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RESUMO

Com o apelo ambiental, novos materiais compativeis com o meio ambiente vém sendo
pesquisados, entre eles os compdsitos. A maioria é constituida por uma matriz e uma fase de
reforco. Propriedades mecanicas de varias fibras vegetais vém sendo estudadas ao longo dos
anos, demonstrando um imenso potencial para a sua utilizacdo como fase de reforco. Materiais
reforcados com serragem possibilitam, atraves da automacao industrial, alterar localmente a
distribuicdo de orientacdo, o volume e o comprimento das fibras, dependendo das necessidades
estruturais do compdsito, além da flexibilidade oferecida gracas a arquitetura das fibras
descontinuas. O DOE Fracionado foi feito por levantamento bibliografico prévio para
identificar fatores potencialmente criticos sobre as respostas. Esses fatores foram incluidos no
planejamento fatorial e seus niveis (+1) e (-1) foram estabelecidos com base nas quantidades
estipuladas por tentativa e erro. A selecdo dos fatores foi feita por Plackett e Burman para 8
fatores e o tratamento matemaético por softwares interativos de alta performance. O DOE
Fracionado selecionou apenas os fatores “Proporcdo de PEG”, “Temperatura do Banho”,
“Granulometria da Serragem” e “Proporcdo de Glicerina”, propiciando a obtencdo de novos
niveis de regulagem para 0 DOE Completo. No DOE Completo apenas os fatores “Propor¢éo
de Gelatina” e “(Proporcdo de Serragem)?” foram estatisticamente significativos sendo as
melhores respostas de Resisténcia a Tracdo nos arredores de 28% de teor de serragem em
relacdo a quantidade de gelatina. Apenas o fator “Proporcdo de Gelatina” provoca efeitos
estatisticamente significativos na Resisténcia ao Rasgo. Uma vez que apenas o Ensaio de
Tracdo apresentou relacdo quadratica entre seus fatores apenas o resultado de tracdo possibilitou
a producdo de um grafico de superficie de respostas. Existe uma relacdo linear entre a
Resisténcia a Tracdo a Resisténcia ao Rasgo e 0 modelo que explica a Resistencia a Tra¢do em
funcdo da Resisténcia ao Rasgo tem 99,86 %, de certeza. Ao final, foram produzidos dois
diferentes filmes (F1 e F2) com as mesmas propor¢des, mas de matérias primas diferentes para
estudo comparativo. No MEV foi visto bolhas menores aprisionadas e, provavelmente, o tempo
para que a gelatina retomasse a sua estrutura tercidria foi menor que o tempo necessario as
bolhas chegarem a superficie. O desempenho térmico dos compositos F1 e F2 indica que esse
material é estavel até por volta de 50 °C podendo ser utilizado em diversas aplicacdes que ndo
recebam grande quantidade de calor.

Palavras — Chave: Gelatina; Serragem; Planejamento Experimental; Compositos.
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ABSTRACT

With the environmental appeal, new materials compatible with the environment have
been studied, including composites. Most are composed of a matrix and a reinforcing phase.
Mechanical properties of various plant fibers have been studied over the years, demonstrating
a huge potential for its use as a reinforcing phase. Reinforcing materials to enable sawing
through industrial automation, locally change the orientation distribution, the volume and
length of the fibers, depending on the structural needs of the composite in addition to the
flexibility offered by an architecture of staple fibers. The DOE Fractional was done by previous
literature review to identify potentially critical factors about the answers. These factors were
included in the experimental design and their levels (+1) and (-1) were established based on the
amounts stipulated by trial and error. The selection of factors was made by Plackett and Burman
to 8 factors and mathematical treatment of interactive software for high performance. The DOE
Fractional selected only the factors "Proportion of PEG," "Bath temperature”, "Particle size of
Sawdust" and "Proportion of Glycerine", allowing to obtain new regulation levels for the full
DOE. The DOE Complete only factors "Gelatin Ratio” and "(ratio of sawdust) 2" were
statistically significant being the best answers of Tensile Strength in the vicinity of 28% of
sawdust content relative to the amount of gelatin. Only the "Gelatin ratio” factor causes a
statistically significant effect on the tear resistance. Since only the traction test showed a
quadratic relationship between its factors only the result of traction enabled the production of a
response surface plot. There is a linear relationship between Tensile Strength Resistance to tear
and the model that explains the tensile strength due to the tear resistance is 99.86%, for sure.
At the end, there were produced two different films (F1 and F2) with the same proportions but
of different raw materials for comparative study. Was seen in the SEM smaller bubbles trapped
and probably the time for gelatin resume its tertiary structure has been shorter than the time
needed for bubbles reaching the surface. The thermal performance of composite F1 and F2
indicates that this material is stable up to about 50 ° C can be used in many applications that do
not receive large amounts of heat.

Key — Words: Gelatin; Sawdust; Design of Experiments; Composites.
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1 INTRODUCAO

Um material compdsito € obtido a partir de uma mistura artificial de materiais distintos. Os
compositos ja sdo velhos conhecidos como, por exemplo, os tijolos reforcados com palha, as
piramides do Egito refor¢adas com as cinzas de cascas de arroz, etc. Os compdsitos apresentam
proporcdes significativas das propriedades de todas as suas fases constituintes distintas que séo
separadas por uma interface (CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013; MONTEIRO et al.,
2012).

Qualquer industria de grande porte gera uma quantidade imensa de residuos, seja ela
farmacéutica, produtora de biodiesel ou do processamento madeireiro. Os residuos mais
comumente gerados por essas diferentes inddstrias sdo as aparas gelatinosas (impregnadas de
corantes organicos), a glicerina loira e a serragem. Embora esses residuos estejam distantes
quanto a sua geracdo, ambos compartilham uma mesma caracteristica: podem causar graves
problemas ambientais se descartados sem a devida atencdo (CARASHI et al., 2012; COSTA et
al., 2009; STEFANI et al., 2009; AGUEDACH et al., 2005), portanto, criar um material a partir
da utilizacdo destes residuos é uma forma de se poupar o0 meio ambiente de suas consequéncias
devastadoras.

Entre os trés diferentes residuos industriais citados, 0s corantes organicos requerem a maior
atencdo, uma vez que possuem alta capacidade de coloracgdo, alta estabilidade térmica, ndo sdo
biodegradaveis, sdo téxicos e possuem propriedades de exaustdo muito reduzidas.
(AGUEDACH et al., 2005). Seus metabolitos bioldgicos, as aminas aromaticas, sao altamente
toxicas e carcinogénicas. Infelizmente, no Brasil, as industrias farmacéuticas sdo obrigadas por
lei apenas a citar os corantes utilizados, mas ndo de informar seus efeitos adversos. (STEFANI
et al., 2009; AGUEDACH et al., 2005).

Nas ultimas décadas, o Brasil vem se despontando como grande produtor do biodiesel.
Entretanto, aproximadamente 10% de toda a producdo do biodiesel é representado por residuos
com altas quantidades de alcoois e acidos. Isso porque a producdo do biodiesel é uma reagéo
reversivel, e dlcoois sdo adicionados em excesso para deslocar a rea¢do no sentido dos produtos.
Assim, a glicerina loira é obtida a partir da neutralizacdo dos residuos com &cidos inorganicos
e a remocdo do excesso de alcoois, geralmente o etanol e 0 metanol.

Outro residuo de menor impacto, mas ndo menos importante, é a serragem produzida
durante o corte de madeira. Os problemas gerados pelo grande volume desse residuo gerado se

refletem no meio ambiente ja que a sua queima provoca a emissdo de toneladas de CO; na
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atmosfera. Uma das alternativas encontradas para reduzir esses impactos ambientais tem sido a
producdo de pellets. Entretanto, a queima deste tipo de material acaba por gerar gases poluentes,
ndo resolvendo com eficiéncia o problema (CARASHI et al., 2012; SANTOS. 2004).

Segundo o dicionério Priberam da lingua portuguesa, ecossustentavel é tudo aquilo que
permite manter ou conservar o equilibrio ecoldgico. Sendo assim, a producdo de um novo
material a partir desses residuos é capaz de gerar um tremendo impacto ambiental positivo, uma
vez que toneladas de azocorantes, gas carbonico, oleos, etc. deixam de ser lancados no meio
ambiente. De forma a colaborar com a fixacdo de gas carbonico e evitar que azocorantes e
residuos de glicerina sejam despejados em leitos de &gua o objetivo desta pesquisa foi, a partir
do planejamento experimental, buscar condi¢des viaveis a producdo de um novo composito
constituido apenas por estes residuos. Consequentemente, isso implica auxiliar na reducdo da
emissdo de CO2 na atmosfera além de poupar mananciais potencialmente susceptiveis a
poluicédo industrial. Isso acarreta um aumento do potencial econdmico desse setor em virtude
da possibilidade de comércio de créditos de carbono para a cadeia produtiva, previsto no
Protocolo de Kyoto (SILVA. 2009).
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Um compdsito € uma mistura multifasica produzida artificialmente. Os compdsitos, tais
como tijolos produzidos com palha, madeira, etc., ja sdo conhecidos ha varios anos. Esses
materiais apresentam proporcao significativa das propriedades de todas as fases constituintes
que devem ser quimicamente diferentes além de estarem separadas por uma interface distinta
(CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013; MONTEIRO et al., 2012).

Embora exista uma infinidade de combinagBes para geragdo de compdsitos com
caracteristicas mecanicas inovadoras, a grande maioria dos materiais produzidos € constituida
por apenas duas fases; a matriz e a fase de reforco. Os compoésitos mais importantes sdo aqueles
em que a fase de reforco é constituida por fibras, sejam elas vegetais, de vidro ou de carbono.
A sua importancia comercial esta diretamente correlacionada a alta resisténcia e rigidez
conferida aos compositos (CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013).

Os setores de alta tecnologia frequentemente necessitam de materiais com propriedades
especificas tais como baixas massas especificas, resisténcia a abrasdo e as intempéries
ambientais, etc. Essas propriedades podem ser atingidas através da combinacdo de materiais
isolados para a geracdo de um novo material com propriedades mais interessantes do que as

propriedades isoladas de cada constituinte do compdsito (AZWA et al., 2013).

211 COMPQOSITOS POLIMERICOS REFORCADOS COM FIBRAS VEGETAIS

Com o vertiginoso apelo ambiental das ultimas décadas, varios novos materiais compativeis
com o meio ambiente vém sendo pesquisados e aplicados no cotidiano. A maior conscientizagdo
de que os recursos ndo-renovaveis estdo cada vez mais escassos tem feito com que 0 homem
procure por recursos renovaveis e que gerem pouco ou nenhum impacto ambiental, tais como
0s compositos. Propriedades mecanicas de varias fibras vegetais tais como o cdnhamo, kenaf,
bambu, etc. vem sendo estudadas ao longo dos anos, demonstrando um imenso potencial para
a sua utilizagdo como fase de reforgo destes novos materiais (FARUK et al., 2012).

As fibras vegetais sdo abundantes, biodegradaveis, renovaveis e geram varios empregos no
campo. Devido ao seu pequeno impacto ambiental e boas propriedades mecanicas, 0 uso das

fibras vegetais surgiu como uma alternativa no reforco de matrizes poliméricas na intengédo de
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se obter compdsitos com propriedades mecéanicas superiores e que possibilitem aplicacfes em
diversos setores industriais (IHUEZE et al., 2015).

A estimativa é que o aumento da utilizacdo de fibras vegetais tenha aumentado em torno de
60% nos ultimos anos (SHALWAN e YOUSIF, 2013). Esse aumento € consequéncia de sua
vasta aplicacdo desde a indUstria téxtil até as inddstrias automobilisticas e de producéo de papel,
onde suas propriedades de reforco sdo amplamente exploradas (SENA NETO et al., 2013;
MONTEIRO et al., 2012; MARINELLI et al., 2008).

Joshi et al., (2004) fez um levantamento com os setores de producéo onde as fibras sintéticas
foram substituidas por fibras de vidro. Este estudo também avaliou o desempenho de
compositos reforcados com fibras sintéticas e vegetais. Com isso, foi possivel chegar a
conclusdo que a industria automotiva é o setor que deu um dos maiores saltos na substituicdo
de compositos reforcados com fibras sintéticas por fibras vegetais em alguns de seus
componentes.

A empresa Audi® substituiu os painéis laterais de seus carros, antes produzidos de
acrilonitrilo - butadieno - estireno (ABS), por um compdsito de resina epoxi e fibras de
canhamo. Da mesma forma, a empresa Ford® substituiu um sistema de isolamento feito de
borracha de etileno - propileno — dieno (EPDM) reforgada com fibra de vidro por um sistema
com a mesma matriz de EPDM, mas refor¢ada com fibras de cAnhamo (SHALWAN, 2013).

Seguindo esses passos, a industria automobilistica brasileira também tem investido no
segmento de producéo de pecas com fibras vegetais, sendo um bom exemplo disso a utilizagédo
de fibras obtidas do coco verde e a serragem de madeira. O uso das fibras naturais em
compositos esta sendo feito na industria automobilistica nacional devido a vantagens tais como
reducdo do peso do veiculo em até 40%, menor gasto em energia e de matéria prima e boas
propriedades mecanicas (TROMBETTA. 2010; ADEKUNLE et al., 2011).

As vantagens da utilizacdo das fibras naturais as fibras sintéticas pela industria nacional
extrapolam o conceito de melhoria nas propriedades mecanicas dos materiais. Sua utilizacao
acarreta um acréscimo no numero de empregos em areas de baixo indice de desenvolvimento
humano. Por exemplo, essas fibras tém contribuido para o desenvolvimento da regido do
semiérido da Bahia, regido que possui condi¢cdes adequadas para a producdo de sisal, cultura
vegetal na qual o Brasil é um dos lideres mundiais de produgéo (SILVA et al., 2009).

A producdo de materiais compositos reforcados com fibras vegetais consome, em média,
8 vezes menos energia que a producdo de compositos reforcados com fibras de vidro. De acordo

com Shalwan e Yousif (2013), as fibras vegetais geram um gasto que varia entre 200 e 1000
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ddlares por tonelada e consomem, em média, 4 GJ de energia por tonelada de fibra enquanto a
fibra de vidro gera um gasto que varia entre 1200 e 1800 doélares por tonelada e consomem, em
média, 30 GJ de energia por tonelada. Em consequéncia disso, segundo Azwa et al., (2013) é
previsto que a utilizacdo, pelo setor industrial, de materiais reforcados por fibras vegetais
aumente entre 10% e 22% ao ano.

As imposicdes feitas por legislagdes ambientais mais severas aliadas as vantagens do uso
de fibras vegetais tém aumentado a procura por materiais sustentaveis ao longo dos anos. A
elevada disponibilidade de fibras vegetais, somada a necessidade de uma fonte renovavel para
a producdo de compositos poliméricos abre uma grande oportunidade para avancos
tecnoldgicos nessa area. Isso implica auxiliar na reducdo da emissdo de CO. na atmosfera
durante o ciclo de producdo, processamento e utilizacdo de produtos agroindustriais,
aumentando o potencial econdmico desse setor em virtude da possibilidade de comércio de
créditos de carbono para a cadeia produtiva, previsto no Protocolo de Kyoto (SILVA et al.,
2009).

2.1.1.1 COMPOSITOS REFORCADOS COM SERRAGEM

Existem dois grupos de fibras que séo designadas conforme o seu comprimento: as fibras
longas (ou continuas) e as fibras curtas (ou descontinuas). Quando o comprimento de uma fibra
é, aproximadamente, 15 vezes maior que 0 seu comprimento critico, sdo denominadas de fibras
continuas. As fibras curtas sdo aquelas fibras onde o seu comprimento é menor que 0 seu
comprimento critico.

Em relacdo a orientacdo, as fibras longas podem ser dispostas alinhadas umas as outras,
perpendicularmente umas as outras ou orientadas aleatoriamente dentro de uma matriz
polimérica. J& as fibras curtas podem ser dispostas na matriz de forma alinhada, parcialmente
orientadas ou orientadas aleatoriamente, conforme a FIG. 2.1. Contudo, as melhores
propriedades mecéanicas dos compdsitos poliméricos sdo atingidas quando as fibras,
independentemente de sua orientacdo, sdo uniformemente distribuidas na matriz polimérica
para se evitar a formacéo de grandes regides contendo apenas matriz polimérica. (CALLISTER
JR. e RETHWISCH, 2013).

A orientagéo entre as fibras, juntamente com sua concentracdo e distribuicdo na matriz
polimérica, influencia significativamente as propriedades dos compdsitos reforcados com esse

tipo de material. As caracteristicas das fibras que tém maior influéncia sobre as propriedades
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de compositos sdo sua constituicdo quimica,

tamanho

e razdo de

aspecto

(comprimento/diametro). Sua capacidade de processamento esta diretamente ligada ao indice
de fluidez da matriz e o teor de fibras utilizado (BELTRAMI, SCIENZA e ZATTERA, 2014).
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FIG. 2.1 (a) fibras continuas e alinhadas, (b) fibras descontinuas parcialmente alinhadas, (c)

fibras descontinuas e orientadas aleatoriamente.
Modificado de (CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013).

O comprimento critico de uma fibra representa sua dimensdo minima para exercer um

aumento efetivo na resisténcia e rigidez do composito. Esse comprimento critico depende do

didmetro da fibra, de sua Resisténcia a Tracao e da resisténcia de sua interface ou da tensdo de

escoamento ao cisalhamento, neste caso, o0 que for menor como demonstra a equacdo abaixo

(CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013).

*

O'fd

27T,

Onde:

J}; Resisténcia a Tracao da fibra
d: Diametro da fibra
Tc:  Resisténcia ao cisalhamento da interface

(EQ. 2.1)

Como o comprimento das fibras que comple a serragem estdo muito abaixo do

comprimento critico, é pertinente fazer uma ressalva em relacdo as outras fibras e sua

disposi¢do na matriz. Segundo a equacao abaixo, 0 modulo de elasticidade dos compdsitos

reforcados com serragem aumenta com alguma proporcionalidade do aumento da fracéo

volumétrica da fibra.
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Ecd = KEfo + Eme (EQ 22)

Nesta equacao K é um parametro de eficiéncia da fibra e que depende da fracdo volumétrica
da fibra (Vs) e da razdo entre os modulos de elasticidade das fibras e da matriz (E#/Em). Como
as fibras sdo descontinuas e ordenadas aleatoriamente, essa razdo sera menor, ficando entre 0,1
e 0,6. A TAB. 2.1 apresenta o valor de K para as diferentes orientacGes das fibras e diferentes

direcdes de tracdo.

TAB. 2.1 Eficiéncia do reforco de compositos reforcados com fibras para diferentes
orientacOes das fibras e em vérias direcdes de aplicacdo da tenséo.

Orientacdo da fibra Direcéo da tenséo Eficiéncia do reforgo (K)

Paralela as fibras 1

Todas as fibras paralelas
Perpendicular as fibras 0

Fibras distribuidas aleatoria e

uniformemente em um plano Qualquer direco no plano das

3/8

especifico fibras
Fibras distribuidas aleatdria e
uniformemente nas trés Qualquer direcao 1/5

dimens6es do espaco

Adaptado de (CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013).

2.1.1.2 APLICACAO DOS COMPOSITOS REFORCADOS COM SERRAGEM

O surgimento das primeiras industrias de compositos surgiu a partir da necessidade de
proporcionar alguma finalidade aos residuos de polietileno gerados durante a producéo de sacos
de leite e de mantimento daquela época. Nos Gltimos anos, a adicdo de serragem em matrizes
poliméricas para a producdo de compdsitos reforcados com fibras descontinuas tem sido
veementemente empreendida com sucesso. Do ponto de vista industrial, esses materiais sdo
muito mais vantajosos de serem produzidos. O custo de aquisicdo da matéria-prima é
praticamente zero ja que se trata de um residuo da construcéo civil e casas de marcenaria. Cada
vez mais este tipo de material estd substituindo a madeira em aplicacdes de construcdo,
especialmente em plataformas residenciais (TIAN et al., 2015; YEH et al., 2009).

Uma das maiores vantagens dos materiais reforcados com fibras descontinuas é a rapida e
pratica manufatura de seus componentes pela automagdo industrial. Por meio da automacéo a
indUstria pode alterar localmente a distribuicdo de orientacdo, o volume e o comprimento das

fibras, dependendo das necessidades estruturais do composito permitindo que parametros que
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controlem a qualidade final do material sejam estabelecidos. (QIAN et al., 2015; TIAN et al.,
2015; CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013).

Segundo Qian et al., (2015) outro fator que tem feito com que haja um aumento na
utilizacdo desse material pelo setor automotivo é a sua baixa dependéncia de processos
intermediérios e com alto custo. Além de dispensar processos como a tecelagem e a pré-
impregnacéo, este tipo de material oferece maior liberdade de design em comparagdo com 0s
materiais convencionais. A flexibilidade oferecida aos compositos, gracas a arquitetura das
fibras descontinuas, oferece um grande leque de possibilidades para a criacdo de materiais com
designs mais arrojados e com formas geométricas mais complexas, o que ndo é possivel se

atingir com fibras continuas.

2.2 FASE DE REFORCO

2.2.1 MICROESTRUTURA

As fibras vegetais possuem uma estrutura complexa e sdo constituidas de diversos
compostos organicos tais como a celulose, lignina, hemicelulose, ceras, acidos graxos,
gorduras, pectinas, entre outros. Devido ao carater majoritario de celulose e lignina, as fibras
vegetais também podem ser designadas de fibras lignocelulésicas. A lignocelulose é um
material compdsito produzido pelas células vegetais e é constituida basicamente por unidades
monoméricas de agucares (celulose e hemicelulose) e por um polimero aromatico, a lignina
(SENA NETO et al., 2013; PIETAK et al., 2007).

Cada fibra lignocelulésica possui um lamen celular que é formado pela deposicdo de uma
estrutura de camadas complexas, constituida por uma parede primaria fina, inicialmente
depositada durante o crescimento das células, que circunda uma parede secundaria (PIETAK et
al., 2007). A parede secundaria € constituida por trés camadas (S1, S2 e S3), onde a camada
intermediéaria (S2) determina as propriedades mecanicas da fibra. O angulo da hélice entre as
fibrilas da camada intermediaria e o eixo da fibra € conhecido como microfibril angle (MFA)
ou angulo fibrilar. (PIETAK et al., 2007; SENA NETO et al., 2013).
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FIG. 2.2 Estrutura de uma fibra vegetal lignocelulésica.
Modificado de (KRETSCHMANN, 2003).

2.2.2 CELULOSE

A celulose é um homopolissacarideo linear constituido por unidades de glicose unidas por
ligacdes glicosidicas B (1-4). Sua estrutura linear ¢ consequéncia da ligacdo B no carbono
anomérico, conforme a FIG. 2.3. Sua conformacdo linear permite 0 empacotamento de
numerosas cadeias de celulose em fibras cristalinas. A fragéo de celulose em uma fibra vegetal
é responsavel pelas propriedades mecanicas das fibras vegetais uma vez que ela é a responsavel
pelo grau de cristalinidade, devido a sua organizacdo cristalina (SENA NETO et al., 2013).

°CH, OH
0, OH

OH
GLICOSE GLICOSE GLICOSE

FIG. 2.3 Unidades de glicose unidas por ligagdes glicosidicas 3 (1-4) para a formacéao da
celulose

A celulose é o componente majoritario da lignocelulose, podendo chegar a 30-50% da
biomassa da fibra vegetal. Na celulose nativa estdo presentes trés ligagdes de hidrogénio por

unidade glicosidica: duas ligacGes de hidrogénio intramoleculares e uma ligacao de hidrogénio
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intermolecular a uma molécula de celulose vizinha. (OJHA et al., 2014; SENA NETO et al.,
2013; KRETSCHMANN, 2003).

A fibra lignoceluldsica é formada por cadeias nano escalares de fibrilas de celulose que se
estendem helicoidalmente ao longo do eixo da fibra vegetal e sdo interconectadas pelas regides
amorfas compostas de lignina e hemicelulose, conforme a FIG. 2.4.

Hemicellulose

Cellulose

FIG. 2.4 Arranjo espacial da celulose, hemicelulose e lignina nas paredes celulares.
Modificado de (BRANDT et al., 2013).

Tais microfibrilas tém o didmetro de 10 a 30 nm e sdo resultantes do empacotamento de 30
a 100 cadeias de celulose estendidas. A unido de unidades glicosidicas passando pela formacéo
das moléculas de celulose até a formagdo das microfibrilas e a fibra vegetal podem ser
visualizadas na FIG. 2.5. Este desenho esquemético € muito importante uma vez que
dimensiona comparativamente a ligacdo de atomos para a formacdo de moléculas e,

posteriormente, sua unido para a formacao de tecidos vegetais.
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FIG. 2.5 Composigdo celuldsica de uma fibra vegetal de gavinha: (a) moléculas de B-glicose,
(b) molécula de celulose, (c) microfibrila (d) célula vegetal (e) feixe de fibras, (f) fibra vegetal
Modificado de (BRANDT et al., 2013).

2.2.3 TRATAMENTO DE SUPERFICIE DE FIBRAS VEGETAIS

Comparativamente as fibras sintéticas, as fibras naturais apresentam uma série de
vantagens ja listadas, entretanto, um dos maiores problemas para a producdo de compdsitos
reforcados com fibras naturais lignocelulésicas € a caracteristica hidrofilica da celulose (XU e
LI. 2012). A incompatibilidade entre fibras vegetais polares e uma matriz polimérica apolar
pode vir a ser um grande problema para a producdo de um composito trazendo prejuizos na
transferéncia de tensdo as fibras pela matriz, comprometendo as propriedades mecanicas dos
compositos.

A adesdo entre as fibras e a matriz é de fundamental importancia e a interacdo entre os
componentes de um compdsito depende diretamente das caracteristicas da interface entre eles.
Durante a producdo de um compdsito, a formacédo de uma boa interface garantira que, durante
o esfor¢co mecanico do material, haja eficiéncia no fracionamento da tensdo mecénica entre a
matriz e as fibras vegetais, sendo a maior parte dessa tensdo transferida a fase de reforco.

