado (HDPEr), fibras de madeira e 6leo de soja,
representadas na Figura 16. O HDPEr contém ca. de 40% de carbonato de calcio
(CaCO0g3), visto a adicédo desta carga ter melhorado a estabilidade do polimero e a

resisténcia a humidade do mesmo, segundo informacao fornecida pela empresa.

Figura 16 - Matérias-primas utilizadas: A) cortica em granulos; B) fibra de madeira; C) HDPE reciclado; D)
HDPE virgem.
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As propriedades, consideradas importantes para uma melhor percecédo do
comportamento do core, estdo representadas na Tabela 4. Os valores de expansao
térmica e coeficiente de Poisson foram retirados do software CESEduPack 2019 e
os restantes foram fornecidos pelo setor de qualidade da Amorim Cork Flooring.
Importante referir que os dados retirados no software para a fibra de madeira sao
referentes a fibra de sisal (1400 a 1450 kg/m?3).

Tabela 4 - Propriedades das matérias-primas utilizadas no core

_ Oleo Fibra de
Cortica ) ) HDPEr HDPEv
de soja madeira

Densidade
(kg/m3)
Temperatura
de fuséo (°C)

Granulometria

170-220 1010 1500 950-965 945-960

- - - 125 - 140 90 - 160

05-25 - 0,25-0,6 0,18-1 <1
(mm)

Expanséo

térmica* 130 - 180 - 15-30 106 —198 106 —198
(10%strain°C?)
Coeficiente de 0,359 — 0,410 — 0,410 —

. 0,08-0,4 -

Poisson* 0,374 0,427 0,427
MFI (g/10min) - - - 4-8 1.8-24
Humidade (%) ca 1,50 - 6,2-7,8 - -

* Dados retirados do software CES EduPack 2019: HDPE com densidade de 952 — 965 kg/m?; fibra de madeira como fibra
de sisal e cortica de alta densidade (160 — 240 kg/m®).

4.2 Formulacbes

Neste trabalho foi utilizada como formulacéo de referéncia uma composi¢ao

desenvolvida pela Amorim Cork Flooring, designada doravante como “padrao
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1,6%”. Foram também preparadas outras formulacdes identificadas na Tabela 5,
com o objetivo de perceber a influéncia do teor de 6leo de soja, cortica, fibras de

madeira e da natureza do HDPE nas propriedades dos materiais a desenvolver.

Tabela 5 — Formulag@es preparadas durante o periodo de estagio na Amorim Cork Flooring

Percentagem de cada componente (em
Identificacéo da massa)

formulacéao

Oleo de Fibra de

HDPEr HDPEv  Cortica _ .
soja madeira

Padréo (1,6%) 70,40 8 15 1,6 5
Padrao (3%) 69,50 7,90 15 3 5
Padrdo_SemVirgem 78,40 0 15 1,6 5
Padrdo_SemReciclado 0 78,40 15 1,6 5
HDPEr 100 0 0 0 0
HDPEv 0 100 0 0 0
HDPE +v) 89,90 10,20 0 0 0
F 83,97 9,53 5 1,60 0
G 82,64 9,36 5 3 0
I 79,38 9,02 10 1,60 0
J 78,56 8,92 10 3 0
L 70,33 7,99 20 1,60 0
M 69,51 7,90 20 3 0
@) 85,69 9,73 0 1,60 2,50
P 84,86 9,64 0 3 2,50

R 83,90 9,53 0 1,6 5
S 82,67 9,3 0 3 5

\Y 81,30 9,23 0 1,6 7,5

W 80,48 9,14 0 3 7,5

Y 79,38 9,02 0 1,6 10

z 78,56 8,92 0 3 10
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4.3 Producao laboratorial

A produgéo do core inicia-se pela determinacdo da massa das respetivas
matérias-primas para cada formulagédo. O processo é realizado numa misturadora
planetaria (Figura 17A), introduzindo as matérias-primas de acordo com a ordem
definida na Amorim Cork Flooring: cortica, seguida do oOleo de soja, fibra de
madeira, HDPE virgem e, por ultimo, o HDPE reciclado. Mistura-se durante 3 min.
A mistura é posteriormente vertida para um molde quadrado, com 4 mm de
espessura e 0,395 x 0,395 m de comprimento e largura, composto por duas placas,
em “L” e por um aro metalico, colocado entre elas (Figura 17B-C). O material é
distribuido ao longo do molde e este é colocado na prensa a quente, Siempelkamp
(Figura 17D), a 210 °C durante 3 min. Passados os 3 min, retira-se 0 molde da
prensa aquecida (marcada em vermelho na Figura 17D) e insere-se abaixo
(marcada em azul), onde se efetua uma nova prensagem a 180 a 20 °C
(“prensagem a frio”) durante 3 min, usando uma corrente de agua fria, que arrefece

e solidifica as pegas.

As placas séo polidas na maquina Chia Lung Machinery 300 series 610RK
(Figura 17F), tendo a sua primeira passagem na lixa de 150 e depois pela de 180.
Este processo foi repetido 3 vezes em cada lado das amostras, de modo a obter
espessura constante. Esta etapa tem como objetivo a remoc¢do da camada
solidificada do polimero para melhor ades&o das laminas de cortica no mesmo. E
importante referir que no polimento perde-se cerca de 1 mm na espessura final. De
seguida, as placas sao inseridas numa estufa (Heraeus INSTRUMENTS) durante
4 h a 80 °C (Figura 17G). Na Figura 17 (A-H) esquematiza-se este procedimento.

Depois de arrefecidas, as placas sado cortadas em diversas amostras de
acordo com o tamanho requerido para cada teste. Por ultimo, as amostras sao

colocadas numa sala climatizada a 23 °C para estabilizacdo durante 24 h.

De cada formulacéo foram produzidas 3 placas, de forma a serem retirados
provetes de posicdes distintas ao longo da mesma para realizagéo dos ensaios de

caracterizagao.
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Figura 17 — Etapas da producéo laboratorial do core: A) mistura das matérias-primas durante 3 min; B)
preparagdo do molde e despejo da mistura; C) molde com mistura, tendo um prato na parte inferior e superior;
D) prensa Siempelkamp, sendo em vermelho a prensagem a quente e, em azul, a frio; E) peca ap6s prensagem;
F) maquina de polimento e peca polida; G) estufa a 80 °C; H) peca final.

4.4  Determinacao da humidade

A humidade relativa das matérias-primas foi determinada numa balanca com
sistema de aquecimento, AMB 310, localizada no Departamento de Engenharia de
Materiais e Ceramica da Universidade de Aveiro. Duas amostras de cada material

foram analisadas.

4.5 Massa especifica

A massa especifica € medida a partir da razdo entre a massa e o volume,
conforme Equacdo 2. Neste caso, a massa foi determinada numa balanca analitica,
enquanto o volume foi definido pela medicdo com um paquimetro das dimensdes
dos provetes, representados na Figura 18.

_m 9 Eq. 2
P cxlx5[6m3]
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Em que: m € a massa (em g), c o comprimento, | a largura e S a espessura
meédia de trés pontos em trés provetes (em cm).

Figura 18 - A) Balanga analitica e paquimetro; B) provetes.

4.6 Microscopia Otica

A microscopia otica foi utilizada para avaliar a distribuicdo dos granulos de
cortica e das fibras de madeira ao longo da matriz polimérica. As amostras foram
observadas no microscopio oOtico da marca Leica EZ4HD com uma ampliacdo de
10 x, conforme Figura 19, localizado no laboratério do Departamento de Engenharia
de Materiais da Universidade de Aveiro.

