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RESUMO

Este estudo avaliou a possibilidade de reaproveitamento de residuos de
compdsitos de poliamida 6 (PA6)reforcados com fibras curtas de carbono sem e
com recobrimento de oxido de grafeno (GO), como reforgo para PA6. Os corpos
de prova foram obtidos por extrusdo sequida de inje¢ao ou por inje¢do direta,
mantendo a concentragdo do residuo em 30% em massa. Os compadsitos obtidos
foram caracterizados por ensaios de DSC, resisténcia a flexdo e impacto. A
incorporagéo do residuo a matriz polimérica de PA6 néo afetou a sua porcentagem
de cristalinidade mas resultou em aumento do moédulo de elasticidade em flexao,
da resisténcia a flexdo e numa redugéo da resisténcia ao impacto da PA6. O GO
promoveu um aumento consideravel do moédulo de elasticidade em flexdo e da
resisténcia a flexdo, mas um decréscimo na resisténcia ao impacto em
comparagdo ao composito sem a incorporagdo de GO. A extrusao prévia afetou
somente as propriedades do composito contendo GO.

Palavras-Chave: Poliamida 6, fibra de carbono, compdsitos, reciclagem,
residuos.

INTRODUGAO

A economia circular representa um conceito que alia o progresso
econdmico com uma utilizacdo mais eficiente dos recursos naturais, por meio da
implementacao de novos modelos de negdcios e pela otimizagdo dos processos
de fabricacdo, reduzindo a dependéncia de matéria-prima virgem. Ha uma
priorizacado de insumos mais duraveis, reciclaveis e renovaveis (1).

A cadeia de producao de plasticos constitui um exemplo da necessidade
de aprimoramento do sistema de economia circular. Embora a maioria dos
materiais plasticos sejam tecnicamente 100% reciclaveis, o aumento do uso desse
material e a gestdo inadequada dos residuos plasticos pds-consumo e pos-
industriais resultam em impactos ambientais significativos (2,3).

Uma vez que reciclagem mecanica € considerada a melhor forma de

reciclar polimeros por utilizar menos recursos e energia (4), uma das alternativas
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para o uso de residuos poliméricos seria a sua reutilizacdo no desenvolvimento
de novas blendas e compostos poliméricos (5), agregando valor a este residuo.

Entretanto, ha um desafio relacionado a reciclagem e reutilizagédo de
polimeros, visto que, ao serem submetidos ao processo de reciclagem mecanica,
podem perder propriedades em comparagao ao produto original (6)

Em trabalho recente desenvolvido por Damacena e colaboradores (7),
foram produzidos compdsitos de poliamida 6 (PA6) reforcados com fibras curtas
de carbono cuja superficie foi recoberta com o6xido de grafeno (GO) em
concentracdes de 0,05 a 0,5% em massa de GO. O revestimento de 0,5% em
massa de GO nas fibras de carbono mostrou-se eficaz no aumento da interacao
entre PAG e as fibras de carbono. Os resultados mostraram aumento na rigidez e
na resisténcia a tracdo e flexdo e uma diminuigcdo na resisténcia ao impacto
quando comparado ao composito ndo modificado. Como estes compdsitos foram
obtidos por injec&o, foram gerados residuos deste processo incluindo os galhos
de injecao e pecas defeituosas, que foram utilizados neste trabalho.

Portanto, este trabalho teve como propdsito verificar a viabilidade de
reaproveitar os residuos de compdsitos de poliamida 6 reforcados com fibras
curtas de carbono, sem e com recobrimento de GO, como refor¢go para PAG,
contribuindo assim para a preservacdo do meio ambiente e a promogao de uma

economia circular.
MATERIAIS E METODOS
Materiais
Os materiais utilizados neste trabalho foram:
e Poliamida 6 Ultramid® B27 (PAG6), fornecida pela Basf na forma de gréanulos,

com densidade de 1,12 a 1,15 g/cm?® e temperatura de fusdo de 220 °C;

e Residuos do processo de moldagem por injegdo do compédsito de PA6 com
7,5% de fibras curtas de carbono sem e com recobrimento de GO (PAFC) e
(PAFCGO), respectivamente.

Preparacao dos compositos

Inicialmente, os residuos dos compdsitos PAFC e PAFCGO foram moidos

em moinho de facas Mecanofor MF230 R. Tanto a PA6 virgem quanto o residuo
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PAFC e PAFCGO moido foram secos em estufa a vacuo Vacucell 111 a 100°C
por 12 horas. Os compdsitos PA6/(PAFC) —70/30 e PA6/(PAFCGO) - 70/30 foram
obtidos por meio de duas sequencias de misturas diferentes: por extrusdo seguida
de injecao de corpos de prova ou por inje¢ao direta dos corpos de prova de acordo

com a Tabela 1.

Tabela 1 — Composi¢cao (%) em massa dos componentes dos compdsitos e
sequencia de processamento.