Um dos efeitos que contribui para a formagdo de uma boa interface é a atracdo fisica entre
regides polares de cadeias moleculares presentes na matriz e na fibra natural. A possivel solucéo
para este problema tem sido estudada através do tratamento alcalino da superficie das fibras ou
de sua modificacdo superficial. A modificacdo de matrizes poliméricas com anidrido maleico
também é uma solucéo ja que insere grupamentos polares que sdo compativeis com as fibras
vegetais (BELTRAMI, SCIENZA e ZATTERA, 2014; XU e LI. 2012; TROMBETTA. 2010).

O tratamento quimico de superficies de fibras naturais mais utilizado é feito com

Hidroxido de Sodio (NaOH). Este tratamento rompe as ligacbes no grupo hidroxila (OH)
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presente na estrutura da fibra, aumentando sua rugosidade superficial. Este tratamento também
remove certa quantidade de lignina, ceras e 6leos encontrados na parede celular externa das
fibras despolimerizando a celulose amorfa, removendo grande parte da hemicelulose das fibras.

Embora este tratamento aumente a adesdo com a matriz polimérica, a resisténcia
mecanica da fibra pode ser significativamente reduzida dependendo da concentracdo da solugédo
alcalina, comprometendo a resisténcia do compésito (BELTRAMI, SCIENZA e ZATTERA,
2014).

2.3 FASE CONTINUA (MATRIZ POLIMERICA)

23.1 GELATINA

A gelatina ¢ uma macromolécula obtida da desnaturacdo térmica do colageno, proteina
estrutural constituinte da pele, 0ssos e tecidos de conexdes animais. Essa degradagéo envolve a
destruicdo de suas estruturas terciaria, secundaria e, em certa medida, da estrutura primaria em
cadeias aleatorias para originar a gelatina (MARIOD e ADAM, 2013; BIGI et al., 2004). A
gelatina é conhecida desde a antiguidade, onde relatos histéricos comprovam que ela ja era
utilizada como cola desde 600 a.c., entretanto, apenas no século 16 a gelatina comegou a ser
introduzida a alimentacdo, quando a corte de Henrique VIII da Inglaterra comecou a utiliza-la
em varios pratos dos banquetes do rei (DUCONSEILLE et al., 2015).

As moléculas de colageno sdo constituidas por trés cadeias-o entrelagadas contendo varios
centros polares. Por este motivo a fibra enrola-se dando lugar a uma a-hélice que possui
aproximadamente, 300 nm de comprimento e 15 KDa de peso. Como esquematizado na FIG.
2.6, as hélices triplas sdo estabilizadas pelas interacGes eletrostaticas tipo ponte de hidrogénio
entre 0s aminoacidos e/ou peptideos presentes nas cadeias e adotam uma geometria
tridimensional ideal para a maxima estabilidade de suas ligacGes de hidrogénio.
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FIG. 2.6 Modelos de interacdes eletrostaticas entre aminoacidos e peptideos do colageno.
Peptideos presentes no colageno formado pelos amino&cidos: (a) por Prolina — Arginina —
Hesperidina, (b) Glutamina — Hesperidina — Glicina, (c) Prolina — Hesperidina — Glicina, (d)
Prolina — Lisina — Glicina, (e) Asparagina — Hesperidina — Glicina.

Modificado de (O’LEARY et al., 2011).

A desnaturacao do colageno, apresentada na FIG. 2.7, causa a separacgdo total (ou parcial)
das hélices devido a clivagem das ligacdes de hidrogénio entre as cadeias. Isso causa a perda
de sua conformacdo estrutural estavel de tripla-hélice, apresentada na FIG. 2.6.
Consequentemente, este material peptidico passard a assumir uma conformacédo desordenada,
tipica da gelatina. (KARIM e BHAT, 2009)

A gelatina é um hidrocol6ide (RIQUELME et al., 2015) obtido pela ruptura de ligacdes
covalentes a cerca de 40 °C e formam géis fisicos termoreversiveis por arrefecimento, de acordo
com as suas propriedades de gelificacdo. Durante a gelificacdo as cadeias desordenadas tendem
a recuperar a estrutura de tripla hélice do colageno (BIGI et al., 2001; BIGI et al., 1998).

Ela tem diversas aplicacGes que v@o desde sua aplicagdo na cosmetologia, producdo de
filmes fotograficos (KARIM e BHAT, 2009) até sua aplicacdo em setores farmacéuticos e
médicos. Nestes dois ultimos campos, a gelatina é utilizada como selantes para proteses
vasculares e ferimentos, producdo de microesferas contendo medicamentos, em infusdes
intravenosas (KARIM e BHAT, 2009), aléem do desenvolvimento de formas de capsulas
gelatinosas, duras ou moles, que acondicionam o medicamento e criam uma barreira contra
agentes externos para que a chegada da droga seja garantida ao compartimento fisiologico
correto (MIDORIKAWA et al., 2012) onde se dara a liberagdo controlada ou ndo do farmaco
(RIQUELME et al., 2015).
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O processo produtivo de obtencdo da gelatina consiste de trés etapas: tratamento da
matéria-prima, extracdo da gelatina e purificacdo/secagem. Devido ao tipo de meio de
tratamento da matéria-prima, existem dois tipos de gelatina: tipo A e tipo B. A gelatina tipo A
¢ obtida pelo tratamento acido e possui ponto isoelétrico entre 7,0 — 9,0. O tratamento acido é
mais indicado para coldgenos que apresentam um ndmero reduzido de ligacGes covalentes
cruzadas, apresentadas na FIG. 2.6, tais como o colageno encontrado nos tecidos de porcos e
peixes (TAVAKOLIPOUR, 2011; KARIM e BHAT, 2009).

A gelatina tipo B é obtida pelo tratamento alcalino e possui ponto isoelétrico entre 4,0 —
5,0. Este tratamento é indicado quando se hd uma estrutura colagena mais complexa, encontrada
principalmente em couros bovinos. O pré-tratamento resulta em uma clivagem parcial das
ligacGes cruzadas originando a gelatina solubilizada em agua aquecida. (TAVAKOLIPOUR,
2011; KARIM e BHAT, 2009).

%ﬁommmmm

— U

iN-terminal C-terminal §
Etelopepllde telopephdei
1 1

t L Markers of collagen degradation —] T

cleavage site cleavage site

FIG. 2.7 Desenho esquematico de regides integras e desnaturadas dentro da mesma molécula
de colageno.
Adaptado de (FAN et al., 2012).

Nos anos 90, com o surto da encefalopatia espongiforme bovina, ou doenca da vaca
louca, houve um alarde que derivados bovinos poderiam transmitir a doenca a partir dos prions,
provocando uma migragdo para fontes alternativas de gelatina tais como a gelatina obtida de
peixes (MARIOD e ADAM, 2013) ou outras espécies maritimas (RIQUELME et al., 2015).
Embora varios estudos sustentem que o processo de obtencdo da gelatina seja uma barreira
totalmente eficaz contra os prions (KARIM e BHAT, 2009), a disseminagdo da ideia fez com
que as induastrias continuassem a pesquisar e a produzir gelatinas a partir de fontes alternativas.

Mais que a suposta protecdo dos prions, a busca por fontes alternativas de gelatina
também surge, de certa forma, da necessidade de abastecimento de um mercado que é grande

consumidor de gelatinas, porem que se esharra em questdes religiosas que impedem o seu

40



consumo obtido das vias mais tradicionais. Por exemplo, pessoas adeptas ao judaismo e o
islamismo ndo consomem produtos derivados de porcos enquanto o povo Hindu ndo consome
produtos derivados de bovinos (KARIM e BHAT, 2009).

Devido a essa crescente demanda, de acordo com o relatorio de mercado publicado em
2013, o mercado de gelatinas estava avaliado em 1,77 bilhGes de dolares no ano de 2011 com
uma producgdo de 348,9 mil toneladas. 46% desta gelatina é oriunda da pele do porco, 29,4%
oriunda de couro bovino, 23,1 % de 0ssos e apenas 1,5% de outras fontes. A expectativa do
mercado € que, até o ano de 2018, a producdo de gelatina ultrapasse a margem de 450,7 mil
toneladas. (Transparency Market Research, 2013; KARIM e BHAT, 2009).

Algumas das diversas aplicacfes da gelatina sdo atribuidas a facilidade de se manipular
suas propriedades fisico-quimicas adequadamente para o que se deseja (MIDORIKAWA et al.,
2012). Além disso, como um biomaterial, a gelatina apresenta diversos atrativos: € um polimero
natural, pode ser completamente reabsorvida in vivo, etc. (BIGI et al., 1998).

A capacidade de modulacdo de suas propriedades é devida a gelificacdo. Este fendbmeno
envolve a renaturacdo da estrutura que parte de um estado desordenado até a formacéao de triplas
hélices, tipicas do colageno nativo. A renaturacdo da tripla hélice forma uma rede
tridimensional a partir de juncdes que sdo formadas durante o processo de sua formacao.

Sozinha, a gelatina possui propriedades mecanicas muito pobres e que se tornam um fator
limitante quando ao seu uso na producdo de uma biomaterial. Bigi et al., (2001) pesquisaram a
melhoria das propriedades mecanicas da gelatina através da inducdo de orientacdo segmentar
na gelatina com a adicdo de glutaraldeido a gelatina. 1sso se resume, basicamente, ao nivel de
renaturacdo da proteina, avaliado por DSC, a partir da inducdo de ligagcBes cruzadas entre
grupos amino livres dos aminoacidos e grupos aldeido do glutaraldeido, um agente de
reticulacdo. Entretanto, o glutaraldeido apresenta alta citotoxicidade e € um entrave a sua
utilizacdo para um biomaterial.

Geralmente, os biomateriais a base de gelatina sdo altamente quebradi¢os ao ponto que,
durante seu processamento ou armazenagem, a matriz pode sofrer quebras ou fissuras. Este tipo
de problema pode ser resolvido pela modificagdo da matriz de gelatina pela adicdo de
plastificantes tais como o glicerol e o sorbitol que modificam em escala nanométrica sua
estrutura polimérica, potencializando suas propriedades mecanicas, térmicas e de sorcéo
(RIQUELME et al., 2015).
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2.4 RESIDUOS INDUSTRIAIS

24.1 RESIDUOS DA PRODUCAO DE BIODIESEL

O biodiesel é produzido a partir da reagdo de transesterificagdo onde diferentes 6leos
vegetais, gorduras animais ou uma mistura de 6leos podem ser utilizadas. Os triglicerideos
provenientes de 60leos vegetais ou gorduras animais reagem com o alcool, gerando o biodiesel
e a glicerina bruta. Aproximadamente, 10% de todo o biodiesel produzido é representado pela
glicerina bruta.

A producdo de biodiesel é uma reacgdo é reversivel, sendo um élcool adicionado em excesso
para deslocar a reacdo no sentido dos produtos. O etanol e 0 metanol sdo os alcoois mais
utilizados para deslocar a reacdo. A glicerina loira é obtida a partir da neutralizacdo da glicerina
bruta com &cidos inorganicos que transformam os sabes ali presentes em &cidos graxos livres
além de neutralizar o excesso de bases catalisadoras utilizadas.

Durante a purificacdo da glicerina bruta, o excesso de alcool é removido resultando a
glicerina loira. A glicerina pode ser submetida a outros processos de purificacdo para a venda
como glicerina bidestilada, livre de contaminantes e mais valorizada no mercado (GOMIDE et
al., 2012; MENDES e SERRA, 2012).

2.4.2 REDIDUOS DA PRODUCAO DE CAPSULAS GELATINOSAS

As capsulas gelatinosas sdo formas farmacéuticas sélidas produzidas de duas formas:
capsulas duras e capsulas moles. As capsulas duras sdo invélucros cilindricos formados por
uma tampa e um corpo, sendo que a tampa se encaixa no corpo por um dispositivo de
travamento. Esses invélucros sdo constituidos basicamente por gelatina e 4gua, mas podem
conter outros componentes tais como: sorbitol, glicerina, conservantes, corantes, surfactantes,
opalescentes, etc. As capsulas gelatinosas possibilitam maior adesdo ao tratamento uma vez que
tornam possivel a administracdo oral de substancias medicinais. Além de mascararem o sabor,
dosificam gréos, pos ou micro encapsulados e podem promover a liberagdo prolongada ou
retardada do principio ativo em seu interior, desde que possua um sistema de liberacdo
controlada. (ANVISA, 2012; STEFANY et al., 2009).

Os residuos mais comumente gerados na linha de produgdo das industrias produtoras de

capsulas farmacéuticas sao aqueles provenientes da dissolugéo de capsulas com algum defeito
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que inviabilize sua utilizacdo. Esses residuos tém alta capacidade de coloracdo devido os
azocorantes presentes em sua superficie (COSTA et al., 2009). A coloracdo gerada por estes
corantes organicos gera uma série de problemas ja que apenas uma peguena quantidade é capaz
de colorir um grande volume de agua (MATTOSO et al., 1999; AGUEDACH et al., 2005).

Hoje em dia, mais de 3.000 tipos diferentes de azocorantes sdo utilizados nas mais diversas
areas que vdo desde a industria téxtil ao setor farmacéutico. Esses corantes possuem alta
estabilidade térmica, ndo sdo biodegradaveis, sdo toxicos e possuem propriedades de exaustao
muito reduzidas. (AGUEDACH et al., 2005). Quando metabolizados pelo figado e pela flora
intestinal, sdo convertidos em aminas aromaticas altamente toxicas. No Brasil, as industrias
farmacéuticas séo obrigadas por lei a discriminar os corantes utilizados, mas ndo de informar
seus efeitos adversos ao organismo. Somado a isso, a partir de 1998 tornou-se obrigatéria a
utilizacdo de lacres de seguranca nas embalagens de medicamentos, tornando o acesso as
informacgdes disponivel somente através de compéndios comerciais de bulas dificultando o
acesso a informacéo e, consequentemente, a restricdo do uso de corantes com potencial
carcinogénico (STEFANI et al., 2009; AGUEDACH et al., 2005).

A descarga de aguas residuais contendo esse tipo de substancia envolve varios problemas
ambientais. Estudos realizados utilizando-se lodo ativado tem mostrado que a biodegradacao
de corantes hidrossoltveis ¢ muito lenta, podendo sua meia vida ultrapassar 2.000 horas. Os
processos oxidativos de tratamento de residuos vem se tornando mais atrativos ao longo dos
anos uma vez que o tratamento bioldgico ndo elimina todos os tracos de corante presente nos
mananciais. (EL-BARADIE et al., 2014; AGUEDACH et al., 2005).

A lista abaixo, fornecida pela empresa farmacéutica produtora de capsulas farmacéuticas,
contém todas as substancias presentes em suas capsulas farmacéuticas e, consequentemente,

em seus residuos industriais. Sdo eles:

Metilparabeno (Nipagin)

Propilparabeno (Nipasol)

Didxido de titanio

Lauril Sulfato de Sodio (CAS: 151 - 21 - 3)
Gelatina farmacéutica bovina

Agua P.W. (Purified Water)

Corante Amarelo Crepusculo (CAS: 2783-94-0)
Corante Amarelo Quinoleina (CAS: 8004-92-0)
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Corante Azorrubina ou Carmoisina (CAS: 3567-69-9)
Corante Azul Brilhante Food Blue 2 (CAS: 384445-9)
Corante Eritrosina (CAS: 16423-68-0)

Corante Tartrazina (CAS: 1934-21-0)

Corante Vermelho 40 (CAS: 25956-17-6)

Corante Clorofila

2.4.3 RESIDUOS DO BENEFICIAMENTO DE INSUMOS MADEIREIROS

A serragem produzida durante o corte de madeira é considerada um fator de polui¢éo
ambiental. Estima-se que uma madeireira de porte médio destinada a produzir 2 mil m3 de
madeira serrada por més, pode chegar a produzir até 78 toneladas de serragem durante esse
periodo. Com essa quantidade de residuo produzida, os problemas refletidos ao meio ambiente
seriam consequéncia, principalmente, da queima e emissdo de CO, na atmosfera além de seu
descarte incorreto, provocando poluicdo do solo e da agua (CARASHI et al., 2012; SANTOS.
2004).

Uma das alternativas encontradas para reduzir a deposicao desse material no ambiente é a
compactacdo deste material para a producdo de pellets, conforme a FIG. 2.8. Esse material é
utilizado para a queima e a geracao de energia térmica para aplicacdes residenciais, comerciais

e industriais.

FIG. 2.8 Pellets de madeira.
Modificado de (CARASHI et al., 2012).
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Embora tenham surgido no cenario mundial como combustivel alternativo a crise do
petréleo no final da década de 70, ainda possui a capacidade de emitir uma grande carga de
CO2 na atmosfera. Caraschi et al., (2012) sustenta que a sua utilizagéo ¢é favoravel ao meio
ambiente, pois é neutro em carbono, ja que o CO> liberado na combustdo é recuperado no
crescimento de novas arvores. Entretanto, deve-se levar em consideracdo que a retirada e o
plantio de novas arvores ndo obedecem a mesma proporcdo. Além disso, o corte de madeira
onera um tempo menor que o crescimento de novas arvores aptas ao corte, necessitando assim

de rotas alternativas ao residuo de madeira.

2.5 NOCOES DE ESTATISTICA ELEMENTAR APLICADAS AO DOE

Para o entendimento dos termos matematicos que serdo utilizados durante a abordagem dos
assuntos aqui tratados é importante tomar nota de sua linguagem técnica. A seguir, estdo
descritos os principais conceitos e termos técnicos utilizados no delineamento experimental de
acordo com estes autores. (RODRIGUES e LEMMA, 2014; OLIVEIRA, 1999; MAGALHAES
e LIMA; LAPPONI, 2005, BOX et al., 1978).

2.5.1 RESPOSTA OU VARIAVEIS DEPENDENTES

As respostas sdo geradas nos equipamentos de leitura, por exemplo, no Ensaio de Tracéo,
no Ensaio de Rasgamento, etc. Essas respostas sofrem alteracdes a medida que algum estimulo
é gerado propositalmente nos fatores que regem o experimento. Dentro de um experimento
pode existir mais de uma resposta, estipulada pelo pesquisador, que tem importancia de ser
avaliada (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.2 FATORES OU VARIAVEIS INDEPENDENTES

Os fatores sdo as variaveis que recebem os estimulos propositais para avaliar o seu efeito
sobre as variaveis de resposta. Os fatores podem ser divididos em quantitativos (temperatura,
massa, teor, volume, etc.) ou qualitativas (matérias-primas diferentes, umidade controlada,
etc.). (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

Os fatores quantitativos descrevem quantidades e, portanto, seus valores sdo descritos por

nameros. Eles podem ser discretos, quando assumem um numero determinado de valores no
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campo dos numeros reais e também podem ser continuos, nos demais casos. Os fatores
qualitativos sdo aqueles que descrevem qualidades, portanto, ndo possuem nUmeros para
descrevé-los. Eles podem ser ordinais, se seus valores remetem a ideia de ordem e também
podem ser nominais, se a ideia de ordem ndo vem agregada. Essas informacdes estdo

esquematizadas na FIG. 2.9.

[ | [ |
Discretos [ Continuos ] [ Ordinais ] [ Nominais ]

Quantitativos Qualitativos

FIG. 2.9 Classificacdo dos fatores experimentais.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.3 RUIDO

Durante a realizacdo de um experimento existem algumas variaveis que nao sdo
controlaveis, sendo assim chamadas de ruido. Os fatores de ruido sdo aqueles capazes de
influenciar nas variaveis de resposta do experimento, podendo ser conhecidos ou ndo. Por isso,
é importante que cuidados especiais devam ser tomados com os fatores de controle para que

estes ndo se misturem ou sejam mascarados pelo ruido.

2.54 NIVEIS DAS VARIAVEIS INDEPENDENTES

Os niveis sdo as condicdes experimentais que fatores sdo expostos. E costume entre os
pesquisadores adotar o nivel mais baixo com o menor valor (-1), o nivel intermediario como
zero (0) e o nivel mais alto com o maior valor (+1) (RODRIGUES e LEMMA, 2014; BOX et
al., 1978).

Para melhor compreenséo, tomemos o seguinte exemplo: suponhamos que haja o interesse
de se otimizar o desempenho mecanico de um compdsito qualquer. Sabendo-se que este
material é preparado metodicamente com 30% de fibra vegetal, 70% de matriz polimérica, a
TAB. 2.2 demonstra niveis circunvizinhos a estes valores na buscam promover uma

perturbagéo no experimento refletida em sua resposta.

46



TAB. 2.2 Fatores experimentais e seus respectivos niveis de regulagem.

Niveis Fibra vegetal (%) Matriz Polimérica (%)
-1 20 80
0 30 70
+1 40 60

2.5.5 TRATAMENTOS

Um tratamento € a combinacdo dos niveis das variaveis independentes. Cada corrida
representa um tratamento. Na literatura especializada, os esquemas fatoriais ndo s&o
considerados delineamentos experimentais, mas sim delineamentos de tratamentos, ou seja,
cada combinacdo € um tratamento. Sendo assim, o que temos em uma tabela de planejamento
experimental, na verdade sdo esquemas fatoriais de tratamentos em delineamentos
experimentais (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.6 HIPOTESES ESTATISTICAS

Todos os individuos ou elementos que compartilham dentro de um grupo caracteristicas
comuns sdo chamados genericamente de populacdo alvo. Nem sempre € possivel analisar, um
a um, todos individuos de uma populacdo. Seria impossivel, durante a producdo de um
composito polimérico, dimensionar todas as fibras vegetais que compde a serragem, sendo
necessario realizar uma amostragem dessa populagao.

A amostra ¢ um subconjunto da populacdo alvo, selecionada sob certas regras, que
representam, de forma confiavel, as informac6es de toda a populacdo. Um teste de hipotese é
uma regra de decisdo estatistica que permite, com base nos dados amostrais, concluir sobre 0s
parametros da populacdo. A hipdtese estatistica € uma suposicao sobre alguma caracteristica da
populacdo, que seréa posta a prova atraves do teste de hipoteses. Consideram-se, sempre, duas
hipoteses, Ho e Ha, denominadas, respectivamente, hipotese nula e hipotese alternativa.

Uma hipdtese nula (Ho) é a hipOtese que estd sendo posta a prova. Por exemplo, se

dissermos que o teor médio de fibras vegetais da populacédo alvo é 35%.

Ho: p=35,0 (EQ. 2.3)
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Ja a hipotese alternativa (Ha) é a hipdtese que sera aceita se Ho for rejeitada no teste. Por
exemplo:

Ha: O teor médio de fibras vegetais da populagdo alvo é diferente de 35% (teste bilateral).

Ha: 1 # 35% (EQ. 2.4)

Ha: O teor de fibras vegetais da populacdo alvo é menor que 35% (teste unilateral a esquerda).

Ha: 1 < 35% (EQ.2.5)

Ha: O teor de fibras vegetais da populacdo alvo é maior que 35% (teste unilateral a direita).

Ha: 1 > 35% (EQ. 2.6)

As regides criticas do teste de hipoteses séo as regides de ndo rejeicdo de Ho, (RAHo) e de
rejeicdo de Ho (RRHo.)

1 -alfa = 0,95

RRHo aifai2=0955 "\(RRHo alfa2 = 0,005

-tTab t Tab

FIG. 2.10 Teste bicaudal, para a meédia da populagdo normal, Ha: 1 # po.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.7 MECANISMO DOS ERROS

Como o teste de hipoteses se baseia em amostras aleatorias, sempre existe algum risco de
erro. Existem dois tipos de erros:
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= Erro do tipo 1: é cometido quando se rejeita Ho sendo Ho verdadeira. A probabilidade de se
cometer este erro também € conhecida como nivel de significancia do teste e é designado

por a. O nivel de significancia de 0=0,05 (5%) ¢ bem aceito pela comunidade cientifica.

= Errodotipo 2: é cometido quando se rejeita Ho sendo Ho falsa. A probabilidade de se cometer

este erro também é conhecida por f.

Quando o teste de hipdtese é realizado por softwares é gerado o valor-p (p-value). Este valor
é a probabilidade de ocorréncia de valores da variavel V do teste mais extremo que o obtido
através desta amostra. Assim, a decisdo pode ser feita em termos do valor-p: rejeita-se ou ndo
Ho, conforme o valor-p seja, respectivamente, menor ou nd3o que o nivel a de significancia
estabelecido pelo pesquisador.

As figuras a seguir mostram um esboco gréafico para um teste unilateral a direita, com

variavel do teste V = t de Student e o = 0,05. E muito importante lembrar que:

o = 0,05 = nivel de significincia = drea a direita de trap

Valor — p = area a direita do tcaic

Conforme mostrando na FIG. 2.11, rejeita-se Ho quando tcac > tran OU, equivalentemente,

quando valor-p < a = 0,05

:]-alfa=095 \  RRHo:alfa=0,05

p - valor < 0,05

rab tcaic

FIG. 2.11 Teste unilateral a direita quando Valor — p < a = 0,05.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

49



Entretanto, néo se rejeita Ho quando tcaic < trap OU, equivalentemente, quando valor-p > a
= 0,05, como mostrado na FIG. 2.12.

/ RAHo :1-alfa=0,95 \ P -valor>0,05

R R Ho : aifa = 0,05

i

o —
—

(¢]

D |

o |
~4

e

)

o

FIG. 2.12 Teste unilateral a direita quando Valor — p > a.= 0,05.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.8 EFEITO PRINCIPAL

O efeito principal de uma varidvel independente é tido como a variacdo causada na
resposta experimental quando percorremos todos os niveis desse fator, independente das demais
varidveis independentes envolvidas no experimento. Suponha que se haja o interesse de se
avaliar o efeito principal das fibras vegetais no compdsito tomado como exemplo na TAB. 2.2.
As respostas geradas ao percorrer todos estes niveis estdo apresentadas na TAB. 2.3.

TAB. 2.3 Resisténcia a tracdo, segundo o teor de fibras e matriz polimérica.

Fatores
. b Tratamentos Repeticdes Totais Média
- - 1 2,1 2,2 1,7 15 14 8,9 1,78
+ - a 3,5 3,3 3,8 3,0 3,2 16,8 3,36
- + b 2,7 2,6 2,4 2,1 2,9 12,7 2,54
+ + ab 4,2 45 4,3 4,1 4,2 21,3 4,26
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Assim é possivel estimar o efeito principal das fibras vegetais a partir da variacdo causada
na resposta ao se percorrer todos 0s seus niveis, tal como esquematizado na FIG. 2.13.