Figura 19 - Microscépio 6tico — Leica EZ4HD.
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4.7 Ensaios mecanicos

Uma das caracteristicas de validagdo com maior importancia é o
desempenho mecénico. Os ensaios mecanicos irdo determinar a capacidade que

0 material tem para resistir as forcas aplicadas até ao ponto de fratura.

Para perce¢do do comportamento do core mediante as forcas aplicadas
durante o fabrico, aplicacdo e coesao entre as fases, foram realizados ensaios de
tracao e flexdo. Foram utilizados 6 provetes com as seguintes dimensées: 10 x 125

x 3 mm para flexdo e 25 x 200 x 3 mm para tragao.

4.7.1 Ensaios de tracéo

O comportamento a tracdo das amostras foi determinado no laboratorio de
ensaios mecanicos do Departamento de Engenharia de Materiais e Ceramica da
Universidade de Aveiro, na maquina Shimazdu AG-25TA Autograph, representada
na Figura 20. O ensaio foi realizado com uma célula de carga de 20 kN, a uma
velocidade de 5 mm/min, de acordo com os parametros definidos pelas normas ISO
527:2:2012 e ISO 527_3/2/5:2018.

Figura 20 — Equipamento de ensaios mecéanicos (Shimadzu AG-25TA).
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Deste ensaio, obtém-se uma curva de tensdo versus deformacdo. Para o

calculo da tenséo de rotura (o), utiliza-se a formula representada na Equacéo 3 [44].

F
0= — [MPa] Eq. 3

Ao

Em que: o € atensdo, em MPa; F a forca de rotura (N), e Ao a area inicial do
provete (mm?). A deformacédo (g) do provete é caracterizada pelo alongamento
relativo, ou seja, a variagdo do comprimento final em relacdo ao seu comprimento

inicial, conforme representa a Equacéao 4 [44].

AL mm Eq. 4

€= — |—

Lo mm

Em que: € é a deformacédo obtida apds o ensaio; AL a diferenca entre o
comprimento inicial do provete e o comprimento final e Lo 0 comprimento inicial.

Esta representacdo corresponde a curva nominal.

4.7.2 Ensaios de flexdo em 3 pontos

O ensaio de flexao foi realizado na Amorim Cork Research & Services Lda
fazendo uso do equipamento Instron 3366 e software Bluehill, representado na
Figura 21. Este ensaio realizou-se a uma velocidade constante de 2 mm/min com
evolucao de carga até 500 N, seguindo os parametros definidos pela norma ISO
178 — Método B.
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Figura 21 — A) Maquina universal de ensaios mecanicos, Instron 3366; B) Extensémetro.

Para a determinagédo da tenséo de flexado, fez-se uso da Equacao 5 [44],

utilizada para provetes com area de secao reta.

3FL Eq. 5
= 2pqz MPal

o

Em que: F é a forca aplicada (N), L a distancia entre os apoios (mm), b a
largura e d a espessura do provete (mm). Para a deformacgao em flexao (g), utilizou-

se a Equacéo 6, proveniente da norma.

6d
€= L_ze [mm/mm] Eq. 6

Na qual: d é a espessura do provete (mm), e é a deflexdo (mm) e L a

distancia entre os apoios (mm).

O médulo de Young é outro parametro importante para percecao da rigidez
do material, sendo calculado de acordo com a Equacao 7, em que m € o declive na
zona eléstica da curva de tenséo vs. deformacao [45].

L3m Eq. 7
= b [MPa]

Ey
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4.8 Analise da estabilidade dimensional e

encurvamento ao calor

As amostras para o teste de estabilidade dimensional tinham dimensdes de
150x150 mm e seguiu-se o procedimento habitual da empresa, baseado nas
normas NP EN 434 1995 e EN 14085 (2010). Apoés a estabilizacdo inicial de 24 h a
23 °C, mede-se a espessura (Ei), comprimento (Ci) e largura (Li) de cada amostra

(considerados valores iniciais).

Na Figura 22 pode-se visualizar como sédo feitas as medicdes de
comprimento e largura. A mesa ja esta calibrada para as medidas de 150 mm,
sendo entdo os valores calculados como 150 mm * X, em que X € o valor registado

no equipamento.

Figura 22 - Mesa utilizada para medicéo de comprimento e largura.

Depois analisa-se o0 encurvamento da placa observando as arestas da
mesma: se estdo levantadas tem-se encurvamento negativo (Figura 23A); se o
centro da placa esta levantado considera-se encurvamento positivo, conforme se
visualiza na Figura 23B. Se a placa esta colocada a 180° em relacdo a bancada,

nao ha encurvamento.
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Figura 23 - Representagdo do sentido do encurvamento: A) negativo; B) positivo.

O encurvamento € medido utilizando um paquimetro, sendo este resultado
da altura (h) da aresta em relacdo a bancada menos a espessura da placa,
conforme demonstrado na Figura 24. Quando o encurvamento é positivo, deve-se
virar a placa para que seja possivel calcular o encurvamento nas arestas da

mesma.

Figura 24 — Medicédo do encurvamento com o auxilio de um paquimetro: A) medicao; B) representacao do
encurvamento.
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A espessura de cada placa é o resultado médio dos valores de espessura
em cada aresta da placa, sendo medida com o equipamento representado na

Figura 25.

Figura 25 - Equipamento utilizado para medicdo da espessura em cada aresta da placa.

Em seguida, as amostras sdo inseridas numa estufa a 80 °C durante 6 h e,
apos este periodo, sdo colocadas numa sala climatizada a 23 °C, durante 24 h.
Apos este procedimento, as dimensdes das amostras sdo medidas para determinar

as variacoes de largura e comprimento.

A estabilidade dimensional ao calor para cada placa € obtida em
percentagem, utilizando a Equacao 8, em que D é a variacdo dimensional (%), Lié

0 comprimento ou largura inicial (mm) e Lt 0 comprimento ou largura final (mm) [46].

Li— Ly
D=___x100[%] Eq. 8

i

Valores negativos de D traduzem retracdo do material. Se forem positivos

ocorreu a expansao.
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4.9 Analise do coeficiente de expansao térmica

(CET) e datenséo térmica

A expansao dos materiais € dependente da temperatura e da sua natureza,
assim materiais distintos podem originar tensbes térmicas diferenciadas e,

consequentemente, induzir defeitos no produto.

Neste presente estudo supde-se que uma das causas do encurvamento do

core é resultado das tensdes termoelasticas.

Neste sentido, e para avaliacdo do coeficiente de expanséao térmica (CET)
dos polimeros utilizados, face a auséncia de equipamento apropriado, foi utilizado
um método rudimentar para a sua determinacdo. Placas de HDPE (virgem e
reciclado) com dimensao de 150x150 mm foram colocadas numa estufa a 80 °C
durante 6 h. ApoOs este periodo, as placas foram retiradas da estufa e o seu
comprimento determinado imediatamente. A variacdo de tamanho em relacédo a
variacao de temperatura permite estimar o CET, segundo a Equacéo 9 [47].

o= i‘_jj_T oc-1) Eq. 9

Em que: AL traduz a variagdo do comprimento (mm), Lo 0 comprimento inicial
do provete (mm), AT a variacao de temperatura (°C) e a € o coeficiente de expansao
térmica, CET, (°C1). Para este teste foram testados 3 provetes por composicéo. E
importante salientar que a temperatura inicial dos provetes era de 23 °C (AT =80 —
23 =57 °C).