PA6 Residuos Residuos
Caédigo virgem PAFC PAFCGO Processamento
(%) (%) (%)
PAG6 100 - - Injecao direta
PA/PAFC (1) 70 30 - Injecao direta
PAIPAFC (E +1) 70 30 . Extrusao seguida de
injecao
PA/PACFGO (1) 70 - 30 Injegao direta
PA/IPACFGO (E +1) 70 . 30 Extrusgo seguida de
injecdo

A extrusdo dos compasitos foi realizada utilizando uma extrusora de rosca
dupla corrotacional Thermocientific Haake Rheomex modelo PTW 6, com
temperaturas variando de 235 a 240°C ao longo do cilindro e rotagao da rosca de
200 rpm. O filamento foi resfriado em tanque de agua, granulado e seco a vacuo
a 100°C por 12 horas. Os corpos de prova foram entdo injetados utilizando uma
injetora Battenfeld HM 60/350 (perfil de temperatura no cilindro: 190-250°C;
pressao de inje¢ao: 700 bar; temperatura do molde: 50°C).

Caracterizaciao Térmica e Mecanica

Os ensaios de DSC foram realizados utilizando o equipamento Q20 da TA
Instruments em atmosfera de nitrogénio. Amostras com variagdo de massa entre
10 e 13 mg foram retiradas da regido central da superficie de fratura dos corpos
de prova de impacto. Estas amostras foram aquecidas de 25°C a 250°C com uma
taxa de aquecimento de 10°C por minuto. O grau de cristalinidade (Xc) da PAG foi

calculado conforme a Equacgéo 1.

AH
%X, ————— 100% (1)
AH,,° X w
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Sendo AHm o calor de fusdo da PA6 obtido no ensaio DSC, AHm® o calor de
fusdo do polimero 100% cristalino de 230J/g para a PA6 (8) e w a fragcdo em
massa de PA6 nos compositos.

Os ensaios de flexao foram realizados numa Maquina Universal de Ensaios
Instron 5567 seguindo a norma ASTM D-638. Foram avaliados 3 corpos de prova
por composi¢ao. A célula de carga utilizado foi de 5 kN, com velocidade de 1,3
mm/min, distdncia entre os apoios de 50 mm.

Os ensaios de impacto Charpy foram realizados em corpos de prova
entalhados (angulo de 45° e 2 mm de profundidade) utilizando o equipamento
Instron Ceast Italy Modelo 9050 seguindo a norma ASTM D 6110 e com péndulo
de 5,4 J. Foram ensaiados 5 corpos de prova de cada composicao.

Os resultados dos ensaios mecanicos foram validados por meio de analises
de variancia ANOVA fator duplo com repeticdo considerando duas fontes de
variacado: a presenga de GO e o tipo de processamento para a obtengao dos

compositos (extrusdo seguida da injecao e injecao direta).

RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir os resultados da caracterizagao térmica e mecanica dos compostos

obtidos serao apresentados.

Caracterizacdo Térmica - DSC

Os valores de temperatura de fusdo cristalina (Tm), entalpia de fusao
(AHm) e grau de cristalinidade (%Xc), obtidos por DSC, da PA6 presente nos

compositos, podem ser vistos na tabela 2.

Tabela 2 - Resultados dos ensaios de DSC durante o 1° aquecimento.

Composicao Tm (°C) AHn (J/9) X (%)
PA6 217,21 224,2 90,7 39,4
PA/PAFC (1) 219,41 224,2 86,7 38,6
PA/PAFC ( E+l) 219,71 224,5 83,7 37,3
PA/PACFGO (1) 216,1/222,6 89,1 39,6
PA/PACFGO (E +1) 217,27 223,3 87,0 38,7
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Pode-se observar que tanto a incorporacgao do residuo de PAFC quanto o de
PAFCGO nao influenciaram no valor da porcentagem de cristalinidade da PAG.
Um pequeno aumento na temperatura de fusdo da PA6 é observado com a

incorporagao do residuo PAFC.

Ensaio de Flexao

As Figuras 1 e 2 apresentam os resultados da resisténcia a flexdo e do
modulo em flexao, respectivamente. Os resultados sao validados por meio de
analise de variancia (ANOVA) fator duplo com repeticdo apresentadas na Tabela
3.

Figura 1 - Resultados do mddulo em flexo.
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Tabela 3 - Resultados na analise via ANOVA fator duplo com repeticdo para os
resultados dos ensaios de flexao.

Propriedade Fonte de variagao F Valor-P F-critico
Tens3o Presencga de grafeno 359,22 0,00 5,32
MaX|mE:1 em Processamento 6,92 0,03 5,32
flexao
Interacao 2,21 0,18 5,32
. Presenca de grafeno 237,77 0,00 5,32
Mddulo de
Elasticidade Processamento 7,86 0,02 5,32
em flexao
Interacao 3,49 0,10 5,32

A incorporagéo tanto do residuo de PAFC quanto o de PAFCGO resultaram
num aumento da resisténcia a flexdo e do médulo em flexdo da PAG, indicando
que a fibra de carbono atuou como carga de reforgo nos compdésitos obtidos.