+h=254 ab = 4,26

(-a)(-b)=(1)=1,78 +a=336

FIG. 2.13 Representacdo esquematica dos resultados obtidos.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

[(a+ab)/2]-[(1+b) /2] (EQ. 2.7)
[(3,36 +4,26) / 2] — [(1,78 + 2,54) / 2]
(5,62) — (2,16)
+ 3,46

Dessa forma, a passagem do nivel inferior (-1) para o nivel superior (+1) leva a um aumento
de 3,46 MPa na resisténcia maxima a tracdo. Da mesma forma, o efeito da matriz polimérica
também pode ser estimado sobre 0 aumento ou diminuicdo da resisténcia maxima a tracdo. O

sinal positivo é importante pois indica, neste caso, que houve um aumento da resposta analisada.
2.5.9 MATRIZ DE EXPERIMENTOS
E o0 plano matematico tracado para conduzir os experimentos. Nesta matriz sdo inclusos

todos os fatores experimentais e seus niveis de regulagem. E muito importante que todos 0s

tratamentos da matriz experimental sejam seguidos a risca.
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2.5.10 ALEATORIZACAO

A aleatorizacdo organiza os tratamentos experimentais através de permutacfes ao acaso.
Dessa forma, os efeitos produzidos pelos fatores ndo-controlaveis nas respostas analisadas séo

balanceados.

2.5.11 REPLICATA

A replicata € o processo de repeticdo de um tratamento sob as mesmas condicdes
experimentais. A replicata tem o objetivo de se estimar o erro experimental e verificar se as

divergéncias entre os dados sdo estatisticamente significativas.

2.5.12 REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

A regressdo envolve um conjunto de técnicas estatisticas que constroem modelos que
descrevem relacOes entre varios fatores experimentais. O termo "linear" se deve ao fato de que
as respostas geradas produzidas se comportam de uma forma linear quando existe a perturbagéo
dos niveis dos fatores envolvidos. Caso ndo se comportem dessa forma, o modelo é considerado
um modelo de regressao ndo-linear.

A regressdo linear mdltipla se diferencia da regressdo linear simples por ser capaz de
produzir uma estimativa condicional (resposta esperada do experimento), com varios fatores

experimentais envolvidos.
2.5.12.1 COEFICIENTE DE CORRELACAO DE PEARSON (R MULTIPLO)

O coeficiente de correlagdo mede o grau da correlagdo entre os fatores e a direcdo dessa
correlagéo (se positiva (+1) ou negativa (-1)). Este coeficiente assume apenas valores entre -1
e +1 (LAPPONI. 2005).

2.5.12.2 COEFICIENTE DE DETERMINACAO (R?)

O coeficiente de determinacdo é uma medida do grau do de proximidade entre as respostas

experimentais estimadas (linha de tendéncia) e as respostas experimentais registradas pelos
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equipamentos de medicdo observados dentro da amostra estudada. Pode ser interpretado (mas
sO quando a regressao inclui uma constante) como o percentual da varidncia da resposta
experimental que é explicada pelos fatores experimentais. A regressdo linear € considerada
perfeita quando o valor de R2 se aproxima de 1 ou o contrario quando se aproxima de zero
(LAPPONI. 2005; RODRIGUES e LEMMA, 2014).

2.5.12.3 COEFICIENTE DE DETERMINACAO AJUSTADO (R2 AJUSTADO)

Essa é uma medida semelhante a0 R? mas que, ao contrario deste, ndo tem o seu valor
aumentado com a inclusdo de fatores nédo significativos. Dessa forma, evita-se o problema
classico do R?, que tende a aumentar sempre que s3o adicionados novos fatores, mesmo que

pouco contribuam para o poder explicativo da regressao.

2.5.12.4 ERRO PADRAO DA RESPOSTA ESTIMADA

O erro padréo da resposta estimada mede o desvio médio entre os valores reais e 0s valores
estimados dessas respostas pela regressao linear. Por isso, 0 que se busca é conseguir 0 menor
valor possivel do erro padrdo da estimativa.

O erro padrdo da estimativa pode ser interpretado como um desvio padrdo dos residuos,
pois assumindo que estes residuos sdo "normalmente distribuidos”, pode-se dizer entdo que
68% dos pontos (plotados) encontram se dentro do 1° desvio padrdo: -1 < erro padréo da
estimativa > +1; e que 95% dos pontos encontram-se dentro do 2° desvio padrao, caso o a =
0,05.

2.5.12.5 RESIDUOS

O desvio da resposta estimada com relacdo a resposta observada é denominado residuo e

sua analise permite analisar o ajuste da reta da regressao linear.

2.5.13  ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

A ANOVA é a técnica estatistica que analisa as médias populacionais com o objetivo de

se verificar a existéncia de diferencgas significativas entre elas e se os fatores experimentais
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influenciam, de alguma forma, alteragdes nas respostas experimentais. A ANOVA ¢é utilizada
quando se quer decidir se as diferengas amostrais observadas séo reais (causadas por diferengas
significativas nas populacdes observadas) ou casuais (decorrentes da mera variabilidade
amostral). Portanto, a ANOVA parte da premissa que 0 acaso sé produz pequenos desvios nas

respostas experimentais, sendo as grandes diferencgas geradas por causas reais.

2.5.13.1 COEFICIENTES ESTIMADOS

Os coeficientes estimados sdo gerados pela regressdo linear e representam o efeito que o
fator X pode exercer sobre a resposta experimental caso seus niveis sofram alteracGes

propositais.

2.5.13.2 INTERVALO DE CONFIANCA DA ESTIMATIVA DO PARAMETRO

Um intervalo de confianca é um intervalo estimado de um fator experimental e pode ser
usado para descrever o quanto os resultados de uma pesquisa sdo confiaveis. Em vez de estimar
o fator por um Unico valor, é dado um intervalo de estimativas provaveis. O quanto estas
estimativas sdo provaveis sera determinado pelo a estipulado pelo pesquisador. Sendo todas as
estimativas iguais, uma pesquisa que resulte num intervalo de confianca pequeno é mais

confiavel do que uma que resulte num intervalo de confianga maior (SELL, 2005).

2.5.13.2.1 95% INFERIORES / INFERIOR 90%

E o valor do limite inferior no intervalo de confianca de cada intervalo de regressio
(LAPPONI. 2005).

2.5.13.2.2 95% SUPERIORES / INFERIOR 90%

E o valor do limite superior no intervalo de confianca de cada intervalo de regressio
(LAPPONI. 2005).
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2.5.13.3 GRAUS DE LIBERDADE

O grau de liberdade relaciona o nimero de fatores independentes (dimensdo da amostra)
menos o nimero de parametros estatisticos a serem avaliados na populagio. E um estimador do
namero de categorias independentes num teste particular ou experiéncia estatistica. Encontram-

se mediante a formula:

GL=(N-1) (EQ. 2.8)

Onde:

N: nimero de elementos na amostra

2.5.13.4 ERRO PADRAO DA ANOVA

O erro padrdo da ANOVA apresenta estimativas para os desvios padréo das distribuigdes
dos coeficientes e seus valores permitem medir a confianca estatistica que se pode ter com
relacdo a essas estimativas: Quanto maiores forem os erros padrdo, menor a confianca que se
pode ter nos valores estimados. Se os residuos forem normalmente distribuidos, existe
aproximadamente 95% de probabilidade que cada coeficiente estimado esteja no intervalo entre

dois erros padrao, caso o a=0,05 seja escolhido.

2.5.13.5 ESTATISTICA T (TESTE DE STUDENT)

O teste de Student apresenta os resultados das divisGes de cada coeficiente por seu
respectivo erro padréo. Sabe-se que quando os disturbios aleatorios da regressdo linear seguem
uma distribuicdo normal, essas estatisticas seguem uma distribuicdo t de Student. Com base
nos valores conhecidos dessa distribuicdo € possivel realizar testes de hipotese sobre os valores

de determinado coeficiente.
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2.5.13.6 VALOR-P (P-VALUE)

O valor - p esta associado ao nivel de significancia da resposta estimada. Quanto menor for
seu valor, maior o nivel de significancia da estimativa e maior a confianca que se pode ter de
que o coeficiente tedrico ndo é igual a zero. Se o Valor — p for menor do que 0,05 a hipétese
nula (Ho) pode ser rejeitada com um grau de certeza de 95%, se a distribuicdo dos residuos for

normal.

2.5.13.7 SOMA DE QUADRADOS TOTAIS

A soma de quadrados total é definida como uma medida da variabilidade total dos dados.
Esta forma de medida de variacdo baseia-se entre a diferenca de cada dado e a média da
distribuicdo. A partir da ideia de que a média aritmética seria o valor adotado por todas as
respostas experimentais caso ndo houvesse variabilidade, a soma das diferencas de cada
resposta para a média representa o quanto as respostas variam a partir da média.

Ja foi verificado que a soma algébrica dos desvios da média é igual a zero, 0 que impede 0
uso da simples soma dos desvios como medida de variabilidade. Uma forma de superar essa
limitacdo é elevar cada desvio ao quadrado, uma vez que todos os quadrados terdo valor
positivo. A soma dos quadrados é entdo a soma dos quadrados das respostas em relacdo a

respectiva média. E calculada da seguinte maneira:

SQ = (X1 — Média)? + (X2 — Média)? ... + (Xn — Média)? (EQ. 2.9)
25.13.8 SOMA DOS QUADRADOS RESIDUAIS

A soma dos quadrados residuais, € calculado da mesma forma que o item 2.5.13.7.
Entretanto, ele leva em consideracdo a resposta estimada pela regressao linear e ndo a resposta
real obtida pelos equipamentos de ensaios.

2.5.13.9 MEDIA DE QUADRADOS TOTAIS

A média de quadrados totais é definida como a soma de quadrados totais (item 2.5.13.7)

dividida pelo numero de fatores experimentais.
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2.5.13.10 MEDIA DE QUADRADOS RESIDUAIS

A média de quadrados residuais é definida como a soma de quadrados residuais (item

2.5.13.8) dividida pelo numero de fatores experimentais.

2.5.13.11 ESTATISTICAF

A estatistica F testa o efeito conjunto dos fatores sobre a resposta experimentais geradas
pelos ensaios mecanicos, ou seja, ela verifica se ao menos um dos fatores explica a variacéo
das respostas experimentais. Desse modo, a hipotese nula (Ho) indicara que nenhum dos fatores
afeta as respostas, enquanto a hipotese alternativa (Ha) assegura que, pelo menos um dos fatores
influenciara a resposta, dentro dos graus de liberdade exigidos e dado um grau de significancia
estipulado pelo pesquisador.

Em termos matematicos, o valor de F € calculado pela divisdo entre a média de quadrados
totais (item 2.5.13.9) e a média de quadrados residuais (item 2.5.13.8). Os graus de liberdade
sdo usados para dividir ambas as somas dos quadrados. Para um modelo de regressdo, por
exemplo, quanto maior o F, melhor, pois significa que os quadrados médios do modelo sédo
maiores que os quadrados médios residuais. Quanto maior o F, mais significativo o valor de p
para a ANOVA.

2.5.13.12 F DE SIGNIFICACAO

E o Valor — p correspondente & estatistica F. Considerando o= 0,05, se F de significago for
< 0,05, a regressao linear ¢ significativa, mas se for > 0,05, a regressdo ndo ¢ significativa.
Embora o teste t e 0 Valor — p ja propiciem suporte suficiente para provar a influéncia
significativa dos fatores experimentais sobre as respostas a regra diz que se o F de significacdo
for menor que o 0,05, a regressédo é boa e, portanto, significativa.

2.6 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTQOS

Ap0s recapitular os conceitos gerais da estatistica elementar aplicadas ao planejamento

fatorial, podemos retomar sua abordagem de uma forma mais técnica e aprofundada.
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O crescente aumento da necessidade de economia de tempo e dinheiro além de
maximizacdo de rendimento, produtividade e processos tem feito com que profissionais das
mais diversas areas buscam o conhecimento de técnicas sistematicas de planejamento de
experimentos. A metodologia do planejamento experimental aliada a metodologia de superficie
de resposta é uma ferramenta poderosa, que se baseia na teoria estatistica e que fornece
informagdes seguras sobre o processo, minimizando o empirismo que envolve técnicas de
tentativa e erro (RODRIGUES e LEMMA, 2014; BOX et al., 1978).

Embora essa técnica tenha sido desenvolvida por Box em meados dos anos 50, somente
nas Ultimas décadas ela vem sendo mais intensamente utilizada, conforme reviséo na base de
dados do Food Science and Technology Abstracts (FSTA) como mostra a FIG. 2.14. Esse
aumento exponencial de sua utilizacdo nos ultimos 30 anos estd em consonancia com a chegada
do avanco tecnoldgico aos microcomputadores e a softwares estatisticos (RODRIGUES e
LEMMA, 2014).

1000
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600 - = = === ==

400 + - - - sy s e

200 + e

Q | m=m L % ‘ —
70-75 76-80 81-85 86-90 91-95 96-00 01-05 06-09
Periodo (1970 a setembro de 2009)

Numero de artigos publicados

FIG. 2.14 NUmero de artigos publicados que utilizaram DOE e MSR.
Modificado de (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

O delineamento experimental é capaz de reduzir drasticamente o nimero de experimentos
necessarios a alguma conclusdo cientifica. Além disso, é possivel ter uma melhor qualidade de
informagdo através dos resultados obtidos por esta técnica. Isso simboliza uma economia de
trabalho e, consequentemente, custo e tempo de producao.

Embora o pesquisador ou a equipe envolvida na otimizagdo de um material ou processo

deva, aparentemente, onerar mais tempo no inicio do processo com o estudo e planejamento
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das variaveis envolvidas, posteriormente esse tempo sera economizado por sucessivas
tentativas e erros frustrados até a chegada de um produto com caracteristicas satisfatorias,

entretanto, nem sempre otimizado.

2.7 DOE E COMPOSITO REFORCADO COM SERRAGEM

Qualquer experimento possui diversos fatores com maior ou menor grau de importancia.
Uma das principais questdes que surgem em trabalhos envolvendo o planejamento experimental
é a determinacdo da influéncia de um ou mais fatores sobre respostas experimentais. Uma
pratica laboratorial comum € a realizagdo de experimentos alterando um fator experimental de
cada vez, enquanto os demais fatores experimentais permanecem constantes em um
determinado valor.

O processo de tentativa e erro dispendia muito mais tempo e dinheiro e ndo encontra o
pardmetro experimental ideal quando se trata das interagGes de todas as varidveis ao mesmo
tempo. Quanto mais fatores existem dentro de uma populacdo de fatores a serem analisados,
maior € o nimero de andlises a serem feitas, deixando este processo com um alto custo e,
portanto, ndo atrativo do ponto de vista econémico. Gragas ao advento computacional, essa
préatica vem sendo cada vez menos empregada pois 0s softwares e microcomputadores, aliados
a avancados de métodos cientificos, diminuem o nimero de ensaios e aumentam a precisdo dos
resultados experimentais (RODRIGUES e LEMMA.2014; DAVIM e REIS. 2003;
GALDAMEZ. 2002).

Box et al., (1978) quebraram o paradigma da experimentacdo por tentativa e erro ao
avaliarem os resultados de otimizacdo de um mesmo experimento através de dois métodos
experimentais distintos: o estudo simultaneo de variaveis e o estudo de apenas uma variavel por
vez. No estudo simultaneo das variaveis desse experimento foi possivel obter um rendimento
32% maior que o estudo de apenas uma variavel por vez. Analisando uma variavel por vez é
como se elas estivessem amarradas umas as outras, ao contrério do estudo simultaneo, onde é
possivel analisar o efeito sinérgico entre as variaveis (RODRIGUES e LEMMA, 2014).

No delineamento experimental todos os fatores experimentais sofrem disturbios
simultaneos entre os seus niveis, de acordo com a matriz experimental. Assim se torna possivel
verificar e quantificar os efeitos sinérgicos e antagdnicos de cada fator experimental. As
respostas experimentais podem sofrer influéncia simultaneas e o valor ideal para um

determinado fator experimental X pode depender diretamente do valor de um fator experimental
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Y. Junto a estas vantagens esta a capacidade deste método em avaliar o erro experimental,
imprescindivel para especificar a confiangca com que se pode estimar a reprodutibilidade do
modelo adotado (NUR AIMI et al., 2014; RODRIGUES e LEMMA, 2014). Naturalmente, as
ideias do planejamento experimental séo aplicaveis a otimizacdo de produtos que ja existem
(RODRIGUES e LEMMA, 2014). Qualquer material, antes de receber o tratamento estatistico,
precisa ser desenvolvido. Desta forma, para que o produto possa existir € evidente que a técnica
de tentativa e erro € necessaria.

Antes do inicio de qualquer experimento é primordial que se trace o planejamento a ser
seguido. Varios autores sugerem que durante a experimentacdo seja feito um planejamento
estratégico para estabelecer detalhadamente o que deverd ser feito. Evidentemente o
delineamento experimental ndo é magico e muita das vezes, principalmente quando se tem um
grande namero de variaveis, mais de um planejamento é necessario. Por isso, existem técnicas
de selecdo de fatores (screening design) que buscam selecionar fatores criticos ao processo. A
estratégia sequencial de planejamentos em direcdo a condicdo otimizada é exatamente essa:

reduzir o nimero de variaveis pelo DOE Fracionado para se passar ao DOE Completo.

2.8 DOE COMPLETO

Um experimento é delineado em esquema fatorial completo quando todas as combinacdes
possiveis entre niveis e fatores estdo presentes. Os delineamentos fatoriais completos sdo Uteis
para os modelos de montagem de graficos de primeira ordem (que detectam efeitos lineares) e
podem fornecer informagdes sobre a existéncia de efeitos de segunda ordem (curvatura),
guando o projeto inclui pontos centrais.

Como descrito no item 2.5.5, os esquemas fatoriais ndo sdo considerados delineamentos
experimentais, mas sim delineamentos de tratamentos, sendo cada combinacdo entre niveis e
fatores um tratamento diferente. Por exemplo, sejam X e Y fatores (varidveis independentes)
de um experimento e ambos com trés niveis, logo o0 DOE Completo desses fatores e seus niveis

seriam estes demonstrados na FIG. 2.15.
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X1Y1 X1Y2 X1Y3
X2Y1 X2Y2 X2Y3
X3Y1 X3Y2 X3Y3

FIG. 2.15 DOE Completo de um experimento com 2 fatores e 3 niveis de regulagem.

Dessa forma, seja k o nimero de fatores experimentais, cada um com N niveis. Conforme
demonstrado na FIG. 2.16, a funcdo matematica que relaciona niveis e fatores pode ser expressa
como:

N° de tratamentos = NX (EQ. 2.10)

De acordo com essa relacdo matematica, o0 numero de experimentos cresce
exponencialmente com o nimero de fatores, de modo que este método ndo é usualmente préatico

quando estdo envolvidas acima de quatro variaveis.

Fatores
Niveis

k=1 k=2 k=3 k=4 k=5 k=6 k=K
1 =1 12=1 B3=1 14=1 15=1 15=1 1K
2 21=2 22=4 23=8 24=16 25=32 26=64 2K
3 31=3 32=9 3P=27 34=81 35=243 36=729 3K
4 41=4 42=16 43=64 44= 256 45=1024 45 = 4096 VIS
N N1 N2 N3 N4 N® N6 NK

FIG. 2.16 Niveis e fatores de um delineamento fatorial genérico.
Modificado de (RODRIGUES E LEMMA, 2014).

Para evitar a realizacdo do grande numero de experimentos necessarios pelo método do
DOE Completo, pode ser utilizado o DOE Fracionado de Plackett e Burman para a selecdo de

variaveis que realmente sejam criticas ao processo.
2.9 DOE FRACIONADO DE PLACKETT E BURMAN

Nossa intencdo ndo € decifrar matematicamente como sdo construidas as matrizes de
Plackett e Burman, mas sim apresentar o que sdo e as recomendacOes para sua utilizacao.

Detalhes sobre sua construcéo a partir das matrizes de Hadamard e a teoria dos corpos de Galois

podem ser encontrados em Rodrigues e Lemma (2014).
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Uma solucdo para o aumento rapido de fatores e, consequentemente, o numero de
tratamentos em delineamentos fatoriais completos, pode ser obtido através de delineamentos
prévios executados com base em fatoriais fracionados, que selecionam os fatores que realmente
levam a respostas experimentais 6timas. No uso préatico, o delineamento de Plackett e Burman
é utilizado para reduzir drasticamente o numero de fatores até um ndmero onde seja possivel
utilizar um DOE Completo.

Acima de 5 fatores o numero de tratamentos passa a ser grande para 0 DOE Completo. N&o
¢ interessante que se invista muito tempo e reagentes, matérias-primas, etc. em uma primeira
avaliagdo tdo distante da condigdo otimizada. Os delineamentos fatoriais fracionados de
Plackett e Burman sdo adequados para a triagem e a selecdo de fatores criticos. Esta técnica é
considerada mais conveniente uma vez que sdo mais flexiveis quanto ao nimero de ensaios
(RODRIGUES e LEMMA, 2014).

Durante o desenvolvimento de um material ou processo € costume listar um grande nimero
de fatores a serem avaliados e a ferramenta proposta por Plackett e Burman é muito valiosa
para uma selecdo prévia de fatores. O delineamento de Plackett e Burman é classificado como
um DOE Fracionado de dois niveis e seus arranjos sdo criados em tamanhos mdltiplos de
quatro, compostos de sinais positivos para os niveis superiores (+1), e sinais negativos para 0s
niveis inferiores (-1) (PLACKETT e BURMAN. 1946).

As etapas de selecdo de varidveis consistem de alguns passos fundamentais e sucessivos.
Primeiramente todos os fatores potencialmente relevantes para o processo devem ser listados e
atribuidos valores “bons” (+1) e “ruins” (-1) aos niveis de cada um, sendo fundamental que
nesta listagem estejam incluidas até mesmo aqueles fatores que, aparentemente, ndo produzem
efeitos significativos sobre as respostas experimentais. Caso algum fator seja omitido por ter
sido considerado irrelevante, todos os experimentos poderdo ter a necessidade de serem
repetidos.

Apb6s a montagem da tabela contendo todos os fatores potencialmente relevantes, as
analises estatisticas com um nivel de confianga de 90%, sendo esse intervalo bem aceito pela
comunidade cientifica. Ap0s 0s tratamentos estatisticos mostrarem que as respostas “boas” e
“ruins” foram produzidas e com valores bem distintos, levando-se em conta 0 erro
experimental, pode-se afirmar que a lista contém os fatores criticos. (VICENTINI et al., 2011).

Se esses procedimentos forem seguidos a risca, torna-se relativamente simples a selecéo
da matriz correta de Plackett e Burman a ser utilizada. Em experimentos com 8, 12, 16, etc. até

100 ensaios, de 4 em 4, podem ser conduzidos por matrizes de Plackett e Burman. Para cada
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um desses valores as matrizes possuem sinais que diferem entre si, ndo sendo uma matriz
idéntica a outra.

Durante a escolha de uma matriz de Plackett e Burman é fundamental que seja escolhida
uma matriz com, no minimo, 4 tratamentos a mais do que o0 numero de fatores avaliados no
processo. Uma matriz com o numero de tratamentos exatamente igual ao numero de fatores
extingue os graus de liberdade para o calculo do erro padrédo e leva a resultados ndo confiveis.

Somado a exigéncia anterior é importante adicionar a matriz escolhida, no minimo, uma
triplicata no ponto central (0). Isso possibilita a estimacdo do erro puro, sendo possivel avaliar
a repetibilidade do processo e auxilia o pesquisador a ter nogcdo do quanto o processo esta sob
seu controle. O acréscimo do ponto central possibilita tirar conclusGes mais adequadas sobre a
escolha dos niveis inferiores (-1) e superiores (+1) e possibilita verificar se existe ou nédo
curvatura naquela regido e se no ponto central (nivel 0) pode haver acréscimo ou decréscimo
do rendimento dentro do processo (RODRIGUES e LEMMA, 2014; VICENTINI et al., 2011,
PLACKETT e BURMAN. 1946; NUR AIMI et al., 2014).

2.10 SUPERFICIE DE RESPOSTA

A metodologia de superficie de resposta (MSR) foi desenvolvida por Box e Wilson em
1951 e auxilia na interpretacdo de dados experimentais gerados a partir do efeito de fatores
sobre as respostas experimentais. Seu diferencial é desenvolver uma relacdo simultanea entre a
resposta experimental e os fatores envolvidos no processo para o encontro de uma melhor regido
de trabalho e n&o apenas um ponto. (ROSTAMIYAN et al., 2015).

A metodologia de superficie de resposta se baseia em um conjunto de técnicas estatisticas
e matematicas Uteis para um melhor entendimento do comportamento do sistema mediante a
variacdo dos niveis de regulagem dos fatores. A superficie de resposta pode apresentar funcdes
de aproximacdo denominadas de modelo de regresséo polinomial de 1° ordem, que representa
o efeito linear, ou modelo de 2° ordem, que representa o efeito de curvatura através de uma
combinacéo do efeito linear, quadratico e de interacdo. (ROSTAMIYAN et al., 2015; BOX et
al., 1978).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS UTILIZADOS

A serragem utilizada nesta pesquisa foi obtida do processamento de lascas de madeira de
Dinizia excelsa Ducke (Angelim vermelho) geradas durante o aplainamento de troncos em
madeireiras de Goiania— GO para posterior utilizacdo na construcéo civil. As aparas gelatinosas
foram gentilmente doadas pela Génix, empresa produtora de capsulas farmacéuticas duras
situada no (DAIA), Distrito Agroindustrial de Anépolis — GO.

A glicerina loira utilizada na fabricacdo dos corpos de prova foi gentilmente doada pela
empresa Caramuru, empresa beneficiadora de soja, milho, girassol e canola, situada em Ipameri
- GO.

3.2 SOFTWARES DE CALCULOS E ANALISES ESTATISTICAS

O tratamento matematico das respostas obtidas foi feito por softwares interativos de alta
performance voltado para o célculo numérico. Esses programas investigam resultados
numeéricos da interacdo, a partir modelos matematicos baseados nos algoritmos de métodos
numéricos, entre os fatores envolvidos no experimento. Esses algoritmos sdo uma sequéncia
finita de instruces bem definidas contidas nas tabelas dos planejamentos experimentais.