As tensdes térmicas, owmica (MPa), dependem das condicbes de
processamento e utilizagdo dos materiais, sendo determinadas pela Equacgéo 10
[48].

ATaE Eq. 10
Otérmica = 0,5 (_gwaPa]
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Em que: AT é a variacao de temperatura no processo de prensagem da peca (°C),
a é o coeficiente de expansao térmica do material (°C1), E é o médulo de Young

em flexdo (MPa) e v o coeficiente de Poisson.

4.10 Ensaio de absorcédo de agua

Este teste é realizado para avaliar o comportamento do core em contacto
com a agua, sendo utilizada como referéncia a norma ISO 24336 (2005). As
amostras retiradas de cada placa tém dimensdo de 50x50 mm. Para cada
formulagéo foram analisadas 6 amostras. As espessuras e as massas iniciais sdo
medidas e, posteriormente as amostras sdo mergulhadas num banho de agua

durante 24 h a uma temperatura de 25 °C, conforme Figura 26.

Figura 26 - Teste de absor¢do de agua: A) cuvete com as amostras; B) imersdo em agua.

Passadas as 24 h, as amostras sdo retiradas e colocadas em papeis
absorventes durante 15 min para evaporacdo de agua remanescente. A massa das
amostras e a sua espessura ap0s esta etapa € entdo determinada. Para o célculo
da variacdo de massa e de espessura utilizam-se as seguintes equagdes [49],

respetivamente:

_ ) My — Mi
Absorcao de agua (AA) = — X 100 [%] Eq. 11

4
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Variagio de espessura = "% 100 [%] Eqg. 12

Si

Em que: M;é a massa (g) inicial do provete, Mté a massa (g) do provete apds
saturacdo, Si € a espessura (mm) média inicial e St € a espessura (mm) média final

(apbs imersao em agua) do provete.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Teor de humidade das matérias-primas

A humidade das matérias-primas foi determinada com o intuito de verificar
se estas apresentam valores elevados, o que pode prejudicar o desenvolvimento
do produto, assim como a ligacdo entre os diversos componentes e influenciar a

expansdo do mesmo.

A Tabela 6 apresenta os resultados obtidos. Verifica-se que a humidade do
polietilieno de elevada densidade (reciclado e virgem) é reduzida o que esta de
acordo com a hidrofobicidade da sua superficie, devida a auséncia de grupos
funcionais polares. A cortica apresenta um teor de humidade muito superior ao valor
fornecido pela empresa (1,5 %). Essa elevada diferenca pode ser resultado de mas
condi¢cdes de armazenamento. A fibra de madeira é o componente que apresenta
o valor mais elevado de humidade relativa, o que vai ao encontro do intervalo de

valores fornecido pela empresa (6,20 — 7,80 %).

Tabela 6 - Valores obtidos do teor de humidade de cada matéria-prima

Matéria-prima Humidade relativa (%)
Fibra de madeira 6,15+ 0,01
Cortica 2,62 +£0,00
HDPEv 0,07 £ 0,00
HDPEr 0,17 + 0,00

5.2 Massa especifica

A Tabela 7 apresenta a massa especifica para cada composito formulado,
considerando os desvios experimentais. A variacdo da massa especifica entre o

HDPEr e HDPEV resulta da presenca de CaCOs no polimero reciclado. A adi¢cao
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desta carga pode promover o aumento da densidade, rigidez e viscosidade do
polimero [50]. Dos resultados abaixo apresentados, verifica-se sem surpresa que a
massa especifica dos compaositos de cortica diminui a medida que o teor de cortica
aumenta, passando de 1201 kg/m?3 (5% cortica) para 1094 kg/m? (20% cortica). As
formulagbes preparadas com fibra de madeira, de O a Z, apresentam uma massa
especifica superior comparativamente aos compositos de cortica devido a diferenca

de densidade dos dois materiais (ver Tabela 4).

Tabela 7 — Massa especifica obtida para cada compdésito

Formulacéao Massa especifica (kg/m3)
Padrao (1,6%) 1130 £ 38
Padrao (3%) 1131 + 23
Padréo_SemVirgem 1177 = 20
Padrdo_SemReciclado 1199 + 15
HDPEr 1234 + 24
HDPEv 929 + 22
HDPE(r+v) 1204 + 20
F — 5% cortica + 1,6% 6leo de soja 1201 + 43
G — 5% cortica + 3% Oleo de soja 1195+ 10
| — 10% cortica + 1,6% Oleo de soja 1162 + 3
J — 10% cortica + 3% 0leo de soja 1170 £ 18
L — 20% cortica + 1,6% Oleo de soja 1094 + 60
M — 20% cortica + 3% Oleo de soja 1127 + 32
O - 2,5% fibra + 1,6% Oleo de soja 1220 + 14
P — 2,5% fibra + 3% Oleo de soja 1223 + 8
R — 5% fibra + 1,6% 0leo de soja 1214 £ 19
S — 5% fibra + 3% 6leo de soja 1217 + 3
V - 7,5% fibra + 1,6% 0leo de soja 1225 + 2
W — 7,5% fibra + 3% Oleo de soja 1232 £ 21
Y — 10% fibra + 1,6% Oleo de soja 1206 + 8
Z — 10% fibra + 3% Oleo de soja 1229 + 25
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5.3  Caraterizacao dos compaositos

5.3.1Analise da distribuicdo dos componentes por
microscopia otica

Utilizou-se a microscopia Gtica para uma analise da distribuicdo dos varios
componentes no composito usado como referéncia e eventualmente detetar
fendmenos de segregacdo devido a presenca de elementos com propriedades
distintas (p.ex. cortica, fiboras de madeira e polimero). Apresentam-se, a titulo
exemplificativo, duas micrografias da formulacdo padrdo na Figura 27. Os
resultados mostram uma baixa homogeneizacdo dos componentes, sendo
aparente a aglomeragdo da cortica e uma distribuicdo deficiente das fibras de
madeira. As micrografias mostram também a presenca de particulas arredondadas
e escuras de origem desconhecida. A formulacdo “Padrdo_sem virgem” nao
apresenta particulas arredondadas de tonalidade escura, como se pode constatar
pelas micrografias apresentadas na Figura 28, o que permite concluir que estas
correspondem ao HDPE virgem e sugere uma baixa compatibilidade com o HDPE
reciclado. A Figura 28B permite ainda verificar a presenga de espagos vazios entre
a matriz polimérica e os granulos de cortica, identificados a vermelho, podendo
estes terem sido originados pelo corte (serra manual) das placas ou pela baixa

compatibilidade entre os granulos de cortica e a matriz.
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Figura 27 — Micrografias oticas da formulacédo padréo (1,6 % de dleo se soja): A) na zona central e B) na
extremidade da placa.

Figura 28 — Micrografias oticas da formulacdo Padrdo_SemVirgem: A) meio; B) ponta.

De forma a confirmar a natureza das particulas escuras arredondas acima
referidas, foi analisada uma formulacdo contendo apenas uma mistura entre o
HDPE virgem e o HDPE reciclado. Esperava-se obter uma matriz polimérica
homogénea, mas na Figura 29 pode-se observar que ndo € o que acontece.
Verifica-se a presenca das particulas arredondadas que se supde corresponderem
ao HDPE virgem, usado em menor quantidade na producdo do compdsito. Esse
fendmeno pode ser explicado pelo maior indice de fluidez (MFI) do polimero
reciclado (4 - 8 g/10min) em relac&o e ao polimero virgem (1,8 — 2,4 g/10min).
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Figura 29 — Microscopia 6tica da matriz polimérica virgem e reciclado em 12,5x.