A incorporagédo de GO promoveu um aumento significativo na resisténcia a
flexdo e do médulo em flexdo em relagdo aos compdsitos sem GO. Essa
observagdo € suportada pela analise ANOVA, com p < 0,05, conforme
evidenciado na Tabela 3 para a fonte de variagdo presenca de grafeno.

Quanto ao efeito do processamento, observa-se que compdsitos contendo
ou nao incorporagado de GO que passaram por extrusdo prévia demonstraram
maior resisténcia a flexdo e moédulo em flexdo em comparagdo aos compdésitos
obtidos por injecdo direta. A analise ANOVA confirma esta afirmag¢do com p <
0,05, conforme evidenciado na Tabela 3 para a fonte de variagao processamento.
Provavelmente, o processo de extrusdo prévia promoveu uma mistura mais

efetiva, resultando num compdsito com fibras distribuidas mais homogeneamente.

Ensaio de Impacto Charpy com Entalhe em V

A Figura 3, apresenta os valores de resisténcia ao impacto Charpy. Os
resultados da analise de variancia (ANOVA) fator duplo com repeticdo sao

apresentados na Tabela 4.
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Figura 3 - Resultados da resisténcia ao impacto.
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Tabela 3 - Resultados na analise via ANOVA fator duplo com repeti¢cao para os
resultados de resisténcia ao impacto.

Propriedade Fonte de variagao F Valor-P F-critico
L Presenca de grafeno 12,23 0,00 4,49
Resisténcia ao
impacto Processamento 0,15 0,70 4,49
Interagao 0,48 0,50 4,49

A incorporagao tanto do residuo de PAFC quanto o de PAFCGO resultaram
num decréscimo da resisténcia ao impacto da PA6 provavelmente pelo efeito de
ancoragem das cadeias, dificultando a mobilidade destas.

A incorporagao de GO promoveu um decréscimo significativo na resisténcia
ao impacto em relacdo aos compositos sem GO, corroborando os resultados
observados por Damacena e colaboradores (7). Essa diferencga é significativa de
acordo com a analise ANOVA, com p < 0,05, conforme evidenciado na Tabela 3
para a fonte de variagéo presenga de grafeno.

Quanto ao efeito do processamento, observa-se que tanto para os
compdsitos contendo ou néo incorporagao de GO a extrusdo prévia néo afeta a
resisténcia ao impacto dos compdsitos. A analise ANOVA confirma esta
afirmacdo com p > 0,05, conforme Tabela 3 para a fonte de variacéo

processamento.
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CONCLUSAO

Neste trabalho, residuos de compdsitos de poliamida 6 reforcados com fibras
curtas de carbono sem (PAG6/FC) e com recobrimento de 6xido de grafeno
(PAG/FCGO) foram incorporados a PA6 por extrusdo seguida de injecdo ou por
injecao direta.

A adicao de residuo de PA6/FC ou PAG/FCGO em PA6 ndo promoveu
alteragdes significativas na porcentagem de cristalinidade da PA6. No entanto,
resultou num aumento do modulo de elasticidade em flexdo e da resisténcia a
flexdo e num decréscimo da resisténcia ao impacto.

O residuo de PA6/FCGO promoveu um aumento consideravel do mdédulo de
elasticidade em flexdo e da resisténcia a flexdo, além de um decréscimo na
resisténcia ao impacto em comparagao ao composito sem a incorporagao de GO.

O processo de extrusdo prévia mostrou-se eficaz para aumentar a rigidez e
a resisténcia a flexdo dos compdsitos, mas nao altera a resisténcia ao impacto.
Esses resultados foram estatisticamente comprovados, reforgando a validade das
observacoes feitas.

Foi possivel demonstrar que esses residuos podem ser eficazmente
utilizados como reforco em PA6 pura, contribuindo assim para a reducao da

quantidade de residuos e para a promog¢ao de uma economia circular.
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REUSE OF PA6/CARBON FIBER COMPOSITE SCRAPS FOR PA6
REINFORCEMENT: INFLUENCE OF PROCESSING SEQUENCE

ABSTRACT

This study evaluated the possibility of reusing scraps from polyamide 6 (PA6)
composites reinforced with short carbon fibers with and without graphene oxide
(GO) coating as reinforcement for PA6. The specimens were obtained by extrusion
followed by injection or direct injection, maintaining the residue concentration at
30% by weight. The composites obtained were characterized by DSC, flexural
strength, and impact tests. Incorporating the residue into the PA6 polymer matrix
did not affect its percentage of crystallinity. Still, it increased the flexural modulus,
flexural strength, and a reduction in the impact strength of PA6. GO promoted a
considerable increase in the flexural modulus and flexural strength but decreased
impact strength compared to the composite without incorporating GO. Prior
extrusion affected only the properties of the composite containing GO.

Key words: Polyamide 6, carbon fiber, composites, recycling, scraps.
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