Esses softwares de linguagem técnica computacional auxiliam no tratamento estatistico dos
dados obtidos das operagBes experimentais, producdo de gréficos lineares e gréaficos de
probabilidade normal. Todas as tabelas, calculos de regressao linear, analises de variancia e a
producdo de graficos de duas dimensdes (2D) foram produzidos com o auxilio do programa de
planilha Microsoft Excel 2013®. O grafico de superficie de resposta foi produzido a partir do
programa de computacdo numérica com uma linguagem de programacao de alto nivel chamado
GNU Octave®.
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3.3 CARACTERIZACAO DAS FIBRAS DE ANGELIM VERMELHO
3.3.1 BENEFICIAMENTO DA MATERIA-PRIMA

Inicialmente, as lascas provenientes do corte dos troncos de Angelim Vermelho foram
moidas em um moinho de facas e martelo. Posteriormente, a serragem obtida foi tamizada em
equipamento de padronizacdo granulométrica da marca HELVVAN composto por um prato, uma

tampa e trés peneiras nas seguintes aberturas: 0,125; 0,18 e 0,25 mm.

3.3.2 DISTRIBUICAO DE FREQUENCIA DE MEDIDAS DA SERRAGEM

Para a determinacdo e construcdo dos graficos de distribuicdo da frequéncia do
comprimento e diametro médio das fibras vegetais uma quantidade de serragem foi depositada
sobre a superficie de uma fita de carbono. A serragem foi analisada em modo ambiental com o
auxilio de um microscopio da FEI modelo QUANTA FEG — 250 no Laboratdrio de Microscopia
Eletrénica do IME. No campo da imagem obtida foram selecionadas 50 fibras aleatoriamente

e suas medidas foram obtidas com o auxilio do software de imagens, ImageJ®.

3.4 FLUXOGRAMA DOS PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Para fins didaticos e de melhor entendimento da finalidade de todas as etapas do processo
do planejamento experimental, o fluxograma abaixo foi montado para uma visualizacédo
resumida de todo o processo experimental. Os detalhes de cada etapa estdo esbocados ao longo

do texto.
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Conjectura dos fatores S Produgdo dos primeitos S Delineamento dos niveis de
potencialmente criticos compositos por tentativa e erro regulagem dos fatores

\/

Selecdo dos fatores pelo Andlises estatisticas e
delineamento de Plackette = ——=| Delineamento fatorial completo ——> construcao do grafico de
Burman superficie de resposta

\/

Producéo do compésito nas - A Microscopia eletronica de
melhores condicdes — Corﬁ”g;:fgs(%rgr_rg'.?g‘/ggc) —> | varredura das fibras, superficie
encontradas P e regiBes de fratura dos filmes

FIG. 3.1 Fluxograma dos procedimentos experimentais.

3.5 DOE FRACIONADO

35.1 CONJECTURA DOS FATORES CRITICOS AS RESPOSTAS MECANICAS

Antes de qualquer procedimento experimental é importante que se defina a problematica
do material que se pretende resolver. Por isso, um levantamento bibliografico prévio foi feito
para se identificar todas os fatores potencialmente criticos sobre as respostas utilizadas na
otimizagcdo do material (RODRIGUES e LEMMA, 2014). Essas informacfes podem ser
visualizadas na TAB. 3.1.
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TAB. 3.1 Fatores experimentais potencialmente criticos e suas caracteristicas de interesse.

Fator

Referencial Tedrico

Granulometria da serragem

O aumento ou diminuigdo do tamanho médio das fibras pode alterar
respostas mecanicas

Proporg¢do de Serragem

Existe um limite superior critico de fibras vegetais onde o reforco do
material € maximo.

Tratamento de superficie das fibras com
NaOH

O NaOH provoca rugosidades na superficie das fibras podendo
melhorar a interface fibra/matriz

Concentracéo da solucéo de NaOH

Existe uma concentragdo critica que ndo provoca a degradacéo das
fibras vegetais

Propor¢éo da solu¢do de NaOH/fibras

Existe uma proporgdo ideal para que o tratamento seja efetivo sem,
no entanto, haver saturacdo da solugdo alcalina

Tempo de tratamento de superficie

Existe um tempo ideal para que as fibras fiqguem em contato com a
solucdo alcalina e ndo sejam degradadas

Proporcdo de Gelatina

Existe uma concentracéo ideal de matriz polimérica para que o
reforco mecanico seja maximo

Proporg¢do de Glicerina

Existe uma proporgao ideal de glicerina para que o material ndo fique
quebradico, tampouco muito maleéavel

Proporgdo de PEG

O PEG é capaz de diminuir a viscosidade conduzindo a uma melhora
da interface fibra/matriz.

Propor¢éo de Alginato

O Alginato de Sdédio é um agente de suspenséo e tem a capacidade de
aumentar a viscosidade aumentando a homogeneidade de
distribuico das fibras vegetais na matriz polimérica.

Tempo de Banho Maria

Existe um tempo de banho ideal onde o gasto de energia seja minimo
e a solubilizagdo da gelatina seja maxima.

Temperatura do Banho-Maria

Existe uma temperatura onde o gasto de energia elétrica seja minimo,
mas satisfatdria para promover a solubiliza¢éo da gelatina.

Adaptado de (CALLISTER JR. e RETHWISCH, 2013; BELTRAMI, SCIENZA e
ZATTERA, 2014; BIGI et al., 2004; RIQUELME et al., 2015; ADEKUNLE et al., 2011).

3.5.2

PRODUCAO DE COMPOSITOS POR TENTATIVA E ERRO

Apbs a definicdo dos fatores a serem trabalhados, a producdo dos primeiros compositos se
deu por tentativa e erro. Diversos compésitos foram produzidos até a obtencdo de um material
com caracteristicas mecanicas e organolépticas convincentes, porém distante da condicao
otimizada. Para a sua producéo todos os fatores foram expostos a diferentes niveis de regulagem
e, em seguida, combinados entre si de acordo com a matriz experimental utilizada. Todos os
componentes solidos foram pesados em balanca analitica Gehaka, modelo BK 300, de precisdo
0,001 g. Os constituintes com afericdo volumétrica foram medidos com auxilio de pipeta
graduada e péra.

Ap0s a obtencdo do material ndo otimizado, os gradientes correspondentes ao compasito de
sucesso se tornaram correspondentes ao nivel de regulagem intermediario (0). A partir da
escolha dos niveis intermediarios, os valores circunvizinhos ao nivel intermediario (0) de cada

fator foram simetricamente estipulados como niveis inferiores (-1) e niveis superiores (+1).
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353 DELINEAMENTO DOS NIVEIS DE REGULAGEM

Os fatores foram incluidos no planejamento fatorial e seus niveis de regulagem superiores
(+1) e inferiores (-1) foram estabelecidos com base nas quantidades estipuladas durante a
producdo do material por tentativa e erro (que corresponde ao nivel intermediario (0)).

A proporcdo de cada fator esta correlacionada a uma varidvel presente em todos os
tratamentos, porém, fixa em um valor padrdo. Essa escolha foi adotada para fins de
simplificacdo de calculos. Sendo assim, os niveis de cada fator foram calculados tomando-se
como referéncia 0 mesmo volume de agua (200 mL) utilizado em todos 0s experimentos ao
longo do processo. A quantidade dos niveis correspondentes a cada fator pode ser verificada na
TAB. 3.2.

TAB. 3.2 Fatores e seus respectivos niveis de regulagem.

Nivel Inferior Nivel Intermediario Nivel Superior

Fator

(-1)

(0)

(+1)

Granulometria da Serragem
(mm)

Proporgdo de Serragem
Proporcdo de Gelatina
Proporcdo de Glicerina loira

Proporcéo de PEG
Proporgéo de Alginato de
Saédio
Tempo de Banho

Temperatura de Banho

0,125
5%
22%
8%
0%
0%
20 min

90°C

0,18
6%
23%
9%
2,5%
1%
22,5 min
95°C

0,125
%
24%
10%
5%
2%
25 min

100°C

354 SELECAO DE VARIAVEIS POR PLACKETT E BURMAN

Para a selecdo dos fatores foi utilizada uma tabela de Plackett e Burman para 8 fatores ja
montada por Rodrigues e Lemma (2014), conforme as regras apresentadas no item 2.9. E
importante ressaltar que, embora a tabela de Plackett e Burman apresente as colunas designadas
por variaveis inertes (V1), conforme a TAB. 3.3, elas ndo devem fazer parte da matriz de dados
guando os calculos forem procedidos por computadores, uma vez que o software considerara
as variaveis inertes como fatores pertencentes ao delineamento fatorial, calculando os efeitos

como se fosse um delineamento totalmente saturado.

68



Como nesta pesquisa todos os calculos foram procedidos por softwares, somente as colunas
de seus fatores experimentais foram adicionadas para procedimento de calculos.
Automaticamente, 0 nimero de ensaios realizados a mais do que o nimero de fatores estudados
sera utilizado pelo software como graus de liberdade para o célculo do erro puro e avaliagdo
estatistica. Entretanto, caso os céalculos fossem feitos a méo, seria necessario a adi¢éo de todas
as colunas para célculo do erro padrdo, que € obtido a partir das varidveis inertes (RODRIGUES
e LEMMA, 2014).

Nesta fase € muito importante que todos os experimentos sejam acompanhados bem de
perto para se assegurar que todos eles estejam sendo executados conforme o plano experimental
e ndo fora dele. Qualquer processo que fuja ao plano (mudanca drastica da umidade relativa do
ar, temperatura ambiente, alteracdo do plano de corridas, etc.) deve ser cuidadosamente
registrado em um relatdrio de campo pois essas informag6es podem ser Uteis no momento da

analise estatistica dos dados.

TAB. 3.3 Delineamento de Plackett e Burman para 8 fatores.

Ensaios A B Cc D E F G H VIl VI2 VI3
1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1
2 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1
3 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1
4 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1 +1
5 +1 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1
6 +1 +1 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1
7 -1 +1 +1 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1
8 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1
9 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1 +1 -1 +1
10 +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1 +1 -1
11 -1 +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1 +1
12 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1
13 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
14 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
15 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

A — Granulometria da Serragem
B — Proporcéo de Serragem
C — Proporcéo de aparas farmacéuticas

D — Proporcéo de Glicerina
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E — Teor de Polietilenoglicol

F — Proporgéo de Alginato

G — Temperatura do Banho-Maria
H — Tempo do Banho-Maria

VI1 — Variavel inerte 1

V12 — Variavel inerte 2

VI3 — Variavel inerte 3

3.6 DOE COMPLETO

3.6.1 DETERMINACAO DE NOVOS NIiVEIS DE REGULAGEM PARA DOE
COMPLETO

Ap0s a identificacdo das variaveis criticas ao processo e a obtengdo de seu comportamento
com base em seus coeficientes, novos niveis de regulagem foram adotados conforme o
comportamento dos fatores criticos ao processo. Os novos niveis adotados estdo esbocados na
TAB. 3.4.

TAB. 3.4 Fatores e niveis utilizados no DOE Completo.

Nivel Inferior Nivel Intermediario Nivel Superior
Fator
(1) ©) (+1)
Proporgdo de Serragem 6% 8% 10%
Proporgdo de Gelatina 23% 26% 29%

E importante ressaltar, conforme dito no item 3.5.3, que todas essas proporcdes S&o

referentes ao mesmo volume de agua utilizado (200 mL) em todos os experimentos.

3.6.2 DOE COMPLETO 32

Para a execucdo dos ensaios referentes ao DOE Completo, a TAB. 3.5, envolvendo a
combinacdo entre todos os fatores criticos e seus niveis, foi montada. Essas combinacGes
geraram 9 diferentes tratamentos. Com o objetivo de se estipular o erro padrdo e a
reprodutibilidade experimental, 0 DOE Completo foi realizado em duplicata. Conforme sera

visto em tabelas adiantes, seus resultados aparecerdo em tabelas contendo 18 tratamentos, sendo
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0 segundo grupo de ensaios (10 — 18) as replicatas correspondentes, respectivamente, ao
primeiro grupo de ensaios (1 —9).

TAB. 3.5 DOE Completo 32 dos fatores criticos.

e e
1 -1 -1
2 -1 0
3 -1 !
4 0 1
5 0 0
6 0 !
7 1 1
8 1 0
9 1 !

3.6.2.1 MATRIZ DE DADOS

Para a realizacdo das analises estatisticas de lineares e/ou quadraticas de interacdo entre 0s
fatores a TAB. 3.6 foi montada. Esta tabela nada mais é que o processamento matematico da

TAB. 3.5, conforme os coeficientes de grau 1 ou grau 2 a que os fatores estdo elevados.

TAB. 3.6 Matriz de dados utilizada nos célculos estatisticos do DOE Completo.

(Proporgéo de
Ensai Proporciode  Proporciode  (Proporgiode  (Proporcdo de Gelatina)
nsaio Gelatina Serragem Gelatina)? Serragem)? versus
(Proporcéo de
Serragem)
1 -1 -1 1 1 1
3 1 -1 1 1 1
7 -1 1 1 1 1
1 -1 -1 1 1 1
3 1 1 1 1 1
6 1 0 1 0 0
7 -1 1 1 1 1
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3.7 COMPOSITOS DE RESIDUOS (F1) E DE GELATINA PURA (F2)

Ap0s a determinacdo dos fatores criticos e a regido do grafico de superficie de resposta onde
a proporcao entre os componentes leva a melhores respostas, foram produzidos dois diferentes
filmes (nas mesmas condi¢cOes experimentais) para 0 estudo comparativo entre suas
propriedades mecénicas, comportamento térmico, superficie de fratura e superficie de suas
faces superiores e inferiores. Considera-se aqui nesta pesquisa que a face superior é aquela
voltada para o ambiente e a face inferior é aquela voltada para o fundo do molde de silicone. O
filme produzido apenas com residuos farmacéuticos gelatinosos foi designado de filme 1 (F1)
e o filme produzido apenas com a gelatina farmacéutica bovina foi designado de filme 2 (F2).

Os demais componentes foram mantidos na mesma proporcao para os dois filmes, ou seja:

Compésito F1: Compdsito produzido com serragem, glicerina loira, agua e residuos de

capsulas farmacéuticas.

Composito F2: Compdsito Produzido com serragem, glicerina loira, agua e gelatina bovina

pura (grau farmacéutico).

@ S

FIG. 3.2 Composito F1 com matriz polimérica de residuos farmacéuticos (a) e composito F2
com matriz polimérica de gelatina bovina pura (b).

Este estudo comparativo foi realizado para que fosse comprovado que a produgdo do
material apenas com residuos industriais teria resultados tdo diferentes de um material

produzido com matéria-prima (gelatina bovina) nunca antes utilizada.
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3.8 COMPOSITOS UTILIZADOS NOS ENSAIOS MECANICOS

Todos os filmes utilizados para a producéo dos corpos de prova foram confeccionados em
um molde de silicone de 16 x 13 x 0,3 cm. Primeiramente, as aparas farmacéuticas foram
vertidas em um Béquer de 500 mL juntamente com a glicerina loira e a serragem,
respectivamente. Apos a adi¢do dos principais componentes, os demais foram adicionados
conforme a tabela a ordem da TAB. 3.3. A este Béquer foi adicionado 200 mL de agua de
torneira e, em seguida, levado ao Banho Maria para solubilizacdo das aparas farmacéuticas.
Apos finalizado o tempo no Banho Maria, o material foi vertido nos moldes de silicone
devidamente nivelados para a obtencdo de uma espessura homogénea e sobre o material
gelatinoso foi borrifado alcool 95% para a retirada das bolhas formadas na sua superficie. Este
processo foi genérico a todos os tratamentos.

Apos a retomada da estrutura terciéria da gelatina e o seu endurecimento o molde foi levado
a uma estufa de fluxo de ar forcado para secagem a 50 + 2,0 °C durante 20 horas. Ap0s a perca
de agua do material por solvent casting (ou perda de solvente por superficie) os filmes
gelatinosos foram levados ao laboratorio de apoio técnico (LAPTEC) do IMA para serem
recortados pelo método de prensagem produzir os corpos de prova, conforme FIG. 3.3, de
acordo as especificacOes de corpos de prova de tracdo (norma DIN 53504) e de rasgamento
(DIN ISO 34-1/2004).

3.9 ENSAIOS MECANICOS

Os ensaios de tracdo e rasgamento foram realizados no laboratério de ensaios mecanicos do
Instituto Militar de Engenharia seguindo as diretrizes da norma DIN 53504 e DIN ISO 34-
1/2004, para tracdo e rasgamento, respectivamente. Os ensaios foram procedidos em maquina
de ensaios Universais da EMIC modelo DL 10.000 com uma taxa de deformagdo 500 mm/min
e uma célula de carga com capacidade de 50 kgf. A tensdo maxima suportada pelos corpos de

prova foi obtida pela razdo entre a forca aplicada e a area da secdo retangular, como mostra a

(EQ. 2.1).

S=FIA (EQ. 3.1)
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Onde:

F: forca aplicada

A: area da secdo retangular do corpo de prova

(@) (b)

FIG. 3.3 Corpos de prova de tracao (a) e rasgamento (b). Os corpos de prova verdes sdo
oriundos de F1 e os vermelhos de F2.

3.10 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) possui uma grande profundidade de foco,
com alta resolucdo e permite que as amostras dos filmes poliméricos sejam melhor avaliadas
quanto a homogeneidade e interacdo dos compostos nos filmes. Para ajudar a elucidar possiveis
diferengas estruturais nos filmes de gelatina com as diferentes composi¢des utilizadas no

experimento, a microscopia eletrdnica de varredura foi utilizada.
3.10.1 SERRAGEM DO DOE FRACIONADO

A analise microestrutural para o dimensionamento de comprimento e diametro das fibras
correspondentes aos trés diferentes niveis de regulagem do planejamento da matriz de Plackett

e Burman foram observadas em microscopio eletronico de varredura (MEV) da FEI modelo
Quanta FEG — 250 do Laboratério de Microscopia Eletrénica do IME (LAMEYV).
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3.10.2 SERRAGEM E SUPERFICIE DE FRATURA DO DOE COMPLETO

A analise microestrutural das fibras com didmetro selecionado para o DOE Completo e a
analise dos compositos validados foram realizadas no Centro Regional para o Desenvolvimento
Tecnoldégico e Inovagdo (CRTI), localizado no parque Tecnolégico Samambaia da
Universidade Federal de Goias. As analises foram realizadas em um microscopio eletrdnico de
varredura (MEV) da marca JEOL, modelo JSM-IT 300 no modo SE (Secondary Electrons).
Para as analises no MEV, os compositos de gelatina e a fibra vegetal foram recobertos por

pulverizacdo catddica (sputtering) com material condutor (ouro).

¥

FIG. 3.4 Microscopio Eletrénico de Varredura JEOL — JSM — IT 300.

3.11 ANALISES TERMICAS DOS COMPOSITOS

As curvas de TGA/DTG foram obtidas separadamente do F1 e do F2. Para esta andlise
foram utilizadas, aproximadamente, 10 mg de cada amostra que foram acondicionadas em
cadinho de aluminio. As amostras foram encaminhadas ao IMA e ensaiados em equipamento
da TA Instrument, modelo 2910. O ensaio foi realizado utilizando-se razéo de aquecimento de
10 °C/min, atmosfera dinamica de Nitrogénio com vazdo de 100,0 mL/min e intervalo de
temperatura de 25,0 °C a 800 °C.

As amostras destinadas & anélise de DSC foram encaminhadas ao IMA-UFRJ e ensaiadas
em equipamento da Netzsch modelo DSC 204 F1 Phoenix operando em atmosfera de nitrogénio
com taxa de aquecimento de 10°C/min em um intervalo de temperatura de 25 — 250°C.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DOE FRACIONADO

411 DISTRIBUICAO DE FREQUENCIA DA SERRAGEM UTILIZADAS NO DOE
FRACIONADO

A andlise da distribuicdo de frequéncia do numero de fibras por intervalo de diametro e
comprimento foi feita a partir da amostragem aleatoria simples de 50 fibras vegetais de Angelim
Vermelho. Como as fibras vegetais deste estudo estdo na forma de serragem, primeiramente
foram feitas micrografias eletronicas das trés granulometrias correspondentes aos niveis de
regulagem do planejamento fatorial. Para a analise microestrutural, as fibras foram observadas
em microscopio eletrénico de varredura (MEV) da FEI, modelo Quanta FEG — 250 no
laboratdrio de microscopia eletronica de varredura (LAMEV) do IME.

Posteriormente, as dimensdes de cada fibra foram obtidas com auxilio do software de
tratamento de imagens, Imagel®. As FIG. 4.2, FIG. 4.3 e FIG. 4.4 mostra o padrio de

distribuicdo diametral e de comprimento apresentado nesse lote, respectivamente.

(@) (b) (©

FIG. 4.1 Fibras de 0,125 mm de didametro (a). Aumento de 200x. Fibras de 0,18 mm (b) de
didmetro. Aumento de 140x. Fibras de 0,25 mm (c). Aumento de 70 X.
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FIG. 4.2 Gréficos de distribuicdo normal de comprimento (a) e didmetro (b) das fibras
vegetais padronizadas com malha de abertura de 0,125 mm.
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FIG. 4.3 Gréficos de distribuicdo normal de comprimento (a) e didametro (b) das fibras
vegetais padronizadas com malha de abertura de 0,18 mm.
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FIG. 4.4 Gréficos de distribuicdo normal de comprimento (a) e diametro (b) das fibras
vegetais padronizadas com malha de abertura de 0,25 mm.
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Analisando os graficos anteriores é possivel notar que, enquanto a dimensdes referentes
ao didmetro obedecem a uma distribuicdo normal de frequéncia, o comprimento ndo obedece a
este modelo de distribuicao. Isso esta de acordo com o esperado pois a abertura das malhas nao
¢ capaz de selecionar diferentes comprimentos. Por exemplo: Suponhamos que nesta
amostragem tenhamos duas fibras com o didmetro X. Porém, uma possui comprimento Y e a
outra 2Y. Ambas serdo selecionadas pela mesma malha e estardo na mesma amostragem, porém
terdo comprimentos bem diferentes.

Por este motivo, o comprimento das fibras ndo obedece a uma distribuicdo normal de
frequéncia. Sendo assim, neste estudo, enquanto o diametro é uma variavel que pode ser
controlada pelo pesquisador, o comprimento pode apenas ser previsto em um intervalo de
comprimento.

A amostragem tratada com a malha de 0,125 mm revela que nesta populacdo de
serragem 26% dos individuos dessa populacdo possuem diametro entre 0,09 — 0,20 mm. Em
um primeiro momento, pode parecer estranho ja que a malha deveria selecionar fibras de 0,125
mm. No entanto, particulas menores sdo capazes de passar através desta malha sendo o correto
afirmar que nessa populacdo existem fibras da malha anterior utilizada (0,06 mm) até 0,125
mm. Como este tamanho de particula é extremamente pequeno, ndo existiam malhas
disponiveis no laboratdrio neste intervalo granulométrico (0,06 — 0,125) para se fazer uma
separacdo mais apurada. Nesta mesma populacédo foi possivel notar que 36% dos individuos
dessa populacdo de serragem apresentaram o comprimento entre 0,20 — 0,31 mm. Dessa forma,
essas fibras possuem uma razdo de aspecto média de 2,68.

A amostragem tratada com a malha de 0,18 mm revela que nesta populacdo de serragem
40% dos individuos dessa populacdo possuem diametro entre 0,16 — 0,18 mm. Segundo
observado, parece que maiores diametros contribuem para maior uniformidade da distribuicédo
de frequéncia. E possivel observar que a maior parte das fibras (40%) se localizam nesse
intervalo granulométrico. Nesta mesma populagdo foi possivel notar que 38% dos individuos
dessa populacédo de serragem apresentaram o comprimento entre 0,25 — 0,36 mm. Dessa forma,
essas fibras possuem uma razéo de aspecto média de 1,79.

A amostragem tratada com a malha de 0,25 mm revela que nesta populagdo de serragem
30% dos individuos dessa populacdo possuem diametro entre 0,21 — 0,24 mm. Também ¢é
possivel observar que a maior parte das fibras (40%) se localizam nesse intervalo

granulométrico. Nesta mesma populacdo foi possivel notar que 38% dos individuos dessa
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populagéo de serragem apresentaram o comprimento entre 0,48 — 0,68 mm. Dessa forma, essas
fibras possuem uma razao de aspecto média de 2,57.

No gue tange ao comprimento das fibras nota-se que os maiores comprimentos estao
associados aos maiores diametros. Isso, provavelmente se deve as fibras lignoceluldsica que
sdo formadas por cadeias nano-escalares de fibrilas de celulose que se estendem
helicoidalmente ao longo do eixo da fibra e sdo interconectadas pelas regides amorfas
compostas de lignina e hemicelulose, conforme a FIG. 2.4. Dessa forma, existira mais regies
amorfas interconectando mais cadeias nano-escalares a medida que o didmetro aumenta,
contribuindo para eixos de fibra mais reforgados e, consequentemente, mais unidos uns aos

outros sendo assim mais dificil sua separacdo durante a moagem.

4.1.2 ENSAIO DE TRACAO REFERENTE A MATRIZ DE PLACKETT E BURMAN

As tabelas da pagina 150 apresentam os resultados obtidos nos ensaios de tracdo
realizados nos corpos de prova produzidos pelo método de corte e prensagem. Esses ensaios
foram conduzidos para que fosse possivel obter respostas oscilantes conforme a combinacéo de
diferentes niveis e fatores, ordenada pela tabela de Plackett e Burman e assim,
consequentemente, identificar as varidveis que sdo criticas ao Ensaio de Tragdo. O que se pode
analisar é que o coeficiente de variacdo de todos os grupos de ensaios de tracdo foi alto. A
precisdo experimental foi baixa ja que essa ¢ uma medida de dispersao relativa, empregada para
estimar a preciséo de experimentos e representa 0 desvio-padrdo expresso como porcentagem
da media.

Embora todos os critérios de qualidade experimental e rigor cientifico tenham sido
adotados, a baixa precisdo pode ser explicada em virtude do tamanho das fibras e do tipo de
matriz polimérica utilizadas neste experimento. As vidrarias laboratoriais tém como
componente majoritario o didxido de silicio, também conhecido como silica. A silica é uma
molécula polar, ja que possui dois atomos de oxigénio em sua estrutura que podem interagir
com as hidroxilas do material lignoceluldsico, conforme a FIG. 2.3, e com os elétrons presentes
nas aminas dos aminoacidos, conforme a FIG. 2.6.