5.3.2 Caracterizacao mecanica

5.3.2.1 Ensaios de tracao

Este ensaio foi realizado com o objetivo de analisar a coesao entre as
diversas fases do compdsito e estimar a sua resisténcia neste tipo de solicitagdo.

A Tabela 8 apresenta a média da tensao de rotura dos provetes e o respetivo
desvio padrdo e, para uma melhor visualizacdo do comportamento, as curvas

tensdo vs deformacdo tipicas nas Figura 30-32.

De acordo com os resultados na Tabela 8 e com as curvas tensdo vs
deformacdo apresentadas na Figura 30, verifica-se que a formulacdo
“Padréao_SemVirgem” apresenta resisténcia a rotura semelhante a “Padréao 1,6%”,
0 que se sugere que a substituicdo total de polimero virgem por reciclado néo
influencia de forma expressiva a tenséao de rotura a tracado. De notar, que néo foi
possivel determinar o valor de tensdo de rotura do HDPEv uma vez que ao longo
do ensaio a amostra apenas estirou, e ndo atingiu a rotura. Esse comportamento
nao foi observado para o HDPEr, o que pode estar associado a presenca
significativa de CaCOs nesta matéria-prima. Chariyachotilert et al (2006) verificaram
gue a adi¢do de 10 a 30% CaCOs em HDPE proveniente de garrafas de agua,
reduziu a tenséo de rotura, mas aumentava a deformacgéao [51]. Este mesmo efeito

ja foi observado para outros polimeros, como o polipropileno (PP) [52].
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Tal como seria expectavel, a composi¢cao contendo apenas HDPE reciclado
apresenta uma tenséo de rotura (11,42 MPa) muito superior por comparagdo com
a formulacdo padréo. Salienta-se contudo que a tenséo de rotura obtida para esta
formulacao é inferior aos valores apresentados na Tabela 3 para HDPE (entre 22,1
a 31 MPa) [14], o que pode estar relacionado com as condi¢cbes de ensaio,
nomeadamente com a geometria dos provetes utilizados, mas também com a

natureza do polimero em analise (i.e. presenca de um teor elevado de CaCO3).

Tabela 8 — Média da tensédo de rotura em tracéo de cada formulagdo e respetivo desvio padrao

Formulacéao Tensao de rotura (MPa)

Padréao 1,6% 535+1,33
Padrao 3% -

Padrdo_SemVirgem 4,35+ 2,03
Padrdo_SemReciclado -

HDPEr 11,42 + 3,06
HDPEv -

HDPE (r+v) 12,57 + 1,00
F — 5% cortica + 1,6% 6leo de soja 7,91+1,40
G — 5% cortica + 3% 6leo de soja 5,96 + 3,04
| — 10% cortica + 1,6% Oleo de soja 530+3,14
J — 10% cortica + 3% 0leo de soja 5,65+ 0,92
L — 20% cortica + 1,6% Oleo de soja 4,24 + 0,96
M — 20% cortica + 3% Oleo de soja 2,48 +141
O - 2,5% fibra + 1,6% 0leo de soja 9,77 £1,18
P — 2,5% fibra + 3% Oleo de soja 8,58 £2,10
R — 5% fibra + 1,6% Oleo de soja 7,23+£2,01
S — 5% fibra + 3% 6leo de soja 8,12+ 2,34
V - 7,5% fibra + 1,6% 0leo de soja 7,38 + 2,46
W — 7,5% fibra + 3% Oleo de soja 6,87 £ 1,85
Y — 10% fibra + 1,6% 06leo de soja 7,62 +2,72
Z — 10% fibra + 3% Oleo de soja 564 +284
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Padrao 1,6%
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HDPEr

HDPE(r+v)
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Tenséo em tracdo (MPa)

0 0,02 0,04 0,06 0,08

Deformacéo (mm/mm)

Figura 30 - Resisténcia a rotura da formulagdo padrao 15% cortica + 1,6% 6leo de soja, padrdo sem HDPE
virgem, HDPE reciclado e da mistura polimérica.

De forma geral, para as formulacdes de F a Z, esperava-se que com a maior
incorporacao de 6leo de soja, estas apresentariam uma maior resisténcia a rotura,
devido a uma maior adeséao entre matriz-cortica e matriz-fibra de madeira. Contudo,

os resultados mostraram uma tendéncia diferente, como se discute abaixo.

Relativamente as formulacdes de F a M apresentadas acima e as curvas
apresentadas na Figura 31, verifica-se que ha uma maior fragilidade com o aumento
do teor de cortica nas formulacdes F, | e L. J& a maior incorporacdo de agente
compatibilizante parece reduzir a resisténcia a rotura apenas para as formulacdes
com 5 e 20 % (G e M, respetivamente), apesar de se verificar o respetivo aumento
do desvio padrdao. A formulagcdo com 10% de cortica apresenta comportamento
constante com o aumento do teor de 6leo de soja. Observa-se que € o teor de cortica
gue dita o comportamento mecanico dos compdsitos, sendo a menor a influéncia

exercida pelo teor de 6leo de soja nos mesmos. Isso por se ter
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verificado uma reducéo significativa da resisténcia a rotura apenas nos compositos
contendo 20% de cortica (2,48 MPa) e maior teor de Oleo de soja.
Comparativamente a mistura polimérica (HDPE+), a formulacdo com 5% de cortica
e 1,6% de 6leo de soja é a que apresenta a maior resisténcia a rotura, com 7,91
MPa, juntamente com a respetiva formulacdo com 3% de 6leo de soja, devido ao
elevado desvio padrdao que a mesma apresenta.

De acordo com os resultados apresentados acima e as curvas de tensdo vs
deformacéo (Figura 32), as formulacdes com fibra de madeira com 1,6% de 6leo de
soja, apresentam reducao da resisténcia apenas nas formulacées de 2,5 para 5%
de fibra. Com o aumento do teor de fibra, a tensdo a rotura mantém-se constante
em ca de 7 MPa. Observa-se que para todas formulacdes com 3% de 6leo de soja
(P, S, W e Z), o aumento da percentagem de fibra ird reduzir atensdo de rotura.
Essa diferenca de resultados entre 1,6 e 3% de Oleo de soja pode estar associado
a uma maior homogeneidade das fibras nas formulacdbes com maior agente
compatibilizante. A composi¢do com 2,5% de fibra e 1,6% de 6leo de soja apresenta
uma resisténcia a rotura de 9,77 MPa, sendo a mais elevada entre as formulacdes

e sendo ca de 3 MPa a menor comparativamente com a mistura polimérica.