Diante disso, esse tipo de vidraria tem a capacidade de adsorver uma quantidade
consideravel de matriz e fibras vegetais em sua superficie que varia de experimento para
experimento. Dessa forma, o que pode se esperar é que haja uma variagdo de fibras e matriz de

um experimento para outro.
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A presenca de microrregides contendo apenas gelatina vistas na microscopia eletronica
de varredura, tais como da pagina 111, também pode estar relacionada a concentradores de
tensdo, colaborando para a variacao encontrada nos resultados dos ensaios de tracdo. Os
resultados gerados pelos ensaios de tracdo conforme DIN 53504 referentes aos 15

diferentes tratamentos da TAB. 3.3 podem ser visualizados no Apéndice A da pégina 150.

4121 SELECAO DE FATORES CRITICOS A TRACAO PELA MATRIZ DE
PLACKETT E BURMAN

Os resultados de regressédo linear e ANOVA estdo apresentados na TAB. 4.1. Esses
resultados foram obtidos a partir do processamento matematico das médias aritméticas pelo
pacote de andlise de dados do Excel. Segundo Rodrigues e Lemma (2014), para a triagem de
fatores criticos é recomendado que se escolha um intervalo de confianca de 90% (Valor — p <
0,1) e que se deixe o intervalo de confianca de 95% apenas para a otimizacdo do material.
Portanto, neste intervalo de confianca, € possivel observar que apenas os fatores “Proporcao de
PEG” (Valor — p = 0,026099098) e “Temperatura do Banho” (Valor — p = 0,035353056)
contribuiram de forma estatisticamente significativa sobre a resposta do Ensaio de Tracéo.
Dessa forma, pode-se concluir que os efeitos dos demais fatores sobre essa resposta adotada
séo frutos do acaso.

Caso fosse escolhido um intervalo de confianga mais baixo, por exemplo, 80%, todos 0s
fatores com Valor — p < 0,2 tais como a o fator “Granulometria da Serragem” (Valor — p =
0,16857779), Proporcéo de Gelatina (Valor — p = 0,159802933) e Proporc¢éo de Glicerina Loira
(Valor — p = 0,150658619) nao teriam seus efeitos considerados fruto do acaso sobre essa
resposta. Embora os efeitos desses fatores, no intervalo de confianca de 90% sejam
considerados frutos do acaso, é necessario 0 bom senso para, de antemdo, inferir que, embora
a sua contribuicdo seja ou nédo seja considerada estatisticamente significativa para a resposta
adotada, tais fatores sdo imprescindiveis & producdo deste composito. E impossivel de se
imaginar este compdsito sem a gelatina (que é sua matriz polimérica) ou mesmo sem a glicerina
loira (que é seu plastificante), pois sdo varidveis crucialmente importantes para o seu
desenvolvimento.

Segundo Rodrigues e Lemma (2013), a definicdo dos niveis inferiores (-1) e superiores

(+1) pode, aparentemente, ndo ter sido a mais adequada pois as respostas nos niveis superiores
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e inferiores podem ser ter sido aproximadamente iguais, sugerindo que os efeitos desses fatores
ndo sdo significativos nessa faixa de estudo adotada.

Embora, em uma primeira analise, fosse apropriado refazer todo o planejamento
experimental com a escolha de novos niveis de regulagens, é apropriado conciliar os calculos
as variaveis praticas. O modelo matematico ndo tem a capacidade de “raciocinar” que o molde
de silicone utilizado para a producéo dos filmes possui limite volumétrico, tampouco que acima
de 50 °C a gelatina comeca a mudar de estado fisico. O modelo matematico apenas apresenta a
regressdo linear e a ANOVA com base nos valores obtidos experimentalmente, ficando a
interpretacdo destas informacdes a cargo do pesquisador.

Tomando a o fator “Proporcao de Gelatina” como exemplo, poderiamos tentar aumentar a
sua faixa de estudo para obter um intervalo mais amplo e, consequentemente, respostas com
valores mais distantes entre si. Entretanto, segundo a prética laboratorial e o conhecimento do
pesquisador das limitacdes desse experimento, seria impossivel grandes extrapolacGes além das
adotadas ja que.

Reiterando que todos os fatores deste estudo tomaram como referéncia, para a
determinacdo de seus niveis de regulagem, o mesmo volume de &gua (200 mL) em todos os
experimentos, caso ampliassemos o intervalo de estudo do fator “Proporcdo de Gelatina” e
assim tendéssemos ao nivel inferior (-1) deste fator, o0 material teria praticamente sé serragem
e agua em sua estrutura (ndo podendo tomar forma de filme polimérico). Da mesma forma, se
tendéssemos ao nivel superior (+1) desse fator, teriamos transbordamento da gelatina pois o
molde de silicone produzido possui limite volumétrico.

Quando se existe a duvida se um fator é realmente importante ou nao dentro de um
processo, é pratica comum adotar a sua auséncia no experimento como sendo nivel inferior (0).
Ao contrario da gelatina e da glicerina loira que sdo cruciais ao processo de obtencdo do
material pelos motivos ja ditos, existia a divida se as conjecturas a respeito do fator ‘Propor¢ao
de PEG” e do fator “Propor¢do de Alginato de Sodio” estariam corretas e se realmente seus
efeitos influenciavam na resposta de tracdo. Por este motivo, seus niveis inferiores (-1) foram
fixados na concentracéo zero, ou seja, seus intervalos de estudo partiam desde a auséncia destes
dois componentes na composi¢ao do material até os seus niveis superiores estabelecidos na
TAB. 3.2.

Analisando os valores da regressao linear e a ANOVA da TAB. 4.1 referentes ao fator
“Propor¢ao de PEG” (Valor —p: 0,026099), é possivel verificar que seu efeito € estatisticamente
significativo. O seu coeficiente negativo (-2,2725) indica que os melhores resultados de
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Resisténcia a Tragdo sdo obtidos quando a fator “Propor¢do de PEG” caminha em diregdo ao
nivel inferior (-1), ou seja, sua auséncia dentro do experimento. Logo, pode-se concluir que o
PEG pode ser excluido das proximas etapas do DOE Completo 32.

Os demais fatores tais como a Propor¢édo de Serragem/agua e o tempo de banho também
nédo foram significativos em suas faixas de estudo, significando que suas alteracbes provocam
resultados gerados ao acaso. Por isso eles foram fixados em valores que condicionam as
melhores respostas conforme seus coeficientes indicam, ou seja, tendendo ao nivel inferior (-1)
ou superior (+1) de cada fator. Dessa forma, a Proporcao de Serragem/agua foi fixada em seu
nivel inferior (-1) devido seu coeficiente negativo (-0,799) e o tempo do banho fixado em seu
nivel superior (+1) devido seu coeficiente positivo (0,599833333).

Apbs a identificacdo dos fatores criticos, uma nova regressao linear e analise de variancia,
apresentada na TAB. 4.2, foram realizadas para a obtencdo de um modelo de regressao mais
ajustado.

O erro padréo associado a cada fator infere que, se o coeficiente do fator € muito maior que
seu erro, seguramente esse coeficiente € significativo e pode ser utilizado com confianca para
andlises estatisticas, entretanto se o coeficiente ndo for muito maior que seu erro, entéo ele nao
é tdo significativo.

Entretanto, analisando o R? (0,504581) e o R2? ajustado (0,422011) é possivel notar que
esse modelo ndo € tdo poderoso pois seus valores sdo baixos. Como esses coeficientes medem
0 grau do de proximidade entre as respostas experimentais estimadas (linha de tendéncia) e as
respostas experimentais registradas pelos equipamentos é possivel notar que ha um desvio
consideravel entre as respostas estimadas e as registradas pelos motivos ja descritos no item
4.1.2.
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TAB. 4.1 Regressdo Linear e ANOVA referente aos Ensaios de Tracéo.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 6,145 0,692411 8,874791 0,000114 4,450732199 7,839267801 4,7995213 7,4904787
Granulometria da Serragem -1,21167 0,774139 -1,56518 0,168578 -3,105915654 0,682582321 -2,715957584 0,292624251
Proporgéo de Serragem -0,799 0,774139 -1,03211 0,341815 -2,693248988 1,095248988 -2,303290918 0,705290918
Proporcéo de Gelatina 1,241833 0,774139 1,604149 0,159803 -0,652415654 3,136082321 -0,262457584 2,746124251
Proporgéo de Glicerina -1,275 0,774139 -1,64699 0,150659 -3,169248988 0,619248988 -2,779290918 0,229290918
Proporcéo de PEG -2,2725 0,774139 -2,93552 0,026099 -4,166748988 -0,378251012 -3,776790918 -0,768209082
Proporcéo de Alginato -0,381 0,774139 -0,49216 0,640094 -2,275248988 1,513248988 -1,885290918 1,123290918
Temperatura do Banho 2,093833 0,774139 2,704727 0,035353 0,199584346 3,988082321 0,589542416 3,598124251
Tempo do banho 0,599833 0,774139 0,77484 0,467861 -1,294415654 2,494082321 -0,904457584 2,104124251
ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

R maltiplo 0,899991

R2 0,809984

R2 ajustado 0,55663

Erro padrao 2,681695

ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)
Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressdo 8 183,932 22,9915 3,197044 0,086997
Residuo 6 43,14892 7,191487
Total 14 227,0809
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TAB. 4.2 Regressdo linear e ANOVA dos fatores experimentais criticos ao Ensaio de Tracao.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 6,145 0,79057 7,772871 5,04E-06 4,422495666 7,867504334 4,735976707 7,554023293
Proporgéo de PEG -2,2725 0,883884 -2,57104 0,024499 -4,198318391 -0,346681609 -3,847835933 -0,697164067
Temperatura do Banho 2,093833 0,883884 2,3689 0,035472 0,168014942 4,019651724 0,518497401 3,669169266
ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

R maltiplo 0,710339

R2 0,504581

R2 ajustado 0,422011

Erro padrao 3,061865

ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

Graus de Liberdade Soma de quadrados ~ Média de quadrados Valor de F F de significagdo
Regressdo 2 114,5807 57,29037 6,110961 0,014785
Residuo 12 112,5002 9,375017
Total 14 227,0809
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4.1.3 ENSAIO DE RASGAMENTO REFERENTE A MATRIZ DE PLACKETT E
BURMAN

Da mesma forma que para o Ensaio de Tracdo, as tabelas da pagina 159 apresentam 0s
resultados gerados durante os ensaios de rasgamento realizados em cada tratamento da TAB.
3.3. A mesma discussdo no item 4.1.2, referente ao Ensaio de Tracdo e seus altos coeficientes
de variacdo dentro de cada tratamento pode ser adotada para o Ensaio de Rasgamento.

Entretanto, ha algo peculiar e genérico aos resultados de resisténcia ao rasgo: apresentaram
valores de resisténcia ao rasgo relativamente baixos. O aumento da resisténcia ao rasgo néo
sofreu alteracGes significativas com a variagdo do teor de fibras vegetais em sua estrutura. A
Resisténcia ao Rasgo é influenciada pelo aumento da forca das ligacGes quimicas presentes na
estrutura. Isoladamente, a gelatina possui propriedades mecanicas muito pobres. Entretanto,
suas propriedades podem ser melhoradas a partir da inducdo de orientagdo segmentar pela
adicdo de glutaraldeido a gelatina que induz ligagdes cruzadas entre grupos amino livres dos
aminoéacidos e grupos aldeido do glutaraldeido. (BIGI et al., 2001; RIQUELME et al., 2015)

De acordo com a proposta desta pesquisa em produzir um material sustentavel apenas com
residuos industriais, de forma a contribuir com o meio ambiente o glutaraldeido ndo foi
utilizado como agente de reticulacéo devido a sua alta toxicidade (BIGI et al., 2001). Portanto,
era esperado que a Resisténcia ao Rasgo apresentasse uma melhora pouco significativa com a
adicdo de fibras vegetais na matriz polimérica. Os resultados gerados pelos ensaios de
rasgamento, conforme DIN 1SO 34-1/2004, podem ser visualizados no Apéndice B da pagina
159.

4.1.3.1 SELECAO DE FATORES CRITICOS AO RASGAMENTO PELA MATRIZ
DE PLACKETT E BURMAN

Ap0s a realizacdo dos ensaios de rasgamento foi realizada a regresséo linear e a ANOVA
com o auxilio de softwares, conforme TAB. 4.3. De acordo com esses valores € possivel notar
que apenas o fator “Proporcdo de PEG” (Valor — p = 0,026596564), o fator “Proporcdo de
Glicerina” (Valor — p = 0,091996089) e o fator “Granulometria da Serragem” (Valor — p =
0,093373363) contribuiram de forma estatisticamente significativa com um intervalo de

confianca de 90%.
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Semelhantemente ao observado no item 4.1.2.1, caso escolhéssemos um intervalo de
confianga mais baixo, por exemplo, 80%, os fatores com Valor — p < 0,2 tais como a o fator
“Proporc¢éo de Serragem” (Valor — p = 0,197610391), ndo teriam seu efeito considerado fruto
do acaso em relacao a resposta adotada.

Como dito anteriormente, embora esses fatores tenham seus efeitos considerados como
frutos do acaso, nao significa retird-lo da composicao do material. Antes da retirada de qualquer
fator da composicao do material é necessario corresponder seu nivel inferior (0) a sua auséncia,
como dito no item 4.1.2.1, e avaliar se a sua auséncia produz melhores respostas ou nao. Seria
impossivel de se imaginar este compdsito sem fibras vegetais. Este fator foi considerado como
produtor de alteragdes nas respostas em virtude do acaso pela razdo (ndo “raciocinada” pelo
software) de o Ensaio de Rasgamento ser influenciado, principalmente pelo aumento da forca
das ligacdes quimicas, 0 que ndo explorado nesta pesquisa, e ndo da Proporcdo de Serragem
presentes na matriz polimérica.

Da mesma forma que para o Ensaio de Tracdo, o fator “Propor¢ao de PEG” foi
estatisticamente significativo (Valor — p = 0,026597) e seu coeficiente negativo (-0,45398)
apenas confirma o que ja havia sido caracterizado pelo Ensaio de Tracdo: as melhores respostas
de resisténcia ao rasgo correspondem a valores que tendem ao seu nivel inferior (-1), ou seja,
sua auséncia.

O fator “Proporg¢do de Alginato” néo foi significativo (Valor — p: 0,214844) no intervalo
de confianca de 90%. Entretanto, da mesma forma que para o fator “Proporg¢do de PEG”, o seu
coeficiente negativo (-0,21553) indica, mesmo sendo fruto do acaso, que as melhores respostas
sdo obtidas quando sua proporcéao tende ao seu nivel inferior (-1), ou seja, sua auséncia.

Da mesma forma que procedido no Ensaio de Tracdo, uma nova regressao linear e analise
de variancia, apresentada na TAB. 4.4, foram realizadas para a obtencdo de um modelo de
regressdo mais ajustado. O erro padréo associado a cada fator infere que, se o coeficiente do
fator é muito maior que seu erro, seguramente esse coeficiente é significativo e pode ser
utilizado com confianca para analises estatisticas, entretanto se o coeficiente ndo for muito
maior que seu erro, entdo ele ndo € tdo significativo.

O R2(0,567365) e 0 Rz gjustado (0,449374) deram valores distantes de 1,0, ndo sendo este
modelo t&o poderoso. Como esses coeficientes estipulam o grau de proximidade entre as
respostas experimentais estimadas (linha de tendéncia) e as respostas experimentais registradas
pelos equipamentos é possivel notar que hd um desvio consideravel entre as respostas estimadas

e as registradas pelos mesmos motivos ja descritos no item 4.1.2.
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TAB. 4.3 Regressao Linear e ANOVA de todos os fatores experimentais.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 1,849687 0,13901 13,30617 1,11E-05 1,509542313 2,18983102 1,579565862 2,119807472
Granulometria da Serragem -0,30969 0,155418 -1,99264 0,093373 -0,689984615 0,070601282 -0,611695908 -0,007687425
Proporcéo de Serragem -0,22514 0,155418 -1,44862 0,19761 -0,605434615 0,155151282 -0,527145908 0,076862575
Proporcéo de Gelatina 0,187525 0,155418 1,206589 0,273001 -0,192767948 0,567817948 -0,114479241 0,489529241
Proporgéo de Glicerina -0,31136 0,155418 -2,00337 0,091996 -0,691651282 0,068934615 -0,613362575 -0,009354092
Proporcéo de PEG -0,45398 0,155418 -2,921 0,026597 -0,834267948 -0,073682052 -0,755979241 -0,151970759
Proporcéo de Alginato -0,21553 0,155418 -1,38675 0,214844 -0,595817948 0,164767948 -0,517529241 0,086479241
Temperatura do Banho 0,110308 0,155418 0,709755 0,504491 -0,269984615 0,490601282 -0,191695908 0,412312575
Tempo do banho -0,12169 0,155418 -0,783 0,463403 -0,501984615 0,258601282 -0,423695908 0,180312575
ESTATISTICA DE REGRESSAO MULTIPLA
R maltiplo 0,891005
R2 0,79389
R2 ajustado 0,519076
Erro padrdo 0,538382
ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)
Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressdo 8 6,698741 0,837343 2,888831 0,106531
Residuo 6 1,739131 0,289855
Total 14 8,437873
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TAB. 4.4 Regressao Linear e ANOVA dos fatores experimentais criticos ao Ensaio de Rasgamento.

Coeficiente Erro padrdo Stat T Valor —p 95% inferiores  95% superiores  Inferior 90,0%  Superior 90,0%
Intersecgao 1,849687 0,148743 12,43549 8,06E-08 1,522306485 2,177066848 1,58256215 2,116811183
Granulometria da
Serragem -0,30969 0,166299 -1,86226 0,089474 -0,675713837  0,056330503  -0,608345955  -0,011037378
Proporcao de Glicerina -0,31136 0,166299 -1,87228 0,087976 -0,677380503 0,054663837 -0,610012622  -0,012704045
Proporgdo de PEG -0,45398 0,166299 -2,12987 0,019583 -0,81999717 -0,08795283  -0,752629289  -0,155320711

ESTATISTICA DE REGRESSAO

R multiplo 0,753236

R? 0,567365
Rz ajustado 0,449374
Erro padréo 0,576077

ANALISE DE VARIANCIA

Graus de Soma de Média de o
] Valor de F F de significacdo
Liberdade quadrados quadrados
Regressao 3 4,787355 1,595785 4,808533 0,022379
Residuo 11 3,650518 0,331865
Total 14 8,437873
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414 CRUZAMENTO DE INFORMACOES DAS ANALISES ESTATISTICAS

O cruzamento das informacdes obtidas a partir do rastreio de varidveis criticas pode ser
visualizado na TAB. 4.5. E importante ressaltar que, em um primeiro momento, pode parecer
estranho que fatores estatisticamente significativos tenham sido fixados em determinados
valores ou mesmo que varidveis que ndo tenham sido estatisticamente significativas estejam
presentes no DOE Completo. E muito importante, sempre conciliar os calculos as variaveis
praticas, como dito anteriormente. Por exemplo, embora o fator “Granulometria da Serragem”
deva ser estudado no intervalo proposto, foi observado que € mais propicio a utilizacdo de
granulometrias menores em virtude da obtencdo de uma superficie menos rugosa e mais
homogénea. Dessa forma, as Unicas duas variaveis que serdo estudadas no DOE Completo é o
fator “Proporcdo de Gelatina” e o fator “Propor¢do de Serragem”. Os demais fatores foram

fixados em valores de um de seus niveis, de acordo com seus coeficientes.
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TAB. 4.5 Resumo das informac6es do rastreio de fatores.

Resisténcia a Resisténcia ao

- Decisdo para o
Fatores Coeficientes P

Coeficientes Justificativa

Tracdo Rasgo DOE COMPLETO
Embora este fator tenha sido
Granulometria da significativo para o
Serragem (mm) - -1,21167 -0,30969 Fixado em (-1) rasgamento, Granulometria da
g Serragem maiores geram
filmes grosseiros.
Proporcio de E inconcebivel a produgéo
pore - -0,799 -0,22514 Presente deste material sem a fase de
Serragem reforco
Proporcio de E inconcebivel a producéo
Gpela(t;ina - 1,241833 0,187525 Presente deste material sem a matriz
polimérica
Prop_orggo de ) 1,275 -0.31136 Fixado em (-1) Este n|v~el néo gerou filmes
Glicerina tdo maledveis
Proporgio de PEG + -2,2725 -0,45398 Ausente De acordgsf:t?sii'g;"f'canc'a
Proporcdo de i i} ) De acordo sua significancia
Alginato 0,381 0,21553 Ausente estatistica
Maiores temperaturas
Temperatura do + 2,093833 0,110308 Fixado em (+1) solyblllzam a gelatln_a mais
Banho rapidamente economizando
tempo
Tempo do banho - 0,599833 -0,12169 Fixado em (-1) Corte de gasto de eletricidade

+: estatisticamente significativo com o = 0,1

-: estatisticamente ndo-significativo com a = 0,1
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4.2 DOE COMPLETO

Embora Rodrigues e Lemma (2014) enfoque que deva ser utilizado um intervalo de
confianca de 95% para o DOE Completo neste experimento optamos por utilizar um
intervalo de confianga de 90%. Uma vez que a variacdo entre alguns experimentos foi
grande, ndo seria possivel a producdo de um grafico de superficie de respostas com o nivel

de confianca de 95% pois alguns efeitos seriam julgados como fruto do acaso.

421 MEV DAS FIBRAS VEGETAIS

A microscopia eletrénica de varredura foi realizada nos niveis correspondentes as fibras
com o diametro de melhor desempenho, sugerido pelo DOE Fracionado de Plackett e Burman.
A figura FIG. 4.5 apresenta a micrografia das fibras com diametro entre 0,06 e 0,125 mm.
Diferentemente das micrografias realizadas no DOE Fracionado, utilizadas para o
dimensionamento das fibras para posterior distribui¢cdo normal de frequéncia, que ndo foram
recobertas com material condutor, as fibras utilizadas no DOE Completo, conforme a figura

abaixo, foram recobertas com ouro por pulverizagdo catddica (sputtering).

(a) (b)

FIG. 4.5 Micrografia da Granulometria da Serragem selecionada (0,125 mm) com aumento
de 100x (a) e 500x (b) e (c). E possivel identificar varias rugosidades em sua superficie.

De acordo com as micrografias, é possivel observar que as fibras vegetais apresentam areas
rugosas associadas a defeitos gerados durante o processo de moagem que € bem agressivo, fato
que tornou o tratamento de superficies dispensavel. Gracas as rugosidades, o material

gelatinoso, quando em uma viscosidade adequada para tal, pode penetrar nessas microrregioes,
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proporcionando uma melhor interface entre a fibra e a matriz ja& que existira uma maior
superficie de contato para a distribuicdo da tensdo quando o material for exigido

mecanicamente.
422 ENSAIO DE TRACAO

As andlises estatisticas realizadas no DOE Completo 32 foram as mesmas realizadas
anteriormente no DOE Fracionado. Entretanto, no planejamento fatorial 32 somente a
Proporc¢éo de Serragem e a Proporcdo de Gelatina tiveram os seus niveis alterados para gerar
oscilacBes nas respostas e obtencdo da melhor regido de trabalho a partir do gréfico de
superficie de respostas. Os outros fatores, como discutido anteriormente, ou foram excluidos
deste planejamento ou tiveram seus niveis fixados em um unico nivel conforme os seus
coeficientes (negativos ou positivos) gerados durante a regressao linear realizada no
delineamento de Plackett e Burman. As tabelas do Apéndice C da pagina 168 seguiram o
planejamento tragado pela TAB. 3.5 e apresentam os resultados obtidos nos ensaios de tragéo
realizados nos corpos de prova para a posterior producdo do grafico de superficie de respostas
caso haja alguma interacdo quadratica entre os fatores estudados. Embora as TAB. 8.49 e TAB.
8.50 estejam incluidas nessa listagem de tabelas elas correspondem aos ensaios de validacdo do

compdsito j& otimizado.

4.2.2.1 ANALISES ESTATISTICAS DE TODOS OS FATORES ENVOLVIDOS

De acordo com as replicatas realizadas conforme DIN 53504, o coeficiente de variacdo
dos grupos de 5 corpos de prova foi um pouco menor que os coeficientes de variacdo obtidos
no item 4.1.2. Essa € uma medida de dispersdo relativa, empregada para estimar a precisédo de
experimentos, representada pelo desvio padrdo expresso como porcentagem da média
consequentemente. Por isso, pode-se inferir que a precisdo experimental do DOE Completo
relativa a resisténcia a tracdo, foi maior que a precisdo experimental do DOE Fracionado.

Entretanto, alguns valores do coeficiente de variacdo foram maiores que 10%. Mesmo
que todos os padrdes de rigor cientifico tenham sido adotados, essa variagao entre alguns grupos
de experimentos pode ser explicada em virtude do tamanho minusculo das fibras vegetais
utilizadas neste experimento. Embora a homogeneidade do material tenha sido satisfatéria do

ponto de vista macroscépico, o que se nota na microscopia eletrénica de varredura (conforme
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sera mostrado adiante) é que ha buracos na microestrutura do material onde, provavelmente,
contém apenas gelatina, pode ser um fator para a influéncia da variagéo entre os resultados
obtidos por agirem como concentradores de tenséo.

Ao se realizar as analises estatisticas de regressdo linear e ANOVA entre as médias
aritméticas de cada tratamento, é possivel observar que apenas os fatores “Proporcdo de
Gelatina” (Valor — p: 0,001265) e (Proporgdo de Serragem)? (Valor — p: 0,11546) foram
estatisticamente significativos no intervalo de confianca de 90%. Embora a (Propor¢édo de
Serragem)? nesta regressdo apresente Valor — p acima de 0,1, ao se realizar uma nova regressao
linear (como sera vista no proximo item) apenas com os fatores criticos para a obtengdo de um
modelo mais ajustado, nota-se que este fator passa a apresentar um Valor — p: 0,079123, estando

na regido de aceitacdo da hipdtese alternativa.

4.2.2.1.1 RESIDUOS DA REGRESSAO LINEAR DE TODOS OS FATORES
ENVOLVIDOS

Conforme a TAB. 4.6, pode-se verificar o desvio entre os valores das respostas previstas e

os valores das respostas experimentais referentes a TAB. 4.7, a partir da formula:

Residuos=Y - Y’ (EQ. 4.1)

Onde:

Y: Resisténcia a Tracdo Experimental

Y’: Resisténcia a Tracéo Prevista

Violagéo das suposicOes das respostas mecanicas podem produzir instabilidade no modelo.
Como o tamanho da amostra é grande em compara¢do com o nimero de fatores no modelo de
regressao a seguir, onde somente os fatores criticos sao estudados, o efeito de dependéncia entre
os residuos € relativamente sem importancia e pode ser ignorado. Por isso, esta analise referente

a TAB. 4.8 foi ignorada do modelo de regressao.
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TAB. 4.6 Residuos do modelo de regressao referentes ao Ensaio de Tragéo.

Resisténcia a Tracdo Resisténcia a Tracdo

Ensaio Experimental Prevista Residuos Do Modelo
1 3,827 2,941139 0,885861
2 3,321 3,945389 -0,62439
3 5,17 5,222972 -0,05297
4 3,769 3,754722 0,014278
5 6,588 4,675722 1,912278
6 4,851 5,870056 -1,01906
7 3,12 3,082639 0,037361
8 3,825 3,920389 -0,09539
9 5,999 5,031472 0,967528
10 2,584 2,941139 -0,35714
11 3,506 3,945389 -0,43939
12 5,811 5,222972 0,588028
13 3,107 3,754722 -0,64772
14 4,043 4,675722 -0,63272
15 6,243 5,870056 0,372944
16 3,15 3,082639 0,067361
17 38 3,920389 -0,12039
18 4,175 5,031472 -0,85647

4.2.2.2 ANALISES ESTATISTICAS DOS FATORES CRITICOS A TRACAO

A nova regressao linear e a ANOVA realizada somente com os fatores criticos para a
obtengdo de um modelo mais ajustado indica que ao fator “(Proporcdo de Serragem)?”
demonstra que o modelo de regressdo ndo é muito bom, pois o0 R2 (0,626232) e 0 R? ajustado
(0,576396) sdo um pouco baixos.

Provavelmente isso se deve a variacao entre as replicatas que, por sua vez, é consequéncia
da variacao da quantidade de fibras em cada corpo de prova, como discutido anteriormente.

Analisando-se apenas 0s niveis e as respostas referentes a Proporcdo de Serragem é
possivel observar que o nivel central (0) é o que proporciona a maxima tracdo. Segundo a TAB.
4.7, o fator “(Propor¢do de Serragem)?” indica que o modelo é quadratico com coeficiente
negativo, ou seja, uma parabola com concavidade para baixo, centrada no zero. Analisando-se
os niveis de regulagem do fator “Proporc¢éo de Serragem” em relagdo a Resisténcia a Tracdo, €
possivel visualizar no gréfico abaixo, a partir de sua linha de tendéncia, a forma e a inclinagéo

de sua concavidade.
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FIG. 4.6 Niveis de regulagem do fator “Propor¢do de Serragem” correlacionados a resposta
de Resisténcia Maxima a Tracdo.

Neste mesmo modelo de regressdo nota-se que, ao se correlacionar os niveis de regulagem
estudados para a o fator “Proporcdo de Gelatina” e as respostas de Resisténcia a Trac¢do, seguem
uma relacdo linear, conforme a linha de tendéncia expressa no gréfico. A unido das informacGes
contidas na FIG. 4.6 e na FIG. 4.7 podem ser melhor interpretadas no grafico de superficie de

respostas apresentado na FIG. 4.8.
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FIG. 4.7 Niveis de regulagem do fator “Proporcao de Gelatina” correlacionados a resposta de
Resisténcia a Tracéo.
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4.2.2.3 SUPERFICIE DE RESPOSTA

A partir dos resultados dos ensaios de tracéo foi possivel obter, com o auxilio do software
Octave®, o grafico de superficie de respostas, conforme FIG. 4.8.

Neste grafico é possivel notar que enquanto o fator “Proporcdo de Serragem” segue uma
relagdo quadratica entre os seus fatores, o fator “Propor¢do de Gelatina” segue uma relagao
linear. Dessa forma, enquanto a resposta de Resistencia a Tracdo tende a aumentar sempre que
mais gelatina é incorporada ao compdsito, 0 mesmo nao acontece com a adi¢do ilimitada de
fibras vegetais. 1sso ocorre pois h4 um limite critico de adicdo de fibras vegetais onde uma fibra
vegetal ndo interaja com as demais fibras de sua vizinhanga causando perda da Resistencia a
Tracéo.

A interacdo fibra/fibra é consequéncia da extrapolacdo do limite ideal da quantidade de
fibra vegetal na matriz polimérica, para o aumento efetivo da resisténcia a tracdo. A alta
concentragdo de fibras vegetais reduz drasticamente a distancia inter-fibra que passam a
interagir entre si, causando o seu rompimento. Um resultado qualitativo importante nos estudos
de Ll et al., (1995) € que a falha interfacial em cada fibra em uma matriz tem regides de falhas
bem definidas que estéa correlacionada a suas fibras vizinhas, mesmo quando os intervalos de
fibras individuais ndo estejam no mesmo local. Com isso, as fibras apresentam vérios
fragmentos correspondentes aos pontos de interacdo e tais fragmentos de fibras possuem

comprimentos menores que uma Unica fibra integra (LI et al., 1995).
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TAB. 4.7 Regressao linear e ANOVA de todos os fatores.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 4,675722 0,461415 10,13345 3,1E-07 3,670385595 5,68105885 3,853348253 5,498096191
Proporcéo de Gelatina 1,057667 0,252727 4,185011 0,001265 0,507021118 1,608312215 0,607233893 1,50809944
Proporgéo de Serragem -0,0125 0,252727 -0,04946 0,961366 -0,563145549 0,538145549 -0,462932773 0,437932773
(Proporcéo de Gelatina) 2 0,136667 0,437737 0,312212 0,760238 -0,817079401 1,090412734 -0,643505782 0,916839116
(Proporc&o de Serragem) 2 -0,74283 0,437737 -1,69699 0,11546 -1,696579401 0,210912734 -1,523005782 0,037339116
Proporcdo de Gelatina -0,08325 0,309527 -0,26896 0,79253 -0,757650312 0,591150312 -0,634915229 0,468415229
versus Serragem)
ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

R multiplo 0,794683

R2 0,631521

R2? ajustado 0,477989

Erro padrdo 0,875473

ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)
Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressdo 5 15,76314 3,152628 4,113269 0,020804
Residuo 12 9,197439 0,766453
Total 17 24,96058
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TAB. 4.8 Regressao linear e ANOVA dos fatores criticos.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 4,766833 0,321964 14,80549 2,33E-10 4,080583464 5,453083202 4,202414361 5,331252306
Proporc¢do de Gelatina 1,057667 0,227663 4,645758 0,000317 0,572414731 1,542918603 0,658562184 1,456771149
(Proporcao de Serragem) 2 -0,74283 0,394324 -1,88382 0,079123 -1,583314341 0,097647674 -1,434102575 -0,051564092

ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

R maltiplo 0,791348

R2 0,626232
R2 ajustado 0,576396
Erro padrdo 0,788647

ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

Graus de Liberdade Soma de quadrados ~ Meédia de quadrados Valor de F F de significagdo
Regressdo 2 15,63111 7,815555 12,56592 0,000623
Residuo 15 9,32947 0,621965
Total 17 24,96058
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4.2.3 ENSAIO DE RASGAMENTO

As analises e observacOes para o Ensaio de Rasgamento sdo as mesmas que as realizadas
no item 4.2.2. O que se pode analisar é que os coeficientes de variacdo de alguns grupos de
ensaios também foram altos e podem ser consequéncia dos mesmos fatores que foram
discutidos na analise referente ao Ensaio de Tragdo. As tabelas do Apéndice D da pégina 180
apresentam os resultados obtidos nos ensaios de Resisténcia ao Rasgo realizados nos corpos de
prova para a posterior identificacdo dos fatores criticos a producéo e otimizacdo do material em
relagdo a esta resposta. Embora as TAB. 8.69 e TAB. 8.70 estejam incluidas nas tabelas desse
Apéndice elas pertencem aos ensaios de validagéo realizados nos dois comp0ositos ja otimizado.

4.23.1 ANALISES ESTATISTICAS DE TODOS OS FATORES ENVOLVIDOS

Ao se realizar as andlises estatisticas de regressdo linear e ANOVA entre as médias
aritméticas de cada tratamento, é possivel observar na TAB. 4.10 que apenas o fator “Propor¢ao
de Gelatina” foi significativo (Valor — p: 0,007213) no intervalo de confianca de 90%. Como
esperado, a adi¢do de fibras pouco influenciaria no aumento da Resisténcia ao Rasgo uma vez
que esta resposta é drasticamente alterada apenas pelo refor¢o de ligagdes quimicas, como
comentado no item 4.1.3.

4.2.3.1.1 RESIDUOS DA REGRESSAO LINEAR DE TODOS OS FATORES
ENVOLVIDOS

Na TAB. 4.9 é possivel verificar o desvio entre os valores previstos para a Resisténcia ao

Rasgo e os valores experimentais da Resisténcia ao Rasgo, a partir da EQ. 4.1:

Residuos=Y -Y’

Onde:

Y: Resisténcia ao Rasgo Experimental

Y’: Resisténcia ao Rasgo Prevista
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Da mesma forma que no item 4.2.2.1.1, a violagdo das suposi¢Oes das respostas mecanicas
referente a resisténcia ao rasgo pode produzir instabilidade no modelo. Entretanto, como o
tamanho da amostra € grande em comparacdo ao numero de fatores no modelo de regressédo da
TAB. 4.10, onde somente os fatores criticos sdo estudados, o efeito de dependéncia entre os
residuos € relativamente sem importancia e foi ignorado. Por isso, esta andlise referente a TAB.

4.11 foi ignorada do modelo de regresséo.

TAB. 4.9 Residuos do modelo de regressao referentes ao Ensaio de Rasgamento.

Resistencia ao Rasgo Resisténcia ao Rasgo

Observagao Experimental Prevista Residuos
1 1,906 1,662583 0,243417
2 2,052 1,9215 0,1305
3 2,225 2,153917 0,071083
4 1,64 1,720333 -0,08033
5 2,165 1,906 0,259
6 2,24 2,065167 0,174833
7 1,62 1,675083 -0,05508
8 1,812 1,7875 0,0245
9 1,855 1,873417 -0,01842
10 1,636 1,662583 -0,02658
11 1,596 1,9215 -0,3255
12 2,061 2,153917 -0,09292
13 1,483 1,720333 -0,23733
14 1,805 1,906 -0,101
15 2,05 2,065167 -0,01517
16 1,831 1,675083 0,155917
17 1,8 1,7875 0,0125
18 1,754 1,873417 -0,11942

4.2.3.2 ANALISES ESTATISTICAS DOS FATORES CRITICOS AO RASGAMENTO

A nova regressdo linear e ANOVA da TAB. 4.11 mostra que no modelo de regressdo mais
ajustado o fator “Proporcdo de Gelatina” assumiu o (Valor — p: 0,004346372). Dessa forma,
pode-se notar que, ndo existe uma relacdo quadratica, mas apenas linear deste Unico fator em

relacdo a Resisténcia ao Rasgo. Assim, quanto maior a Propor¢do de Gelatina maior a
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Resisténcia ao Rasgo. Isso € possivel de se notar no grafico da FIG. 4.9 os niveis de regulagem
do fator “Proporcao de Gelatina” e a Resisténcia ao Rasgo.

Entretanto, devido as variacdes entre as replicatas, 0 modelo ndo foi considerado muito
bom pela regressao linear, pois 0 R? (0,407682904) e o R? ajustado (0,370663086) s&o baixos.

Resistencia ao Rasgo (MPa)
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FIG. 4.9 Niveis de regulagem do fator “Proporc¢ao de Gelatina” correlacionados a resposta de
Resisténcia ao Rasgo.

O rasgamento é influenciado pelo aumento da forca das ligagfes quimicas. Isoladamente,
a gelatina possui propriedades mecanicas pobres. Suas propriedades podem ser melhoradas a
partir da inducdo de orientacdo segmentar pela adi¢do de glutaraldeido a gelatina que induz
ligagdes cruzadas entre grupos amino livres dos aminoécidos e grupos aldeido do glutaraldeido.
(BIGI et al., 2001; RIQUELME et al., 2015)

Devido ao apelo ambiental e sustentavel desta pesquisa, o glutaraldeido nédo foi utilizado
como agente de reticulacdo devido a sua alta toxicidade (BIGI et al., 2001). Portanto, era
esperado que a Resisténcia ao Rasgo apresentasse uma melhora pouco significativa com a
adicdo de fibras vegetais.
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TAB. 4.10 Regresséo linear e ANOVA de todos os fatores.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 1,906 0,097442 19,56028 1,81E-10 1,693691315 2,118308685 1,732329678 2,079670322
Proporcéo de Gelatina 0,172417 0,053371 3,230508 0,007213 0,056130411 0,288702923 0,077293514 0,26753982
Proporgéo de Serragem -0,067 0,053371 -1,25535 0,233246 -0,183286256 0,049286256 -0,162123153 0,028123153
(Proporcéo de Gelatina) 2 -0,01325 0,092442 -0,14333 0,888406 -0,214663704 0,188163704 -0,178008134 0,151508134
(Proporc&o de Serragem) 2 -0,0515 0,092442 -0,55711 0,587695 -0,252913704 0,149913704 -0,216258134 0,113258134
Proporcdo de Gelatina -0,07325 0,065366 -1,12061 0,284381 -0,215670996 0,069170996 -0,189751594 0,043251594
versus Serragem)

ESTATISTICA DE REGRESSAO

R multiplo 0,728854

R? 0,531227

R2? ajustado 0,335906

Erro padrdo 0,184884

ANALISE DE VARIANCIA
Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressdo 5 0,464834 0,092967 2,719754 0,072238
Residuo 12 0,410185 0,034182
Total 17 0,875019
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TAB. 4.11 Regresséo linear e ANOVA dos fatores criticos.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersec¢do 1,862833 0,042422 43,91213 4,15E-18 1,772903049 1,952763617 1,788769735 1,936896932
Proporcéo de Gelatina 0,172417 0,051956 3,318517 0,004346 0,062275013 0,282558321 0,081707654 0,263125679
ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA
R multiplo 0,638501
R2 0,407683
R2 ajustado 0,370663
Erro padrao 0,179981
ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)
Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressao 1 0,35673 0,35673 11,01256 0,004346
Residuo 16 0,518288 0,032393
Total 17 0,875019
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424  RESISTENCIA A TRACAO versus RESISTENCIA AO RASGO

Correlacionando os valores das tabelas do item 4.2.2.2 e do item 4.2.3.2 é possivel se
verificar que existe uma relacao linear entre a Resisténcia a Tracdo e a Resisténcia ao Rasgo
com um alto R? (0,9551). Este valor n&o é o mesmo que o valor apresentado na TAB. 4.12 pois
este valor avalia somente a correlagdo entre as respostas de tragdo e rasgamento. Dessa forma,
maiores valores de Resisténcia a Tracdo estao relacionados a maiores valores de Resisténcia ao

Rasgo, conforme a FIG. 4.10.
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FIG. 4.10 Resisténcia a Tracdo versus Resisténcia ao Rasgo.

De fato, o modelo explica a Resistencia a Tracdo em funcdo da Resisténcia ao Rasgo 99,86

% de certeza, ou seja, 1 - 0,0014.
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TAB. 4.12 Regressdo linear e ANOVA da Resisténcia a Tracdo versus Resisténcia ao Rasgo.

Coeficiente Erro padréo Stat T Valor —p 95% inferiores 95% superiores Inferior 90,0% Superior 90,0%
Intersecdo -2,622203605 1,805978264 -1,451957456 0,165840531 -6,450706472 1,206299261 -5,775231563 0,530824352
Varidvel X 1 3,700714709 0,962759218 3,843863179 0,001433757 1,659756354 5,741673063 2,019849113 5,381580304

ESTATISTICA DE REGRESSAO LINEAR MULTIPLA

R multiplo 0,692894135

R? 0,480102282
R2 ajustado 0,447608675
Erro padrdo 0,900588305

ANALISE DE VARIANCIA (ANOVA)

Graus de Liberdade Soma de quadrados Média de quadrados Valor de F F de significacdo
Regressdo 1 11,98363155 11,98363155 14,77528414 0,001433757
Residuo 16 12,97694873 0,811059296
Total 17 24,96058028
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4.3 CARACTERIZACAO DO COMPOSITO VALIDADO

Os compositos produzidos com os residuos de capsulas farmacéuticas foram denominados
de F1 e os compositos produzidos com gelatina bovina pura foram denominados de F2, que foi
produzido para ser tomado como referéncia na comparagdo dos resultados obtidos com o
material produzido apenas com residuos. Os filmes denominados de F1 e F2 estéo representados
na FIG. 3.2.

4.3.1 DIMENSIONAMENTO DO COMPOSITO

Apds a secagem dos filmes poliméricos seu comprimento e largura foram dimensionados
com auxilio de uma régua e a sua espessura dimensionada com o auxilio de um paguimetro
digital. Como mencionado no item 3.8, as dimensdes do molde de silicone utilizados sé&o de 16
x 13 x 0,3 cm, resultado em um volume de 62,4 cm?. As medidas médias dos filmes foram de
15 x 12 x 0,13 cm resultando em um volume médio de 23,4 cm®. Ap6s a secagem, houve uma
perca de, aproximadamente 38% cm?. Essa perca de volume corresponde a perca de agua por
evaporacao e a contracdo das cadeias de na tentativa de retomada da estrutura de tripla hélice
(BIGI et al., 2001).

4.3.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

4.32.1 SUPERFICIES

4.3.2.1.1 SUPERIORES E INFERIORES DO F1

As micrografias superficiais da face superior do F1 apresentam buracos de,
aproximadamente 110,70 um de didmetro, conforme a FIG. 4.11. Esses diametros foram
obtidos considerando-se 0s buracos presentes no campo de aumento de 200 vezes como
circunferéncias de diametro d. Pode-se notar pela imagem do aumento de 40 vezes que estes
buracos ndo estdo uniformemente distribuidos ao longo do material, tampouco apresentam
bordas uniformes. Suas bordas s&o assimétricas e a maioria dos buracos apresenta conexoes

gelatinosas que se iniciam e findam em dois pontos distintos dessa se¢éo conica.
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Sendo a gelatina um hidrocoloide termorreversivel por arrefecimento, a tentativa de
retomada da estrutura de tripla hélice do colageno (BIGI et al., 2001) aprisiona em sua estrutura
a agua e a serragem, componentes do compasito. Esses buracos possivelmente sdo decorrentes
de uma contracdo acentuada do filme quando o material comeca a perder a 4gua de sua estrutura
devido a temperatura exposta de, aproximadamente, 50 °C. Possivelmente, proximo a
temperatura de transicéo vitrea, ainda ocorre a perda de agua oclusa na estrutura da proteina,

ocasionando assim uma contracdo do filme.

FIG. 4.11 MEV da superficie superior de F1. Aumento (a) 40x, (b) 200x.

Como na complexa rede tridimensional formada pela gelatina existem milhares de fibras
aprisionadas, a contracéo do filme ndo ocorre de forma homogénea, mas o conteudo gelatinoso
tende a ser deslocar por entre as fibras, ou seja, pelas microrregiées onde sé existe contetdo
gelatinoso, causando o aparecimento dos buracos de bordas irregulares com conexdes
gelatinosas. Esses poros, possivelmente contribuem como concentradores de tensdo durante 0s
ensaios mecanicos gerando falhas abaixo da tensdo que suportariam caso nao estivessem
presentes na microestrutura.

Diferentemente da face superior, a face inferior de F2 apresenta buracos rasos com um
diametro médio de 66,83 um e com bordas homogéneas. Estando essa face em contato direto
com o fundo do molde, ndo era de se esperar a formacdo de bolhas nesta superficie em
consequéncia a contracdo do material gelatinoso. Entretanto, hé de se ressaltar que, de acordo
com o item 2.4.2, os residuos de aparas farmacéuticas apresentam em sua composicao, além de
varios outros componentes, o Lauril Sulfato de Sodio (LSS). Segundo a literatura técnica
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(BATISTUZZO, 2006), 0 LSS (N ° CAS: 151 - 21 - 3), é um produto que excelente capacidade
para formacdao de espumas. No setor farmacéutico, o LSS é utilizado como um agente molhante.
Este tipo de substancia diminui a tensdo superficial na interface solido/liquido, diminuindo o
angulo de contato entre a agua e as particulas solidas e, consequentemente, aumentando a
molhabilidade das particulas (ANVISA, 2012).

-
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(@)

FIG. 4.12 MEV da superficie inferior de F1. Aumento (a) 40x, (b) 200x.

Possivelmente, as bolhas de ar produzidas pelo LSS, durante o turbilhonamento do
hidrocoldide durante sua transferéncia do Béquer para o molde de silicone, ficaram aprisionadas
no fundo do composito gerando esses buracos como visto na FIG. 4.12.

Segundo Neves (2006), bolhas de tamanhos diferentes sobem em liquidos viscosos com
velocidades diferentes devido as leis do movimento de Newton, resultante das forcas de atrito
e viscoso, sendo que as bolhas maiores sdo mais rapidas em relacdo as bolhas pequenas. Além
disso, a velocidade de cada bolha parece ser sempre a mesma durante toda sua trajetoria. Em
seu trabalho, com o propdsito de estimar como a velocidade das bolhas variava com o tempo,
admitindo que a dependéncia da forca de resisténcia seja valida desde o inicio do movimento,

foi possivel a obtencdo da equacdo que podemos aplicar a este trabalho.

dv Ps b 1.7

= e
dt pm‘g pcn'%ﬂ—RS

(EQ. 4.3)
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Onde:

% deslocamento da bolha em fungéo do tempo

Ps  densidade do fluido
Par densidade do ar

g  aceleracdo da gravidade
b  constante

R raiodabolha

v

velocidade da bolha

Segundo essa equacdo, o que pode se observar é que quanto maior é a bolha, maior € a sua
velocidade de subida. Com base nessas informacGes é possivel interpretar que as bolhas
menores demoram muito mais tempo para subirem a superficie. Como o hidrocolbide
gelatinoso foi manipulado durante todo o tempo em uma sala refrigerada, o tempo para que a
gelatina retomasse a sua estrutura terciaria foi muito menor que o tempo necessario as bolhas
menores chegarem a superficie e, com isso, ficaram aprisionadas na estrutura do material,
causando esses buracos caracteristicos de bolhas de ar aprisionadas no fundo do molde.
Possivelmente, essas bolhas ndo se formariam caso a esta superficie também fosse borrifado o

alcool 95%, como dito no item 3.8.

4.3.2.1.2 SUPERIORES E INFERIORES DO F2

FIG. 4.13 MEV da superficie superior de F2. Aumento (a) 40x, (b) 200x.
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As micrografias da face superior do F2 também apresentam buracos em sua superficie,
caracteristicos da retomada da estrutura terciaria da gelatina. Esses buracos apresentam
diametro de, aproximadamente, 116,52 um e possuem bordas um pouco mais homogéneas que

as apresentadas no F1, conforme FIG. 4.13.

(@)

FIG. 4.14 MEV da superficie inferior de F2. Aumento (a) 40x, (b) 200x.

A grande diferenca de superficies entre o F1 e 0 F2 est4 em suas superficies inferiores. O
fato do compdsito F2 nédo ter LSS em sua composicao propiciou a ndo formagéo de bolhas nessa
superficie, como apresentado na

FIG. 4.14. A superficie inferior se mostra lisa, com relevo acidentado em virtude da
deposicao das fibras no fundo do molde, entretanto, sem buracos provenientes da formagéo de
bolhas de ar.

4.3.2.2 REGIAO DE FRATURA

4.3.2.2.1 ENSAIO DE TRACAO

De acordo com o grafico de superficie de resposta da FIG. 4.8, as melhores respostas de
Resisténcia a Tracdo sdo obtidas nos arredores do nivel de regulagem intermediario (0) do fator
“Proporcdo de Serragem” e nos arredores do nivel de regulagem superior (+1) do fator
“Proporcdo de Gelatina”. Os corpos de prova que contém ao mesmo tempo, devido as
combinacOes aleatdrias entre niveis e fatores, o nivel de regulagem intermediario do fator
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“Proporcéo de Serragem” e o nivel de regulagem superior do fator “Propor¢do de Gelatina” sao
0s corpos de prova retirados do filme correspondente ao tratamento 6, de acordo com a TAB.
3.5. A regido de fratura correspondente aos ensaios de tracdo realizados neste tratamento esta
apresentada na FIG. 4.20.

Em relagdo ao fator “Proporcdo de Serragem”, os trés primeiros tratamentos do DOE
Completo sdo constituidos pelo nivel de regulagem inferior (-1), de acordo com a TAB. 3.5.
Esses tratamentos correspondem, respectivamente, as FIG. 4.15, FIG. 4.16 e FIG. 4.17. O que
se pode notar no campo de imagem dessas micrografias é que, nessas regides de fratura, €
possivel notar regides do material bem distintas contendo apenas gelatina. Possivelmente isso
esta relacionado a quantidade de fibras insuficiente para o preenchimento efetivo da matriz
polimérica. Aliado a isso, nota-se que as fibras tendem a ndo se dispersar de forma homogénea
pelo material, tendo tropismo de aglomeracdo em sua parte inferior, 0 que possivelmente pode
estar relacionado a densidade das fibras que, consequentemente, tiveram uma taxa de
sedimentacdo em um tempo inferior a retomada da estrutura tercidria da gelatina e o
aprisionamento das fibras por toda regido da matriz gelatinosa.

Na FIG. 4.15, ao contrario das FIG. 4.16 e FIG. 4.17 que possuem o mesmo nivel de
regulagem e alteram apenas o fator “Proporcdo de Gelatina” existem um numero maior de
regides enegrecidas muito semelhantes a buracos que, provavelmente, podem estar relacionadas
ao sacamento (pull-out) de algumas fibras da matriz polimérica. Também € possivel notar que,
a medida que a quantidade de gelatina aumenta entre os tratamentos, a quantidade de buracos
tende a diminuir, reforcando a ideia de que esses buracos podem estar relacionados a valores
de Resisténcia a Tracdo mais baixos. Isso esta de acordo com o grafico de superficie de
respostas da FIG. 4.8 que indica que as melhores respostas relacionadas ao Ensaio de Tracédo
sdo obtidas em niveis superiores do fator “Propor¢do de Gelatina”.