Os resultados referentes as formulacbes “padrdgo 3%" e
“Padrao_SemReciclado” e ndo foram possiveis obter devido a carga excessiva

utilizada nestes ensaios e a inexisténcia de mais provetes para repeticao do ensaio.
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— HDPE(r+v)
F - 5% cortica + 1,6% oleo de soja
= | - 10% cortica + 1,6% Oleo de soja
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Figura 31 - Curva tensao versus deformacéo da formulagao padréo, mistura polimérica e dos compdsitos com
cortica, sendo: A) incorporagdo de 1,6% de 6leo de soja; B) 3% de 6leo de soja.
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Figura 32 - Curva tensao versus deformacéo dos compésitos com fibra de madeira: A) teor de 6leo de soja

constante em 1,6%; B) teor de 6leo de soja em 3 %.
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5.3.2.2 Ensaios de flexao

O ensaio de flexao foi realizado de forma a estimar a rigidez dos compdésitos,
para além da resisténcia perante este modo de esforco. A Figura 33 apresenta
valores do modulo de Young (Figura 33A) e da resisténcia a rotura (Figura 33B) das
formulacbes padrédo (1,6 e 3% de O6leo de soja), Padrdo_SemVirgem,
Padrdo_SemReciclado e das matrizes poliméricas. O objetivo com a incorporacao
de 6leo de soja era promover uma adesao mais eficaz entre as diversas fases,
portanto esperava-se obter maior rigidez na formulacéo padrédo com 3% do que na
formulagédo padrdo de 1,6%. Contudo, verifica-se que o teor de 6leo de soja ndo
afeta significativamente o modulo de Young, isto apesar de se verificar uma ligeira
diminuicdo de 1,3 para 1,2 GPa quando o teor de 6leo de soja aumenta de 1,6 para
3%.

Em relacdo aos polimeros (virgem e reciclado) verifica-se que o HDPE
virgem apresenta um médulo de Young bastante inferior em relacdo ao polimero
reciclado, embora dentro do intervalo de valores indicado na Tabela 3 (0,997 — 1,55
GPa). Segundo Ngothai et al (2009) a incorporacdo de elevadas quantidades de
CaCOs no HDPE reciclado provoca aumento do médulo de Young em flexao [53].
Ainda assim, a comparacao entre 0 modulo de Young e a tensédo de rotura dos
varios compositos (padrdo e padrdo_semvirgem) mostra diferencas pouco
significativas devido ao baixo teor de HDPE virgem nas composicdes. A tensao a

rotura dos polimeros esta de acordo com os valores tedricos (30,9 — 43,4 MPa).
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Figura 33 — Resultados do ensaio de flexdo das formulacdes padréo (1,6 % 6leo de soja), padréo (3 % Oleo de
soja), PSemVirgem, PSemReciclado e das formulagbes contendo apenas as matrizes poliméricas e sua
mistura: A) médulo de Young; B) tensao de rotura.
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A Figura 34 apresenta os resultados do ensaio de flexdo dos compositos, na
Figura 34A apresentam-se os valores do modulo de Young e na Figura 34B a

tensao de rotura.
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Figura 34 — Resultados obtidos no ensaio de flexdo para os compésitos com cortica, formulagdes padrao e

mistura polimérica: A) médulo de Young: B) tenséo de rotura.
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Os valores do médulo de Young mostram uma grande variacdo (desvio
padréo) fruto da elevada heterogeneidade microestrutural. A adicdo de cortica a
matriz polimérica promove uma reducdo da resisténcia a rotura tal como seria
expectavel. Além disso, o0 médulo de Young em compdsitos esta diretamente
relacionado a densidade e, foi verificado que com uma maior incorporacédo de
cortica ha a reducdo da massa especifica também (ver Tabela 7 [30]).
Relativamente ao comportamento das formulacfes padréo (15% cortica + 5% fibra)
observa-se que possuem comportamento semelhante ao compdésito com 20% de
cortica, pelo que a adicdo de 5% de fibra ndo provoca aumento da resisténcia a
flexdo nas formulac¢des padrdo (contendo 1,6 ou 3% de 6leo de soja). O aumento
do teor de Oleo de soja (1,6 para 3%) nao provoca alteracdes significativas nas

propriedades aqui consideradas.

A Figura 35 apresenta os resultados do ensaio de flexdo obtidos para os
compositos com fibra de madeira e diferentes teores de Oleo de soja, em
comparacao com a mistura polimérica (HDPEr+) e as formulacdes padrdo. Os
resultados mostram que o teor de fibra de madeira ndo afeta de modo expressivo
0 mobdulo de Young, apesar de se verificar um pequeno acréscimo para
incorporacdes de fibra de madeira até 5%. Em contraste, verifica-se que a tensao
de rotura a flexdo diminui com a incorporacdo de fibras de madeira
comparativamente com a referéncia, teores mais elevados promovendo reducdes
mais significativas. De uma forma geral pode dizer-se que o0 aumento da quantidade
de 6leo de soja ndo € benéfico, uma vez que as composi¢des contendo 3% deste
agente compatibilizante apresentam valores ligeiramente menores do que as

composicdes preparadas com 1,6%.
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Figura 35 — Resultados do ensaio de flexdo dos compdsitos com variagdo de fibra de madeira com 1,6 e 3 %
de dleo de soja, formulagBes padrao e mistura polimérica: A) modulo de Young; B) tenséo de rotura.
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54 Estabilidade dimensional e encurvamento

ao calor

No ensaio de estabilidade dimensional pretendeu-se verificar a capacidade
gue os compositos tém em manter as suas dimensdes originais ap0s submissao a
uma temperatura de 80 °C durante 6 h. De cada formulagéo, foram testadas 8
amostras retiradas de 3 secc¢bes diferentes de cada placa produzida. A Tabela 9
apresenta as variacées de comprimento e largura de cada formulacéo, sendo 0,25

% o limite maximo de variacéo definido pela empresa como aceitavel.

Dos resultados apresentados abaixo pode-se verificar que todas as
formulacdes apresentam baixas variacdes dimensionais. Verifica-se ainda que na
maioria das composic¢des a variacdo dimensional (D) é positiva, traduzindo uma
ligeira expanséo do provete. As formulagbes Padrao_SemReciclado (auséncia de
HDPE reciclado) e HDPEV sdo as excecfes a esta tendéncia, apresentando uma
ligeira contracdo num dos provetes testados. Os resultados ndo mostram a
existéncia de correlacdo entre o teor de cortica, de fibora de madeira e de agente
compatibilizante com a variacdo dimensional dos provetes, 0 que sugere que a
matriz é a responsdavel pela variacdo dimensional das amostras uma vez que 0s
valores medidos para estas composi¢cdes sdo proximos dos medidos para 0s

compasitos.
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Tabela 9 - Variacdo dimensional (%) das amostras testadas

Variacdo dimensional (até 0,25 %)

Formulagéo Comprimento (%) Largura (%)
Padrédo (1,6% oOleo de soja) 0,05+ 0,04 0,04 + 0,04
Padréo (3% Oleo de soja) 0,07 £ 0,03 0,07 £ 0,04
Padrdao_SemVirgem 0,03 £ 0,02 0,04 =+ 0,02
Padrdo_SemReciclado -0,01 £ 0,02 0,03+ 0,07
HDPEr 0,04 + 0,04 0,04 £ 0,04
HDPEv -0,02 + 0,03 0,02 + 0,08
HDPE (r+v) 0,04 £ 0,05 0,04 + 0,04
F — 5% cortica + 1,6% 6leo de soja 0,04 £ 0,03 0,04 £ 0,03
G — 5% cortica + 3% Oleo de soja 0,06 £ 0,04 0,05+ 0,04
| — 10% cortica + 1,6% 0leo de soja 0,03 +0,03 0,04 + 0,03
J — 10% cortica + 3% Oleo de soja 0,02 £ 0,02 0,02 + 0,02
L — 20% cortica + 1,6% 6leo de soja 0,04 +£ 0,02 0,04 £ 0,03
M — 20% cortica + 3% Oleo de soja 0,04 £ 0,03 0,05+ 0,03
O - 2,5% fibra + 1,6% 0leo de soja 0,03+0,01 0,02 + 0,02
P —2,5% fibra + 3% 6leo de soja 0,03 £0,03 0,03+ 0,02
R — 5% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,04 £ 0,02 0,04 £ 0,02
S — 5% fibra + 3% 6leo de soja 0,03 £ 0,02 0,03 +0,03
V —7,5% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,03+ 0,02 0,02 + 0,03
W — 7,5% fibra + 3% 0leo de soja 0,03+ 0,02 0,02 + 0,02
Y — 10% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,03 £ 0,02 0,02+0,01
Z — 10% fibra + 3% Oleo de soja 0,03 £ 0,02 0,03+ 0,02

Além da variagdo dimensional, foi avaliado o encurvamento das amostras
visto este ser considerado pela empresa como o problema de maior relevo surgindo
aquando da producdo do core. Devido as diferentes caracteristicas das fases
constituintes dos compositos estes tenderdo a expandir ou contrair de forma

diferente, resultando no encurvamento da amostra. Este fenémeno ndo esta
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apenas associado aos ensaios de estabilidade térmica, uma vez que um numero

expressivo de amostras apresenta encurvamento logo apos a producao.

A Tabela 10 apresenta a média dos encurvamentos iniciais (apés prensagem
e corte das placas) e finais (ap0s ensaios de estabilidade térmica e posterior
acondicionamento em sala climatizada a 23 °C). Segundo a norma interna da

empresa, 0 encurvamento maximo permitido para as placas é de 2 mm.

Dos resultados apresentados abaixo € possivel observar que todos
compositos preparados apresentam encurvamento apos a etapa de prensagem, o
gue nao se verifica nas formulagcdes contendo apenas HDPE. Este efeito tende a
aumentar apdés o ciclo de estabilidade térmica e posterior acondicionamento.
Contudo, verifica-se que 0s provetes contendo apenas polimero também sé&o
afetados pelo ciclo térmico (80 °C em estufa) apresentando um ligeiro
encurvamento, ainda assim significativamente inferior ao apresentado pela
formulacdo padrdo, o que sugere que este comportamento pode estar associado a
uma resposta diferencial dos varios componentes do compadsito (polimero, cortica
e fibras). Apesar da variabilidade dos resultados, devido a uma inadequada
distribuicdo da cortica e das fibras de madeira na matriz polimérica (visivel mesmo
a olho nu), os resultados mostram que a medida que o teor de cortica nas
composi¢cdes aumenta, o encurvamento dos compdsitos cresce significativamente,
passando de 0,29 (5% corti¢ca) para 0,98 mm (20% cortica). Por comparagéo, o teor
de fibras de madeira ndo parece afetar de modo expressivo o encurvamento. Os
resultados mostram ainda que o teor de 6leo de soja pode ser utilizado para regular
o encurvamento dos compdésitos de cortica: de uma forma geral valores mais
elevados deste componente mitigam o encurvamento dos compositos. Por
exemplo, nos compdsitos contendo 20% de cortica um aumento de 6leo de soja (de
1,6 para 3%) permitiu diminuir o encurvamento de 0,98 para 0,42 mm. Ainda assim,
salienta-se que sera necessario a otimizacao do teor de 6leo de soja, uma vez que,
nesta tese, apenas foram consideradas duas concentracdes. E importante ainda
referir que apesar dos encurvamentos registados, as composi¢cées cumprem com
a norma interna definida pela empresa. Contudo, estes resultados sugerem que a

cortica exerce o papel primordial no encurvamento dos compagsitos.
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Tabela 10 - Média do encurvamento (mm) inicial e final das amostras

Encurvamento (mm)

Formulacao Inicial . - Final_ -
(ap0s prensagem e corte) (ensaios de estabilidade térmica e acondicionamento)
Padréo (1,6% Oleo de soja) 0,22 £ 0,32 0,48 + 0,33
Padréo (3% 0leo de soja) 0,29 £ 0,26 0,46 + 0,24
Padrdo_SemVirgem 0,51 +0,32 0,55+ 0,27
Padrdo_SemReciclado 0,40 £ 0,26 0,44 £ 0,38
HDPEr 0 0,05+0,10
HDPEv 0 0,10+0,13
HDPE(r+v) 0 0,21+0,34
F — 5% cortica + 1,6% 6leo de soja 0,23+0,21 0,29+ 0,29
G — 5% cortica + 3% 06leo de soja 0,03 + 0,09 0,16 + 0,13
| — 10% cortica + 1,6% 6leo de soja 0,32 £0,21 0,34 £0,20
J — 10% cortica + 3% Oleo de soja 0,44 £ 0,25 0,41 +0,21
L — 20% cortica + 1,6% 0leo de soja 0,79+ 0,49 0,98 + 0,79
M — 20% cortica + 3% 0leo de soja 0,38 £ 0,21 0,42 +0,15
O - 2,5% fibra + 1,6% 0leo de soja 0,21 +£0,24 0,19+0,19
P — 2,5% fibra + 3% 06leo de soja 0,07 £0,19 0,15+0,24
R — 5% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,08 £0,13 0,22 +0,10
S — 5% fibra + 3% 6leo de soja 0,04 +£0,12 0,15+0,10
V —7,5% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,08 £0,14 0,19+0,16
W — 7,5% fibra + 3% Oleo de soja 0,15+0,17 0,28 + 0,19
Y — 10% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,08 £0,13 0,25+0,18
Z — 10% fibra + 3% Oleo de soja 0,09+0,11 0,26 +0,11
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Como referido anteriormente, o encurvamento das placas pode ocorrer
negativamente ou positivamente, dependendo se hd uma expansao ou contracao
dos compositos (consultar a seccdo 4.8 para mais detalhes). Durante a parte
experimental verificou-se que o teor de cortica nos compositos afeta
significativamente o tipo de encurvamento, quanto maior o teor de cortica maior
serd a probabilidade de apresentar encurvamento negativo. Contudo, é importante
referir que a origem do encurvamento pode estar associada com a aglomeracéao de
cortica em determinadas regides das placas, e ndo apenas com o seu teor nas

misturas. Relativamente a aglomeracdo de fibras, o seu efeito ndo foi tao

significativo.

A heterogeneidade da mistura e a estratificacédo da fibra e da cortica ao longo
da matriz polimérica foi, também, comprovada quando foram analisadas 8 amostras
de 150x150 mm de trés placas de uma mesma formulacédo, uma vez que estas
apresentam encurvamentos distintos, conforme se ilustra na Figura 36. No grafico
A, observa-se que as amostras 2, 3 e 4 estdo planas, enquanto apos a etapa de
calor, acabam por encurvar de forma positiva, tendo a amostra 3 0 maior
encurvamento (ca. 1 mm). Ja as amostras 5, 6 e 7 apresentam encurvamento
negativo, havendo uma diminuigdo do mesmo nas amostras 5 e 6. As amostras 1
e 8 iniciam e permanecem positivas. As amostras referentes aos compadsitos com
cortica, no grafico B, apresentam maioritariamente encurvamento negativo, exceto
pela amostra 6 positiva e na 7, ambos comportamentos. Ja o gréfico C, relacionado
aos compoésitos com fibra de madeira, apresenta 0os menores valores de
encurvamento comparados com o0s graficos A e B, mas também existe
heterogeneidade no sentido de encurvamento. Duas placas (1 e 4) ndo apresentam
encurvamento, provavelmente devido a auséncia de fibras ou a homogeneizacéo
das fibras ao longo das mesmas. As amostras 5 e 7 apresentam encurvamento

inicial positivo e, apds o processo de calor, ficam negativas.