As FIG. 4.18, FIG. 4.19 e FIG. 4.20 correspondem, respectivamente ao tratamento 4,5¢e 6
da TAB. 2 5 e esses trés tratamentos compartilham o nivel intermediario de regulagem (0) do
fator “Proporgédo de Serragem”. Como demonstrado pelo grafico de superficie de repostas, as
melhores respostas de tracdo sdo obtidas nos arredores desse fator. A caracteristica mais
pertinente destes tratamentos € que ndo € possivel visualizar uma regido distinta de
sedimentac&o de fibras. E possivel observar que as fibras vegetais se distribuem uniformemente
por toda a matriz. Conforme apresentado no item 2.1.1.1, Callister JR. e Rethwisch. (2013) diz
que, a distribuicdo homogénea das fibras vegetais é um fator muito importante para o aumento

da resisténcia de materiais compdsitos. Da mesma forma que discutido para os trés primeiros
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tratamentos, esses tratamentos também possuem diminuem os buracos provocados na matriz a
medida que a quantidade de matriz gelatinosa aumenta indicando a formagéo mais eficiente de
uma interface fibras/matriz.

As FIG. 4.21, FIG. 4.22 e FIG. 4.23 que correspondem, respectivamente ao tratamento 7,
8 e 9da TAB. 25 e esses trés tratamentos compartilham o nivel superior de regulagem (+1) do
fator “Proporcéo de Serragem”. O que se nota nessas micrografias € que had um abarrotamento
de varios feixes de fibras. De acordo com o grafico de superficie de respostas, ha um declinio
da resposta de Resisténcia a Tracdo a medida que se caminha em direcdo ao nivel superior.
Provavelmente essa perda de resisténcia pelo material se deve a interacao fibra/fibra, onde uma
fibra interage com outra fibra fraturando-a e produzindo fragmentos de fibras menores (LI et
al., 1995).

No campo das imagens das figuras mencionadas, pode-se notar claramente a grande
densidade de fibras e uma quantidade de fragmentos atipicos as micrografias das fibras da FIG.
4.1 (figura (a)) e FIG. 4.5. Dessa forma, as conclusdes a respeito das regides de fratura estéo de
acordo a pesquisa de Li et al., (1995) onde constatou que a extrapolacdo do limite critico do
volume de fibras provoca a interacdo fibra/fibra, perca de resisténcia do material.

As FIG. 4.24 e FIG. 4.25 correspondem a regido de fratura do composito F1 e F2,
respectivamente. O composito F1 corresponde a validagcdo do método e o compésito F2 foi
produzido afim da obtencdo de métodos comparativos entre um material produzido sé com
residuos e outro com gelatina bovina pura. O que pode se notar é que a micrografia do
compésito F1 possui muito mais buracos em sua matriz em relagdo a micrografia do composito
F2.

Dessa forma, o que se pode concluir é existe algo presente em F1 (que representa as
melhores condi¢cBes experimentais da TAB. 3.5 confirmadas pelo grafico de superficie de
respostas) e ausente em F2 que provogue essa grande diferenca. Sendo assim, o constituinte
quimico mais provavel de provocar a grande diferenca entre as micrografias e os resultados
mecanicos da TAB. 8.49 e da TAB. 8.50 é 0 LSS. De acordo com essas tabelas é possivel notar
que o composito F2 foi 58% mais resistente a tracdo que o composito F1. Muito provavelmente
0 composito F2 apresenta uma maior Resisténcia a Tracdo por possuir menos buracos em sua

estrutura que agem como concentradores de tens&o.
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FIG. 4.15 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 1. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.16 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 2. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.17 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 3. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.18 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 4. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.19 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 5. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.20 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 6. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.21 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 7. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.22 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 8. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.23 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 9. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.24 MEV da regido de fratura correspondente ao compadsito F1. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.25 MEV da regido de fratura correspondente ao compasito F2. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).

124



4.3.2.2.2 ENSAIO DE RASGAMENTO

De acordo com a regressao linear da TAB. 4.10 apenas o fator “Propor¢do de Gelatina”
provoca efeitos estatisticamente significativos na Resisténcia ao Rasgo. Isso provavelmente
pode estar relacionado a forma que a fratura tende a se propagar; por entre as fibras,
contornando-as.

As demais observacdes, feitas para o Ensaio de Tracédo, sdo praticamente idénticas. Pode-
se notar nas FIG. 4.35 e FIG. 4.36 correspondentes, respectivamente ao composito F1 e F2 que,
embora ndo apresentaram diferencas significativas no campo das imagens existe um maior
numero de buracos na matriz do material, 0 que pode estar relacionado a presenca de LSS no

composito F1.
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FIG. 4.26 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 1. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.27 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 2. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.28 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 3. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.29 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 4. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.30 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 5. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.31 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 6. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.32 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 7. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.33 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 8. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.34 MEV da regido de fratura correspondente ao tratamento 9. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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FIG. 4.35 MEV da regido de fratura correspondente ao compadsito F1. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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(b)

FIG. 4.36 MEV da regido de fratura correspondente ao compasito F2. Aumento 30x (a), 100x (b), 500x (c).
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433  CARACTERIZACAO TERMICA

As propriedades dos filmes gelatinosos obtidas nesta pesquisa foram analisadas por meio
de termogravimetria (TG), técnica na qual alteracfes de massa da amostra sdo detectadas em
funcdo da temperatura e/ou tempo. Essas propriedades também foram analisadas por DSC,
técnica na qual as mudancas de calor da amostra durante o aquecimento ou resfriamento sdo
acompanhadas em relacdo a um material de referéncia inerte. Antes de abordarmos este assunto,

é saliente reforcar que:

Composito F1: Composito produzido com serragem, glicerina loira, 4gua e residuos de

capsulas farmacéuticas

Compésito F2: Compésito Produzido com serragem, glicerina loira, 4gua e gelatina bovina
pura (grau farmaceéutico).

4331 TG/DTG COMPARATIVAENTRE F1E F2

A curva da andlise termogravimétrica, juntamente com sua derivada, releva um evento
quase imperceptivel a derivada em torno de 85 °C. Este evento esta presente em ambas curvas
termogravimeétricas, conforme as FIG. 4.37 e FIG. 4.38, e sugere que estejam relacionados a
perda de dgua pelo material lignocelulésico e a 4gua entre as cadeias de gelatina. Souza Filho
et al., (2012) constataram em seus estudos com gelatina de tilapia que existe um evento em
torno de 80 °C, referente a perda de agua da gelatina. Castro (2012) observou em seus estudos
termogravimétricos com o Angelim — Pedra (Hymenolobium petraeum Ducke) pertencente a
mesma espécie, Leguminosae, do Angelim-Vermelho (FERREIRA et al., 2004; MESQUITA
etal., 2009) que, entre 40 °C e 100 °C ocorre um fendmeno termogravimétrico referente a perda
de &gua do material lignocelulésico. Essas analises estdo de acordo com os eventos encontrados
no composito F1 e F2.

Logo apds, ha outro evento proximo de 140 °C, provavelmente relacionado a agua retira
entre as cadeias gelatinosas. Nota-se que este evento é mais evidenciado no composito F2 do
que no composito F1. Essa divergéncia pode estar relacionada ao fator “Proporcao de Gelatina”.
No compdésito F2, este fator corresponde a uma massa apenas de gelatina bovina, ou seja, a

matriz polimérica do compdsito F2 é constituida apenas de gelatina bovina. Ja no compdsito F1
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essa proporc¢ao inclui além da gelatina bovina, todos os outros componentes quimicos presentes
nos residuos de capsulas farmacéuticas tais como 0s azocorantes, LSS e conservantes, além da
prépria gelatina. Sendo assim, enquanto a massa de matriz polimérica do composito F2 é
constituida apenas por gelatina bovina, essa mesma massa no composito F1 é constituida,
majoritariamente por gelatina, além dos outros constituintes quimicos. Consequentemente, o
compdsito F2 possui uma maior massa de gelatina bovina em relagcdo ao composito F1.

A gelatina possui alta capacidade de absorcdo de agua, podendo reter grandes volumes
relativos a sua massa. A dissolucéo da gelatina em agua é realizada em duas etapas: em primeiro
lugar, a gelatina incha devido ao intumescimento e depois se funde quando a temperatura de
fusdo é atingida. Dado que 85% a 92% da gelatina € composta de proteinas, que contém tantos
grupos catiénicos quanto anidnicos, as etapas de intumescimento e de fusdo sdo influenciadas
por varios fatores externos, tais como o pH, forca iénica da solucéo e a temperatura da agua
(DUCONSEILLE et al., 2015).

Em virtude disso, outro fator que pode estar envolvido na divergéncia das curvas
termogravimetricas entre F1 e F2 é que a etapa de intumescimento do compadsito F1 pode ter
sido influenciada por outros componentes quimicos ali presentes na composicdo das capsulas
farmacéuticas. Teoricamente, eles poderiam estar agindo como fatores externos de forma a
contribuir para um menor grau de intumescimento da gelatina ali presente. Dessa forma, esses
resultados indicariam que o maior volume de agua retira no composito F2 apresentaria um
evento com maior variacdo de massa.

Os proximos eventos, que se estendem entre 200 °C e 400 °C parecem ser constituidos de
reacOes parcialmente sobrepostas. Em seu trabalho, Alba (2009) estudou a perda de massa da
glicerina loira em funcdo da temperatura e constatou que existem apenas dois eventos
relacionados sucessivos de perda: o primeiro com uma perca de massa de 13,68% e o segundo
com uma perda de massa de 82,67%, tendo seu pico maximo de temperatura de 230 °C.

Segundo Castro (2012) a degradacdo dos componentes da madeira ocorre em trés etapas
distintas: na primeira etapa, ocorre perda da fracdo de hemiceluloses e parte da celulose e
lignina. Na segunda etapa, ocorre degradacdo de celulose, e as hemiceluloses sdo convertidas
no final dessa etapa. Na terceira etapa ocorre a finalizagdo da conversdo da celulose e
continuidade da degradacgéo da lignina. Neste estudo, Castro (2012) observou que entre 230 —
327 °C ocorre a degradacao das hemiceluloses e parte da celulose e lignina e entre 330 — 380

°C ocorre a degradacéo do restante da lignina e celulose.
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Em seus estudos sobre o comportamento térmico da gelatina, Graziola (2013) observou
que a gelatina apresenta dois eventos: um préximo a 120 °C relacionado a perda de agua ligada
e outro evento térmico entre 250 — 400 °C que podem estar relacionados a quebra da cadeia
proteica (estrutura helicoidal) e ruptura das ligacGes peptidicas.

O desempenho térmico mostrado pelos compositos F1 e F2 indica que esse material é
estavel até por volta de 50 °C podendo ser utilizado em diversas aplica¢cdes que ndo recebam
grande quantidade de calor. Acima dessa temperatura, seu uso nédo € indicado, pois ha grande

perda de massa e maior instabilidade térmica.
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FIG. 4.37 Curvas de TG/DTG referentes ao compdsito F1.
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FIG. 4.38 Curvas de TG/DTG referentes ao composito F2.

43.3.2 DSC COMPARATIVAENTREF1EF2

A Calorimetria Diferencial de Varredura dos compositos F1 e do compdsito F2 esta
apresentada nas FIG. 4.39 e FIG. 4.40.
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FIG. 4.40 DSC referente ao composito F2.
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As curvas DSC para a gelatina apresentam dois eventos classicos: uma transicdo vitrea
seguida de uma transicéo de tripla hélice que causa a desorganizacéo da estrutura onde ocorre
a perda da estrutura terciaria. Entretanto, esses eventos podem ser fortemente influenciados pela
quantidade de agua e plastificantes presentes no material, podendo fazer com que a transicao
vitrea ocorra em Vvarias etapas ou mesmo que a transicdo de tripla hélice se sobreponha a
transicéo vitrea.

Nunes (2014) observou em seus estudos com gelatina bovina uma Temperatura de
Transigdo Vitrea em, aproximadamente, 50 °C. Além disso também foi possivel evidenciar dois
eventos relacionados a fusdo da gelatina bovina: um em, aproximadamente, 70°C e outro em,
aproximadamente, 92 °C. Provavelmente, a T4 da gelatina utilizada na producgdo do composito
F1 e F2 foram sobrepostas pelos eventos da FIG. 4.39 e FIG. 4.40 que se assemelham aos
resultados encontrados por Nunes (2014). Devido a presenca de diferentes tipos de constituintes
no material, ndo foi possivel obter informacGes mais conclusivas devido a falta de um material

de referéncia.

5 CONCLUSOES

A distribuicdo de frequéncia das medidas escalares de comprimento e de didmetro das
fibras utilizadas no DOE fracionado demonstram que o diametro segue uma distribuicdo normal
enquanto o comprimento ndo. Isso ocorreu devido a peneira de padronizacdo de particulas
solidas selecionar fibras com, aproximadamente, o mesmo didmetro, porém, com
comprimentos bem divergentes entre si.

A caracterizacdo das fibras utilizadas no DOE completo revelou que a maioria da
populacdo de fibras apresenta diametro entre 0,09 e 0,125 mm. Essas fibras apresentam varias
rugosidades em sua superficie em consequéncia do processo de moagem, fato que contribui
para uma melhor interface fibra-matriz.

O DOE fracionado de Plackett e Burman permitiu fazer o rastreio de fatores criticos ao
processo. Pelo rastreio de fatores aliado ao bom senso foi possivel selecionar apenas os fatores
“Propor¢ao de Gelatina” e “Propor¢do de Serragem” para serem utilizados no DOE completo.

O DOE completo aliado a MSR permitiu concluir que existe interacdo quadratica entre a o
fator “Propor¢ao de Serragem” e o fator “Proporc¢ao de Gelatina” e que as melhores respostas

em relagcdo ao ensaio de Tracdo sdo obtidas no entorno do nivel intermediario (0) do fator
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“Propor¢ao de Serragem” e em valores que tendem ao nivel superior (+1) do fator “Proporcao
de Gelatina”. J& para 0 Ensaio de Rasgamento é possivel concluir que houve apenas relagéo
linear entre os fatores citados e que as melhores respostas sdo obtidas quando se tende ao nivel
superior (+1) do fator “Propor¢ao de Gelatina™.

A Microscopia Eletronica de Varredura das superficies dos compositos validados
demonstrou que ha a obtencdo de filmes mais uniformes e com menos buracos quando o LSS
ndo esta presente na composicao do material.

A Microscopia Eletronica de Varredura das superficies de fratura demonstrou, em relacao
ao ensaio de Tracdo, que proporcdes de serragem muito altas geram interacdo fibra-fibra o que
faz com que o material perca sua resisténcia. Em relacdo ao ensaio de Rasgamento, é possivel
concluir que a fratura tende a contornar as fibras, sendo pouco relevante a proporcdo de
serragem em relacdo a este ensaio.

A andlise térmica do material permitiu concluir que este material é estavel até por volta de
50 °C, que € a temperatura de transicdo vitrea da gelatina, portanto, pode ser utilizado em
diversas aplicagdes que ndo envolvem grandes quantidades de calor afim de ndo alcancar a T

da Gelatina.

6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nesse estudo, algumas sugestdes de trabalhos futuros podem ser levantadas, tais

como:

e Realizar uma analise térmica especifica para cada elemento presente no compésito oriundo
de residuos para um estudo mais apurado do comportamento de cada elemento ali presente.

e Auvaliar a adicdo de outras fibras a matriz gelatinosa.

e Adicionar o fator “umidade relativa do ar” ao planejamento de experimentos par avaliar o

efeito da higroscopicidade do material lignocelulésico sobre as propriedades mecanicas.
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8 APENDICES
8.1 APENDICE 1: RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TRACAO REFERENTE AO
DOE FRACIONADO
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TAB. 8.1 Resultados do Ensaio de Tragdo referente ao tratamento 1.

Andlises Resisténcia a Ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo Maxima (mm) Deformagdo Maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,07 14,44 12,33 41,10
Corpo de Prova 2 3,46 14,48 8,72 29,07
Corpo de Prova 3 0,78 15,35 5,08 16,93
Corpo de Prova 4 0,37 17,02 4,84 16,13
Corpo de Prova 5 1,11 14,68 10,49 34,97
Média Aritmética 1,36 15,19 8,29 27,64
Mediana 1,07 14,68 8,72 29,07
Desvio Padrdo 1,21 1,08 3,30 11,00
Coeficiente de Variacdo (%) 89,23 7,14 39,79 39,79

TAB. 8.2 Resultados do Ensaio de Tragéo referente ao tratamento 2.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tracao (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,70 2,58 8,10 27,00
Corpo de prova 2 0,53 2,75 7,65 25,50
Corpo de Prova 3 0,98 3,16 8,10 27,00
Corpo de Prova 4 1,16 2,85 6,95 23,17
Corpo de Prova 5 1,94 3,24 7,16 23,87
Média Aritmética 1,26 2,92 7,59 25,31
Mediana 1,16 2,85 7,65 25,50
Desvio Padrao 0,57 0,28 0,53 1,76
Coeficiente de Variacéo (%) 44,78 9,54 6,96 6,96
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TAB. 8.3 Resultados do Ensaio de Tracdo referente ao tratamento 3.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tracdo (MPa) Deformagéo méaxima (mm) Deformagéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,83 3,36 12,92 43,07
Corpo de Prova 2 3,22 3,60 36,85 122,83
Corpo de Prova 3 2,71 4,16 29,52 98,40
Corpo de Prova 4 3,05 3,80 21,74 72,47
Corpo de Prova 5 2,30 4,48 36,43 121,43
Média aritmética 2,82 3,88 27,49 91,64
Mediana 2,83 3,80 29,52 98,40
Desvio Padrdo 0,35 0,45 10,21 34,03
Coeficiente de Variacdo (%) 12,47 11,48 37,14 37,14

TAB. 8.4 Resultados do Ensaio de Tragdo referente ao tratamento 4.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,20 2,99 21,43 71,43
Corpo de Prova 2 2,90 3,53 17,68 58,93
Corpo de Prova 3 2,30 4,14 18,65 62,17
Corpo de Prova 4 3,76 4,77 12,79 42,63
Corpo de Prova 5 3,31 3,93 9,63 32,10
Média aritmética 2,49 3,87 16,04 53,45
Mediana 2,90 3,93 17,68 58,93
Desvio Padrdo 1,39 0,67 4,75 15,83
Coeficiente de Variagdo (%) 55,75 17,21 29,61 29,61
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TAB. 8.5 Resultados do Ensaio de Tragdo referente ao tratamento 5.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,72 2,15 8,83 29,43
Corpo de Prova 2 0,84 2,20 27,61 92,03
Corpo de Prova 3 1,49 2,15 26,71 89,03
Corpo de Prova 4 0,34 2,69 8,34 27,80
Corpo de Prova 5 0,68 2,79 9,04 30,13
Média aritmética 1,01 2,40 16,11 53,69
Mediana 0,84 2,20 9,04 30,13
Desvio Padrdo 0,57 0,32 10,10 33,66
Coeficiente de Variacdo (%) 56,68 13,22 62,70 62,70

TAB. 8.6 Resultados do Ensaio de Tracdo referente ao tratamento 6.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,69 4,75 28,13 93,77
Corpo de Prova 2 0,52 4,35 25,42 84,73
Corpo de Prova 3 1,49 4,36 30,35 101,17
Corpo de Prova 4 1,11 4,38 30,63 102,10
Corpo de Prova 5 2,84 4,29 32,30 107,67
Média aritmética 1,33 4,43 29,37 97,89
Mediana 1,11 4,36 30,35 101,17
Desvio Padrao 0,92 0,18 2,66 8,86
Coeficiente de Variacéo (%) 69,52 4,16 9,05 9,05
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TAB. 8.7 Resultados do Ensaio de Tracgdo referente ao tratamento 7.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 4,63 12,30 16,60 55,33
Corpo de Prova 2 1,78 13,18 13,24 44,13
Corpo de Prova 3 1,51 11,38 16,08 53,60
Corpo de Prova 4 1,00 10,53 18,13 60,43
Corpo de Prova 5 3,12 13,84 13,90 46,33
Média aritmética 2,41 12,25 15,59 51,97
Mediana 1,78 12,30 16,08 53,60
Desvio Padrdo 1,47 1,33 2,01 6,69
Coeficiente de Variagdo (%) 60,99 10,89 12,86 12,86

TAB. 8.8 Resultados do Ensaio de Tracdo referente ao tratamento 8.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,21 8,98 42,33 141,10
Corpo de Prova 2 3,54 8,75 41,67 138,90
Corpo de Prova 3 1,49 8,95 38,55 128,50
Corpo de Prova 4 2,56 8,05 38,06 126,87
Corpo de Prova 5 3,59 8,49 37,71 125,70
Média aritmética 2,48 8,64 39,66 132,21
Mediana 2,56 8,75 38,55 128,50
Desvio Padrao 1,11 0,39 2,17 7,22
Coeficiente de Variacéo (%) 44,92 4,46 5,46 5,46
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TAB. 8.9 Resultados do Ensaio de Tracdo referente ao tratamento 9.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,57 2,94 54,10 180,33
Corpo de Prova 2 2,06 341 58,02 193,40
Corpo de Prova 3 1,35 2,78 41,67 138,90
Corpo de Prova 4 1,36 3,19 48,96 163,20
Corpo de Prova 5 1,37 3,11 55,21 184,03
Média aritmética 1,74 3,09 51,59 171,97
Mediana 1,37 311 54,10 180,33
Desvio Padrdo 0,55 0,24 6,44 21,48
Coeficiente de Variacdo (%) 31,76 7,79 12,49 12,49

TAB. 8.10 Resultados do Ensaio de Tracgéo referente ao tratamento 10.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,56 4,15 47,68 158,93
Corpo de Prova 2 1,00 4,59 44,80 149,33
Corpo de Prova 3 0,82 4,27 46,05 153,50
Corpo de Prova 4 0,79 4,89 47,68 158,93
Corpo de Prova 5 0,54 5,39 47,30 157,67
Média aritmética 0,74 4,66 46,70 155,67
Mediana 0,79 4,59 47,30 157,67
Desvio Padrao 0,19 0,50 1,26 4,19
Coeficiente de Variacéo (%) 26,00 10,75 2,69 2,69
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TAB. 8.11 Resultados do Ensaio de Tracéo referente ao tratamento 11.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 4,03 9,45 14,80 49,33
Corpo de Prova 2 6,08 10,79 15,04 50,13
Corpo de Prova 3 0,75 9,62 10,08 33,60
Corpo de Prova 4 3,31 10,10 14,63 48,77
Corpo de Prova 5 1,60 10,80 12,85 42,83
Média aritmética 3,15 10,15 13,48 44,93
Mediana 3,31 10,10 14,63 48,77
Desvio Padrdo 2,09 0,63 2,09 6,96
Coeficiente de Variacdo (%) 66,41 6,24 15,50 15,50

TAB. 8.12 Resultados do Ensaio de Tragéo referente ao tratamento 12.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacéo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,42 9,84 5,36 17,87
Corpo de Prova 2 1,86 10,03 6,67 22,23
Corpo de Prova 3 0,32 9,65 8,62 28,73
Corpo de Prova 4 0,22 10,48 6,99 23,30
Corpo de Prova 5 2,73 10,37 8,24 27,47
Média aritmética 1,31 10,07 7,18 23,92
Mediana 1,42 10,03 6,99 23,30
Desvio Padrao 1,06 0,35 1,30 4,35
Coeficiente de Variacéo (%) 80,96 3,47 18,18 18,18
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TAB. 8.13 Resultados do Ensaio de Tracéo referente ao tratamento 13.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,91 3,68 51,95 173,17
Corpo de Prova 2 0,46 3,48 46,53 155,10
Corpo de Prova 3 1,79 4,54 46,91 156,37
Corpo de Prova 4 0,69 3,60 46,53 155,10
Corpo de Prova 5 1,04 5,22 44,03 146,77
Média aritmética 1,18 4,10 47,19 157,30
Mediana 1,04 3,68 46,53 155,10
Desvio Padrdo 0,65 0,75 2,90 9,66
Coeficiente de Variacdo (%) 55,07 18,31 6,14 6,14

TAB. 8.14 Resultados do Ensaio de Tracgéo referente ao tratamento 14.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tracéo (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,72 3,91 46,32 154,40
Corpo de Prova 2 0,82 3,56 45,59 151,97
Corpo de Prova 3 1,27 2,44 12,26 40,87
Corpo de Prova 4 1,80 4,12 38,16 127,20
Corpo de Prova 5 0,23 2,33 13,83 46,10
Média aritmética 0,97 3,27 31,23 104,11
Mediana 0,82 3,56 38,16 127,20
Desvio Padrao 0,59 0,83 16,92 56,39
Coeficiente de Variacéo (%) 61,37 25,52 54,16 54,16
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TAB. 8.15 Resultados do Ensaio de Tracéo referente ao tratamento 15.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,54 3,67 40,59 135,30
Corpo de Prova 2 1,77 2,32 29,45 98,17
Corpo de Prova 3 0,10 2,90 43,96 146,53
Corpo de Prova 4 0,49 2,96 41,25 137,50
Corpo de Prova 5 0,27 4,02 38,62 128,73
Média aritmética 0,63 3,17 38,77 129,25
Mediana 0,49 2,96 40,59 135,30
Desvio Padrdo 0,66 0,67 5,55 18,51
Coeficiente de Variacdo (%) 103,96 21,20 14,32 14,32
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8.2 APENDICE 2: RESULTADOS DOS ENSAIOS DE RASGAMENTO REFERENTE
AO DOE FRACIONADO
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TAB. 8.16 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 1.