Observa-se também que os compadsitos com fibra de madeira apresentam
encurvamento de menor amplitude que os com corti¢a. Isso pode ser resultado das
diferentes capacidades que os materiais tém em expandir ao calor e devido a

diferente granulometria que apresentam relativamente aos polimeros.
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Essa heterogeneidade das misturas e, por consequéncia, 0 comportamento
dos compdsitos, dificulta a interpretacdo dos resultados. Sugere-se como trabalho
futuro a inclusdo de uma etapa de processamento (p. ex. extrusao) que permita

obter misturas mais homogéneas e com comportamento mais regular.

Importante referir que ndo se verificou relagéo entre a variacdo dimensional
e 0 encurvamento das placas, visto a primeira apresentar valores relativamente

baixos em todos os compasitos.

5.5 Determinacao do coeficiente de expanséo

térmica (CET) e da tensao térmica

O coeficiente de expansédo térmica foi calculado para provetes de HDPE
reciclado e virgem. A Tabela 11 apresenta os valores experimentais, assim como

os tedricos retirados do software CES EduPack.

Tabela 11 - CET das matérias-primas

Coeficiente de expansdo térmica (x 10-6°C1)

Tedrico Experimental
HDPEv 106 — 198 54 +8
HDPEr - 48 + 3
Cortica 130 - 180 -
Fibra de madeira 15-30 -

Os resultados experimentais mostram um valor duas vezes menor do que o
valor tedrico, o que pode ser explicado pelo método relativamente rudimentar

utilizado na determinacao do valor experimental.

O modulo de Young experimental e teérico dos provetes contendo HDPE

virgem e o valor experimental para o HDPE reciclado, assim como os valores
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tedricos da cortica e da fibra de madeira séo apresentados na Tabela 12. Os valores
tedricos foram retirados do software CES EduPack 2019.

Tabela 12 - Mddulo de Young, em flex&@o, das matérias-primas

Modulo de Young (MPa)

Tedrico Experimental
HDPEv 997 — 1550 1159 + 262
HDPEr - 1949 + 305
Cortica 14 - 20 -
Fibra de madeira 9490 — 22000 -

A partir dos resultados obtidos, calcularam-se (Eq. 10) as tensfes térmicas,
em MPa, de cada material, representadas na Tabela 13. Para os valores
experimentais, utilizou-se o CET experimental, assim como o médulo de Young
(MPa) obtido em flexdo. A variacdo de temperatura corresponde ao inicio da
prensagem (220 °C) até a saida da peca (a 20 °C) e o coeficiente de Poisson foi
retirado do software CES EduPack 2019. Os dados tedricos estédo indicados na
Tabela 4. Para célculo dos valores tebricos, 0s seguintes dados foram
considerados: polimeros (CET = 150 x 10°6°C-1, médulo de Young = 1000 MPa e v
= 0,41), cortica (CET = 150 x 10-¢°C-%, mddulo de Young = 17 MPa e v =0,08) e
fibora (CET = 20 x 106°C-1, médulo de Young = 10000 MPa e v = 0,359).

Tabela 13 - Tens&o térmica de cada matéria-prima

Tenséao térmica (MPa)

Tedrico Experimental
HDPEr - 15,9
HDPEv 25,4 10,7
Cortica 0,28 -
Fibra de madeira 31,2 -
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Observa-se que as tensfes térmicas obtidas para os polimeros séo inferiores
comparativamente com os valores tedricos devido ao método utilizado para avaliar
o CET. De qualquer das formas, verifica-se uma diferenca muito significativa
guando se compara as tensdes térmicas dos polimeros, e das fibras de madeira,
com as das geradas na cortica. A matriz polimérica e a fibra de madeira

desenvolvem maior tenséo térmica o que pode explicar os encurvamentos do core.

Na Figura 37 apresenta-se a relacdo entre o coeficiente de expansao térmica
e 0 médulo de Young de diversas classes de materiais e, destacados em vermelho,
0s materiais utilizados neste trabalho. Em paralelo, apresentam-se na Tabela 14 os

valores tedricos e agora calculados, para comparacao.

- T L] T T ETTTT T T T T TTFRN T L T T ETIT T T T T 1%01r T T TriIrTl
C11. Expansion-Modulus .
| Contours: Thermal Stress/™ (MPa/K) A
WAFA:ES-01 e 4
= x
- aE=0.1 1.0 10 |
(MPaK) > e N -
N, e
1000 > 4

100

10

Linear Expansion Coefficient o (108K )

1 N Enginaaring

“ sr:»ﬂ  Lemmics

Y ~ T

u rwar ™ -

E{MPa/K) = 0.01 1 7

aE(MPa/k) E}ID\ ! o] . j

\\ | “

\I ~

o1 L L L LLlL 1 L4 4 1LL]L 1 i1 1 kLl AL L L L 31l 1 L1 1 1Ll
0.m oA 1.0 10 100 1000

Youngs Modulus, E (GPa)

Figura 37 - Relagdo entre o coeficiente de expansao térmica e o modulo de Young, estando identificados a
vermelho os materiais em analise [48].
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Tabela 14 - Relacado entre o coeficiente de expansao térmica e o médulo de Young das matérias-primas

oE (MPa/°C)

Tedrico Experimental
HDPEr - 0,09
HDPEv 0,15 0,06
Cortica 0,0026 -
Fibra de madeira 0,20 -

A partir do grafico da Figura 37 e da Tabela 11, verifica-se que apesar da
matriz polimérica e da cortica possuirem valores de CET semelhantes, estes
materiais possuem rigidez bastante diferentes (Tabela 12), que acabarao por ditar
a tensdo térmica dos mesmos. A Tabela 14 reflete a diferenca da capacidade de
expandir consoante 0 comportamento mecéanico de cada material, em que o
polimero € ca. de 0,010x maior que a cortica. Além da diferenca verificada na
Tabela 14, pode-se observar ja na Figura 37 que a cortica e o HDPE possuem

comportamentos expansivos de grandezas diferentes.

Esses resultados também retificam que o encurvamento das placas esta
associado a diferente expansdo dos materiais, visto que nos compaositos com fibra
de madeira, o encurvamento ndo foi tdo significativo que nos compdsitos com
cortica (ver Tabela 10). Isso devido, a fibra de madeira apresentar tenséao térmica
de 31 MPa e a matriz polimérica de 25,4 MPa. Quanto maior for a tensdo térmica
originada, maior serd a probabilidade do surgimento de defeitos (fraturas ou
encurvamento) no material. O HDPEv é o material com a maior tensao térmica por
1 °C. Como ja referido, adiciona-se ca. de 40 % de CaCOs no HDPEr como
estabilizador térmico, sendo este o provavel redutor da tenséo térmica do material,

em relacdo ao valor tedrico.
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5.6 Absorcéao de agua

O polietileno de elevada densidade apresenta valores de absorcao de agua
baixos, tipicamente inferiores a 0,01 [14]. Contudo, a introducdo de fibras ou
particulas naturais podem aumentar o0s niveis de absorcdo de agua, e
eventualmente induzir uma pequena expansao do material [54] ou em alternativa,
a 4gua pode preencher espacos vazios existentes no compadsito, resultantes, por

exemplo, de uma ma adeséo matriz-fibra e matriz-particula.

A Tabela 15 apresenta os resultados obtidos para a absorcéo de agua e a
variacao de espessura dos provetes apos imersdo em agua durante 24 h a 25 °C.
Como seria expectavel, a matriz polimérica apresenta valores reduzidos (< 0,07%)
de absorcdo de agua, e deste modo as formulagdes “Padrao_SemReciclado” e
“Padrao_SemVirgem” apresentam valores comparaveis com a formulacdo de
referéncia (“Padréo 1,6%”). Do mesmo modo, o teor de agente compatibilizante néo
afeta de forma significativa a absorcdo de agua dos compdsitos, isto apesar do
ligeiro aumento que se observa de 1,8 para 2,15%, quando o teor de 6leo de soja

aumenta de 1,6 para 3,0% respetivamente.

Em oposicao, o teor de cortica nos compaésitos afeta de forma notéria os seus
niveis de absorcdo de agua e a variagcao (aumento) de espessura dos provetes. Os
resultados mostram que quanto maior o teor de cortica maior sera a percentagem
de absorcdo de dgua das amostras. Por exemplo, a percentagem de absorcdo de
agua quadruplica passando de 0,43 para 1,78% quando o teor de cortica nos
compoésitos aumenta de 5 para 20%. Segundo Fernandes et al (2011), a absor¢éo
de 4gua em CPCs pode ocorrer devido a uma méa adesao entre matriz e os granulos
de cortica ou pela presenca de poros na cortica [41].A capacidade da cortica
absorver agua foi verificado em outro estudo realizado por Fernandes et al (2014)
num CPC, de matriz de PP [42]. A incorporacao de fibras de madeira também afeta
0s niveis de absorcado e agua e a variacao de espessura das amostras, contudo o
impacto é menor quando comparado com a influéncia do teor de cortica. Ainda
assim, quanto maior for a incorporagao de fibra de madeira (Y e
Z) mais elevada é a percentagem de absor¢édo de agua [55] e maior a variacéo de

espessura as amostras. Para os compositos de fibra de madeira, o que também
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7

pode influenciar a maior absor¢cdo de &gua é alta concentracdo de polimero
reciclado. Segundo Najafi et al (2007), compadsitos poliméricos com fibra de madeira
com HDPE reciclado apresentam maiores capacidades de absorver agua do que
com o polimero virgem [56]. Sendo esse efeito observado nos valores dos
polimeros reciclado e virgem na Tabela 15, apesar de uma diferenca ndo tdo
significativa.
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Tabela 15 - Absorcéo de agua (%) e variacao de espessura (%) dos compdsitos apds imersao em agua

Imersdo em agua

Formulacéao Absorcao de agua (%) Variacao espessura (%)
Padréo (1,6%) 1,82 +0,33 1,66 £ 0,89
Padréo (3%) 2,15+ 0,20 1,44 £ 0,29
Padrdo_SemVirgem 1,79+0,12 1,18 £ 0,77
Padrdo_SemReciclado 1,82 + 0,50 1,73+0,37
HDPEr 0,06 = 0,05 0,10+0,13
HDPEv 0 0,08 +0,11
HDPE (r+v) 0,07 £ 0,05 0,23 + 0,27
F — 5% cortica + 1,6% O6leo de soja 0,43+0,10 0,56 £ 0,41
G — 5% cortica + 3% 06leo de soja 0,31+0,15 0,33+0,36
| — 10% cortica + 1,6% 06leo de soja 0,75+0,16 1,09 +1,22
J — 10% cortica + 3% Oleo de soja 0,76 + 0,28 1,09 + 0,58
L — 20% cortica + 1,6% 6leo de soja 1,78 £ 0,52 1,62 +0,79
M — 20% cortica + 3% 0leo de soja 1,63 £ 0,36 1,40 +£0,48
O — 2,5% fibra + 1,6% 06leo de soja 0,06 £ 0,04 0,02 £ 0,06
P —2,5% fibra + 3% 6leo de soja 0,08 + 0,03 0,18 +0,19
R — 5% fibra + 1,6% 06leo de soja 0,11 + 0,08 0,23+ 0,22
S — 5% fibra + 3% 6leo de soja 0,20 £ 0,09 0,08 £ 0,09
V —7,5% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,26 £ 0,12 0,18 £ 0,61
W — 7,5% fibra + 3% o6leo de soja 0,28 £ 0,19 0,28 £0,17
Y — 10% fibra + 1,6% Oleo de soja 0,31 £ 0,09 0,49 +£1,05
Z — 10% fibra + 3% O6leo de soja 0,36 + 0,12 0,78 £ 0,69
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6. CONCLUSOES

Este projeto teve como foco o estudo da variacao dos teores de cortica, fibra

de madeira e dleo de soja num compdsito polimérico, que sera utilizado como core

de um pavimento “sandwich”, na tentativa de ganhar conhecimento sobre as

possiveis causas que induzem o encurvamento dos compdésitos quando em uso.

As principais conclusdes séo as seguintes:

A analise microestrutural revelou uma elevada heterogeneidade na
distribuicdo da cortica e das fibras de madeira ao longo da matriz, o que
leva a uma resposta diferenciada dos materiais desenvolvidos
dependendo da zona de analise;
Conforme esperado, ha uma reducéo da resisténcia a rotura em tracédo e
em flexdo a medida em que se aumenta o teor de cortica nos compositos;
Na estabilidade ao calor, verificou-se que o encurvamento pode estar
associado aos diferentes valores de coeficientes de expansao térmica:
o A matriz polimérica e a cortica possuem elevado coeficiente de
expansao térmica;
o Quanto maior for a incorporacdo de cortica, maior sera o
encurvamento dos compasitos;
o Aincorporacao de 3% de Oleo de soja nos CPCs provocou
reducdo do encurvamento dos compdsitos.
Os niveis de absorcdo de agua dos compdésitos dependem dos teores de
cortica e de fibra incorporada, assim como da interagdo com a matriz
polimérica. A cortica desempenha um papel mais relevante nesta
propriedade comparativamente com a fibras de madeira, provavelmente

devido a maior incompatibilidade com a matriz polimérica.



7. SUGESTOES PARA TRABALHOS
FUTUROS

Os resultados obtidos sugerem que a quantidade de cortica hos compositos

e a heterogeneidade da mistura afetam de modo significativo as propriedades dos

materiais desenvolvidos. Neste sentido, sugere-se como trabalho futuro:

Introducdo de um processo apds a mistura a seco e pré-prensagem, por
exemplo, a extrusdo, de forma a promover uma melhor homogeneidade
da mistura ao ser distribuida na tela rolante.

Controlo da humidade da fibra, visto esta apresentar um elevado valor.
Reducdo do teor de cortica para 5% e reducdo do teor de fibra de
madeira, além da realizacdo de um estudo com ambos componentes com
os teores reduzidos num compdésito, de forma a perceber as influéncias
nas propriedades em questéo.

Estudo da densidade dos compdésitos pela “Regra das Misturas”, de
forma a verificar a presenca de espacos vazios nos compasitos.
Otimizacdo do teor do 6leo de soja como estratégia de mitigacdo do
encurvamento dos provetes, visto a incorporacéo de 3% de 6leo de soja
ter reduzido o encurvamento em algumas das composicdes estudadas.
Reducdo do tamanho de particula da corti¢ca, visto a existéncia de um
intervalo maior comparativamente a granulometria da matriz polimérica e
das fibras de madeira aguando a mistura a seco.

Caracterizacdo experimental do coeficiente de Poisson das matérias-

primas.
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