Andlises Resisténcia a ruptura Resisténcia a Tragdo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,15 3,44 4,01 13,37
Corpo de Prova 2 3,57 4,04 9,28 30,93
Corpo de Prova 3 0,45 2,39 2,76 9,20
Corpo de Prova 4 0,93 2,47 3,30 11,00
Corpo de Prova 5 0,97 2,50 2,76 9,20
Média Aritmética 1,41 2,97 4,42 14,74
Mediana 0,97 2,50 3,30 11,00
Desvio Padrdo 1,23 0,74 2,76 9,21
Coeficiente de Variacdo (%) 87,18 24,83 62,50 62,50

TAB. 8.17 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 2.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,43 1,06 9,31 31,03
Corpo de Prova 2 0,51 0,95 6,02 20,07
Corpo de Prova 3 0,89 1,19 6,64 22,13
Corpo de Prova 4 0,60 0,70 8,48 28,27
Corpo de Prova 5 1,04 1,34 13,65 45,50
Média aritmética 0,69 1,05 8,82 29,40
Mediana 0,60 1,06 8,48 28,27
Desvio Padrao 0,26 0,24 3,01 10,04
Coeficiente de Variacéo (%) 37,47 23,19 34,14 34,14
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TAB. 8.18 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 3.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,61 1,47 15,25 50,83
Corpo de Prova 2 0,71 2,04 11,81 39,37
Corpo de Prova 3 0,49 1,58 13,06 43,53
Corpo de Prova 4 0,51 1,92 14,76 49,20
Corpo de Prova 5 0,65 1,61 11,47 38,23
Média aritmética 0,59 1,72 13,27 44,23
Mediana 0,61 1,61 13,06 43,53
Desvio Padrdo 0,09 0,24 1,70 5,67
Coeficiente de Variacdo (%) 15,68 14,10 12,81 12,81

TAB. 8.19 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 4.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,03 1,64 12,65 42,17
Corpo de Prova 2 1,30 1,72 15,39 51,30
Corpo de Prova 3 0,88 1,73 11,57 38,57
Corpo de Prova 4 0,66 1,55 11,74 39,13
Corpo de Prova 5 0,34 1,67 10,35 34,50
Média aritmética 0,64 1,66 12,34 41,13
Mediana 0,66 1,67 11,74 39,13
Desvio Padrao 0,49 0,07 1,89 6,31
Coeficiente de Variacéo (%) 76,14 4,37 15,33 15,33
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TAB. 8.20 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 5.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,58 1,11 15,11 50,37
Corpo de Prova 2 0,19 1,03 16,26 54,20
Corpo de Prova 3 0,19 1,45 26,98 89,93
Corpo de Prova 4 0,42 1,16 18,37 61,23
Corpo de Prova 5 0,19 1,10 16,15 53,83
Média aritmética 0,31 117 18,57 61,91
Mediana 0,19 1,11 16,26 54,20
Desvio Padrdo 0,18 0,16 4,85 16,15
Coeficiente de Variacdo (%) 57,00 13,95 26,09 26,09

TAB. 8.21 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 6.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,56 1,74 14,49 48,30
Corpo de Prova 2 0,60 1,35 17,23 57,43
Corpo de Prova 3 1,02 1,53 12,44 41,47
Corpo de Prova 4 0,58 1,61 14,87 49,57
Corpo de Prova 5 0,55 1,24 17,68 58,93
Média aritmética 0,66 1,49 15,34 51,14
Mediana 0,58 1,53 14,87 49,57
Desvio Padrao 0,20 0,20 2,14 7,15
Coeficiente de Variacéo (%) 30,37 13,41 13,98 13,98
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TAB. 8.22 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 7.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,78 2,56 4,60 15,33
Corpo de Prova 2 1,85 2,65 4,08 13,60
Corpo de Prova 3 2,05 2,55 4,94 16,47
Corpo de Prova 4 1,57 2,47 6,15 20,50
Corpo de Prova 5 2,21 2,81 5,29 17,63
Média aritmética 1,89 2,61 5,01 16,71
Mediana 1,85 2,56 4,94 16,47
Desvio Padrdo 0,25 0,13 0,78 2,59
Coeficiente de Variacdo (%) 13,06 4,97 15,51 15,51

TAB. 8.23 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 8.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,65 2,30 13,62 45,40
Corpo de Prova 2 0,53 1,97 10,32 34,40
Corpo de Prova 3 0,71 1,91 14,66 48,87
Corpo de Prova 4 0,03 1,99 10,91 36,37
Corpo de Prova 5 0,64 2,14 10,60 35,33
Média aritmética 0,51 2,06 12,02 40,07
Mediana 0,64 1,99 10,91 36,37
Desvio Padrao 0,28 0,16 1,98 6,60
Coeficiente de Variacéo (%) 54,13 7,65 16,46 16,46
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TAB. 8.24 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 9.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,22 1,04 26,01 86,70
Corpo de Prova 2 0,17 0,97 26,26 87,53
Corpo de Prova 3 0,36 1,04 28,96 96,53
Corpo de Prova 4 0,19 1,13 29,83 99,43
Corpo de Prova 5 0,27 0,97 26,81 89,37
Média aritmética 0,24 1,03 27,57 91,91
Mediana 0,22 1,04 26,81 89,37
Desvio Padrdo 0,08 0,07 1,72 5,72
Coeficiente de Variacdo (%) 31,39 6,40 6,22 6,22

TAB. 8.25 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 10.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,44 1,20 16,22 54,07
Corpo de Prova 2 0,64 1,37 11,54 38,47
Corpo de Prova 3 0,05 1,32 15,70 52,33
Corpo de Prova 4 0,13 1,31 16,47 54,90
Corpo de Prova 5 0,03 1,03 13,76 45,87
Média aritmética 0,26 1,25 14,74 49,13
Mediana 0,13 1,31 15,70 52,33
Desvio Padrao 0,27 0,14 2,08 6,93
Coeficiente de Variacéo (%) 104,49 10,90 14,11 14,11
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TAB. 8.26 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 11.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,26 2,09 5,22 17,40
Corpo de Prova 2 1,39 2,25 6,64 22,13
Corpo de Prova 3 1,14 2,01 6,61 22,03
Corpo de Prova 4 1,37 1,85 4,39 14,63
Corpo de Prova 5 1,40 2,09 5,67 18,90
Média aritmética 1,31 2,06 5,71 19,02
Mediana 1,37 2,09 5,67 18,90
Desvio Padrdo 0,11 0,15 0,96 3,19
Coeficiente de Variacdo (%) 8,48 7,06 16,76 16,76

TAB. 8.27 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 12.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,29 4,19 5,22 17,40
Corpo de Prova 2 3,11 3,42 3,67 12,23
Corpo de Prova 3 2,94 3,52 4,08 13,60
Corpo de Prova 4 1,04 4,09 5,04 16,80
Corpo de Prova 5 0,75 3,65 6,36 21,20
Média aritmética 1,83 3,77 4,87 16,25
Mediana 1,29 3,65 5,04 16,80
Desvio Padrao 1,11 0,35 1,05 3,51
Coeficiente de Variacéo (%) 60,94 9,16 21,61 21,61
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TAB. 8.28 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 13.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,55 1,73 15,77 52,57
Corpo de Prova 2 0,32 1,52 15,25 50,83
Corpo de Prova 3 1,23 2,92 21,15 70,50
Corpo de Prova 4 0,78 2,78 17,26 57,53
Corpo de Prova 5 0,76 1,59 20,42 68,07
Média aritmética 0,73 2,11 17,97 59,90
Mediana 0,76 1,73 17,26 57,53
Desvio Padrdo 0,34 0,68 2,69 8,95
Coeficiente de Variacdo (%) 46,27 32,42 14,95 14,95

TAB. 8.29 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 14.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,45 1,70 13,06 43,53
Corpo de Prova 2 0,20 1,56 17,54 58,47
Corpo de Prova 3 0,23 1,44 12,75 42,50
Corpo de Prova 4 0,45 1,36 16,71 55,70
Corpo de Prova 5 0,44 1,22 16,40 54,67
Média aritmética 0,35 1,46 15,29 50,97
Mediana 0,44 1,44 16,40 54,67
Desvio Padrao 0,13 0,18 2,22 7,40
Coeficiente de Variacéo (%) 35,99 12,64 14,53 14,53
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TAB. 8.30 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao tratamento 15.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia ao rasgo (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,50 1,86 19,56 65,20
Corpo de Prova 2 0,35 1,19 16,78 55,93
Corpo de Prova 3 0,25 1,05 23,20 77,33
Corpo de Prova 4 0,20 1,15 16,40 54,67
Corpo de Prova 5 0,16 1,71 22,54 75,13
Média aritmética 0,29 1,39 19,70 65,65
Mediana 0,25 1,19 19,56 65,20
Desvio Padrdo 0,14 0,37 3,15 10,51
Coeficiente de Variacdo (%) 46,67 26,31 16,01 16,01
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8.3 APENDICE 3: RESULTADOS DOS ENSAIOS DE TRACAO REFERENTE AO
DOE COMPLETO
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TAB. 8.31 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 1 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,94 3,99 24,52 81,73
Corpo de Prova 2 0,46 3,63 20,87 69,57
Corpo de Prova 3 0,64 3,97 26,98 89,93
Corpo de Prova 4 2,74 3,93 25,91 86,37
Corpo de Prova 5 3,11 3,61 28,10 93,67
Média aritmética 1,98 3,83 25,28 84,25
Mediana 2,74 3,93 25,91 86,37
Desvio Padrdo 1,31 0,19 2,80 9,32
Coeficiente de Variacdo (%) 66,31 4,95 11,06 11,06

TAB. 8.32 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 1 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 1,38 2,84 46,88 156,27
Corpo de Prova 2 1,65 2,32 30,11 100,37
Corpo de Prova 3 2,11 2,40 28,13 93,77
Corpo de Prova 4 2,53 2,82 38,16 127,20
Corpo de Prova 5 0,93 2,54 41,88 139,60
Meédia aritmética 1,72 2,58 37,03 123,44
Mediana 1,65 2,54 38,16 127,20
Desvio Padrdo 0,62 0,24 7,89 26,30
Coeficiente de Variacéo (%) 36,22 9,21 21,30 21,30
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TAB. 8.33 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracao referente ao tratamento 2 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,05 3,47 4191 139,70
Corpo de Prova 2 1,38 3,06 41,91 139,70
Corpo de Prova 3 2,33 3,37 38,96 129,87
Corpo de Prova 4 1,73 3,26 39,07 130,23
Corpo de Prova 5 2,92 3,44 34,87 116,23
Média aritmética 1,88 3,32 39,34 131,15
Mediana 1,73 3,37 39,07 130,23
Desvio Padrdo 0,75 0,17 2,89 9,63
Coeficiente de Variacdo (%) 39,81 5,01 7,35 7,35

TAB. 8.34 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 2 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,73 3,22 41,08 136,93
Corpo de Prova 2 1,11 3,88 44 41 148,03
Corpo de Prova 3 0,49 3,37 37,78 125,93
Corpo de Prova 4 0,34 3,23 31,78 105,93
Corpo de Prova 5 1,01 3,83 42,71 142,37
Média aritmética 0,94 3,51 39,55 131,84
Mediana 1,01 3,37 41,08 136,93
Desvio Padrao 0,55 0,32 4,99 16,62
Coeficiente de Variacéo (%) 59,01 9,26 12,61 12,61
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TAB. 8.35 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 3 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,15 5,81 35,04 116,80
Corpo de Prova 2 0,65 4,57 31,22 104,07
Corpo de Prova 3 2,34 5,67 32,57 108,57
Corpo de Prova 4 2,20 5,07 32,85 109,50
Corpo de Prova 5 1,36 4,73 31,15 103,83
Média aritmética 1,34 5,17 32,57 108,55
Mediana 1,36 5,07 32,57 108,57
Desvio Padrdo 0,95 0,55 1,58 5,28
Coeficiente de Variacdo (%) 71,11 10,70 4,86 4,86

TAB. 8.36 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 3 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,83 5,54 25,42 84,73
Corpo de Prova 2 3,42 5,38 30,62 102,07
Corpo de Prova 3 0,62 6,09 28,96 96,53
Corpo de Prova 4 2,82 6,07 22,02 73,40
Corpo de Prova 5 3,94 5,97 31,74 105,80
Média aritmética 2,73 5,81 27,75 92,51
Mediana 2,83 5,97 28,96 96,53
Desvio Padrao 1,27 0,33 4,00 13,32
Coeficiente de Variacéo (%) 46,44 5,64 14,40 14,40
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TAB. 8.37 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 4 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,20 3,47 18,17 60,57
Corpo de Prova 2 3,20 3,71 18,93 63,10
Corpo de Prova 3 2,14 4,22 20,70 69,00
Corpo de Prova 4 2,64 3,67 19,49 64,97
Corpo de Prova 5 0,58 3,77 18,76 62,53
Média 1,95 3,77 19,21 64,03
Mediana 2,14 371 18,93 63,10
Desvio Padrdo 1,06 0,28 0,96 3,19
Coeficiente de Variacdo (%) 54,42 7,34 4,98 4,98

TAB. 8.38 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 4 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,24 2,85 23,62 78,73
Corpo de Prova 2 2,51 3,45 22,82 76,07
Corpo de Prova 3 0,55 3,16 18,93 63,10
Corpo de Prova 4 2,52 2,92 31,74 105,80
Corpo de Prova 5 0,30 3,15 24,76 82,53
Média aritmética 1,22 3,11 24,37 81,25
Mediana 0,55 3,15 23,62 78,73
Desvio Padrao 1,18 0,24 4,66 15,55
Coeficiente de Variacéo (%) 96,75 7,61 19,14 19,14
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TAB. 8.39 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracao referente ao tratamento 5 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,00 6,61 23,20 77,33
Corpo de Prova 2 4,07 5,07 20,42 68,07
Corpo de Prova 3 1,76 6,95 22,64 75,47
Corpo de Prova 4 2,86 6,95 22,58 75,27
Corpo de Prova 5 0,91 7,35 26,43 88,10
Média aritmética 2,32 6,59 23,05 76,85
Mediana 2,00 6,95 22,64 75,47
Desvio Padrdo 1,20 0,89 2,17 7,22
Coeficiente de Variacdo (%) 51,72 13,47 9,39 9,39

TAB. 8.40 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 5 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,78 4,11 16,43 54,77
Corpo de Prova 2 0,39 3,68 15,74 52,47
Corpo de Prova 3 1,17 4,33 16,01 53,37
Corpo de Prova 4 0,87 4,06 9,73 32,43
Corpo de Prova 5 1,18 4,04 16,53 55,10
Média aritmética 0,88 4,04 14,89 49,63
Mediana 0,87 4,06 16,01 53,37
Desvio Padrao 0,33 0,23 2,90 9,67
Coeficiente de Variacéo (%) 37,09 5,78 19,49 19,49
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TAB. 8.41 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 6 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,53 5,20 20,15 67,17
Corpo de Prova 2 0,94 4,48 20,67 68,90
Corpo de Prova 3 1,37 4,94 20,91 69,70
Corpo de Prova 4 0,53 4,56 20,08 66,93
Corpo de Prova 5 3,48 5,08 20,39 67,97
Média aritmética 1,57 4,85 20,44 68,13
Mediana 1,37 4,94 20,39 67,97
Desvio Padrdo 1,14 0,32 0,35 1,17
Coeficiente de Variacdo (%) 72,40 6,55 1,71 1,71

TAB. 8.42 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 6 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 3,60 7,13 27,30 91,00
Corpo de Prova 2 1,69 4,48 26,46 88,20
Corpo de Prova 3 1,53 7,80 27,33 91,10
Corpo de Prova 4 0,79 5,60 26,46 88,20
Corpo de Prova 5 1,44 6,20 29,00 96,67
Média aritmética 1,81 6,24 27,31 91,03
Mediana 1,53 6,20 27,30 91,00
Desvio Padrao 1,06 1,30 1,04 3,46
Coeficiente de Variacéo (%) 58,43 20,79 3,80 3,80
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TAB. 8.43 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracdo referente ao tratamento 7 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 2,64 3,11 17,06 56,87
Corpo de Prova 2 0,90 3,10 19,52 65,07
Corpo de Prova 3 0,34 2,87 15,18 50,60
Corpo de Prova 4 0,90 3,39 17,30 57,67
Corpo de Prova 5 0,09 3,14 17,37 57,90
Média aritmética 0,97 3,12 17,29 57,62
Mediana 0,90 311 17,30 57,67
Desvio Padrdo 1,00 0,18 1,54 5,13
Coeficiente de Variacdo (%) 102,28 5,91 8,91 8,91

TAB. 8.44 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 7 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,37 2,90 9,97 33,23
Corpo de Prova 2 0,13 3,07 10,32 34,40
Corpo de Prova 3 2,67 3,61 10,11 33,70
Corpo de Prova 4 2,48 3,01 11,08 36,93
Corpo de Prova 5 0,60 3,16 7,99 26,63
Média aritmética 1,25 3,15 9,89 32,98
Mediana 0,60 3,07 10,11 33,70
Desvio Padrao 1,22 0,27 1,15 3,82
Coeficiente de Variacéo (%) 97,82 8,70 11,60 11,60
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TAB. 8.45 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracao referente ao tratamento 8 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 3,25 4,02 13,72 45,73
Corpo de Prova 2 0,25 3,93 15,42 51,40
Corpo de Prova 3 0,24 3,83 16,15 53,83
Corpo de Prova 4 2,65 3,73 14,17 47,23
Corpo de Prova 5 2,27 3,61 13,34 44,47
Média aritmética 1,73 3,82 14,56 48,53
Mediana 2,27 3,83 14,17 47,23
Desvio Padrdo 1,40 0,16 1,18 3,95
Coeficiente de Variacdo (%) 80,93 4,22 8,14 8,14

TAB. 8.46 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 8 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 3,25 4,01 13,72 45,73
Corpo de Prova 2 0,26 3,92 15,42 51,40
Corpo de Prova 3 0,23 3,80 16,15 53,83
Corpo de Prova 4 2,66 3,70 14,17 47,23
Corpo de Prova 5 2,26 3,59 13,34 44,47
Média aritmética 1,73 3,80 14,56 48,53
Mediana 2,26 3,80 14,17 47,23
Desvio Padrao 1,40 0,17 1,18 3,95
Coeficiente de Variacéo (%) 80,97 4,41 8,14 8,14
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TAB. 8.47 Resultados da primeira replicata de ensaios de tracao referente ao tratamento 9 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,02 5,78 18,10 60,33
Corpo de Prova 2 0,29 6,06 19,24 64,13
Corpo de Prova 3 4,40 5,97 20,01 66,70
Corpo de Prova 4 3,27 6,43 20,08 66,93
Corpo de Prova 5 4,16 5,75 21,15 70,50
Média aritmética 2,63 6,00 19,72 65,72
Mediana 3,27 5,97 20,01 66,70
Desvio Padrdo 1,87 0,27 1,13 3,77
Coeficiente de Variacdo (%) 71,06 4,57 5,73 5,73

TAB. 8.48 Resultados da segunda replicata de ensaios de tracéo referente ao tratamento 9 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,22 4,34 20,35 67,83
Corpo de Prova 2 0,28 4,06 19,87 66,23
Corpo de Prova 3 3,25 4,31 23,65 78,83
Corpo de Prova 4 3,03 3,89 18,41 61,37
Corpo de Prova 5 2,89 4,27 20,08 66,93
Média aritmética 2,13 4,17 20,47 68,24
Mediana 2,89 4,27 20,08 66,93
Desvio Padrao 1,31 0,19 1,93 6,43
Coeficiente de Variacéo (%) 61,51 4,62 9,42 9,42
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TAB. 8.49 Resultados do Ensaio de Tracéo referente ao composito F1.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 1,15 4,40 20,13 67,10
Corpo de Prova 2 1,20 4,23 19,23 64,10
Corpo de Prova 3 3,10 5,30 23,80 79,33
Corpo de Prova 4 2,09 4,10 19,00 63,33
Corpo de Prova 5 2,50 4,40 20,60 68,67
Média aritmética 2,01 4,49 20,55 68,51
Mediana 2,09 4,40 20,13 67,10
Desvio Padrdo 0,84 0,47 1,93 6,43
Coeficiente de Variacdo (%) 40,25 10,73 9,58 9,58

TAB. 8.50 Resultados do Ensaio de Tracéo referente ao composito F2.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 2,40 6,90 20,30 67,67
Corpo de Prova 2 2,50 7,30 22,20 74,00
Corpo de Prova 3 2,25 7,10 25,40 84,67
Corpo de Prova 4 2,80 6,40 26,87 89,57
Corpo de Prova 5 2,32 7,80 21,80 72,67
Média aritmética 2,45 7,10 23,31 77,71
Mediana 2,40 7,10 22,20 74,00
Desvio Padrao 0,21 0,51 2,72 9,07
Coeficiente de Variacéo (%) 8,94 7,25 12,26 12,26
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8.4 APENDICE 4: RESULTADOS DOS ENSAIOS DE RASGAMENTO REFERENTE
AO DOE COMPLETO
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TAB. 8.51 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 1 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,97 1,87 20,67 68,90
Corpo de Prova 2 0,40 2,17 19,76 65,87
Corpo de Prova 3 0,82 1,88 14,14 47,13
Corpo de Prova 4 0,20 1,82 18,44 61,47
Corpo de Prova 5 0,76 1,78 20,15 67,17
Média aritmética 0,63 1,90 18,63 62,11
Mediana 0,76 1,87 19,76 65,87
Desvio Padrdo 0,32 0,15 2,64 8,81
Coeficiente de Variacdo (%) 50,59 8,09 14,19 14,19

TAB. 8.52 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 1 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,24 1,45 13,86 46,20
Corpo de Prova 2 0,59 2,00 26,53 88,43
Corpo de Prova 3 0,49 1,91 27,82 92,73
Corpo de Prova 4 0,70 1,51 19,56 65,20
Corpo de Prova 5 0,67 1,32 13,34 44,47
Média aritmética 0,54 1,64 20,22 67,41
Mediana 0,59 1,51 19,56 65,20
Desvio Padrao 0,19 0,30 6,82 22,72
Coeficiente de Variacéo (%) 34,46 18,26 33,70 33,70
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TAB. 8.53 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 2 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,65 1,89 17,30 57,67
Corpo de Prova 2 0,85 1,96 19,83 66,10
Corpo de Prova 3 0,60 2,35 24,49 81,63
Corpo de Prova 4 1,09 2,25 22,37 74,57
Corpo de Prova 5 0,37 1,81 16,12 53,73
Média aritmética 0,71 2,05 20,02 66,74
Mediana 0,65 1,96 19,83 66,10
Desvio Padrdo 0,27 0,24 3,47 11,56
Coeficiente de Variacdo (%) 38,16 11,46 17,33 17,33

TAB. 8.54 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 2 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,47 1,54 22,30 74,33
Corpo de Prova 2 0,27 1,64 20,67 68,90
Corpo de Prova 3 0,54 1,53 18,93 63,10
Corpo de Prova 4 0,87 1,73 22,23 74,10
Corpo de Prova 5 0,17 1,54 23,41 78,03
Média aritmética 0,46 1,60 21,51 71,69
Mediana 0,47 1,54 22,23 74,10
Desvio Padrao 0,27 0,09 1,74 5,80
Coeficiente de Variacéo (%) 58,50 5,47 8,09 8,09
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TAB. 8.55 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 3 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,79 2,65 19,83 66,10
Corpo de Prova 2 0,49 1,84 20,04 66,80
Corpo de Prova 3 0,88 2,19 18,44 61,47
Corpo de Prova 4 0,41 2,17 18,69 62,30
Corpo de Prova 5 0,98 2,28 17,51 58,37
Média aritmética 0,71 2,23 18,90 63,01
Mediana 0,79 2,19 18,69 62,30
Desvio Padrdo 0,25 0,29 1,04 3,48
Coeficiente de Variacdo (%) 34,97 13,02 5,52 5,52

TAB. 8.56 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 3 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,13 1,97 23,90 79,67
Corpo de Prova 2 0,86 2,20 18,72 62,40
Corpo de Prova 3 0,74 2,21 17,16 57,20
Corpo de Prova 4 0,16 1,84 19,73 65,77
Corpo de Prova 5 0,39 2,09 18,10 60,33
Média aritmética 0,46 2,06 19,52 65,07
Mediana 0,39 2,09 18,72 62,40
Desvio Padrao 0,33 0,16 2,62 8,73
Coeficiente de Variacéo (%) 72,91 7,65 13,42 13,42
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TAB. 8.57 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 4 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,22 1,43 13,76 45,87
Corpo de Prova 2 1,36 1,48 14,94 49,80
Corpo de Prova 3 0,87 1,77 17,58 58,60
Corpo de Prova 4 0,46 1,69 14,83 49,43
Corpo de Prova 5 0,36 1,83 19,49 64,97
Média aritmética 0,65 1,64 16,12 53,73
Mediana 0,46 1,69 14,94 49,80
Desvio Padrdo 0,46 0,18 2,35 7,84
Coeficiente de Variacdo (%) 70,80 10,79 14,59 14,59

TAB. 8.58 Resultados da segunda replicata de rasgamento referente ao tratamento 4 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,06 1,59 17,30 57,67
Corpo de Prova 2 0,36 1,62 22,06 73,53
Corpo de Prova 3 0,55 1,42 19,00 63,33
Corpo de Prova 4 0,27 1,31 17,89 59,63
Corpo de Prova 5 0,55 1,48 24,28 80,93
Média aritmética 0,36 1,48 20,11 67,02
Mediana 0,36 1,48 19,00 63,33
Desvio Padrao 0,21 0,13 2,97 9,89
Coeficiente de Variacéo (%) 57,63 8,53 14,76 14,76
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TAB. 8.59 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 5 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,11 2,02 18,20 60,67
Corpo de Prova 2 0,29 2,18 16,40 54,67
Corpo de Prova 3 0,49 2,30 16,33 54,43
Corpo de Prova 4 1,30 2,12 16,47 54,90
Corpo de Prova 5 0,98 2,21 14,59 48,63
Média aritmética 0,63 2,17 16,40 54,66
Mediana 0,49 2,18 16,40 54,67
Desvio Padrdo 0,49 0,10 1,28 4,26
Coeficiente de Variacdo (%) 77,95 4,82 7,79 7,79

TAB. 8.60 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 5 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,66 1,72 10,95 36,50
Corpo de Prova 2 0,88 1,92 11,50 38,33
Corpo de Prova 3 1,09 1,82 13,03 43,43
Corpo de Prova 4 0,77 1,74 10,63 35,43
Corpo de Prova 5 0,90 1,82 9,38 31,27
Média aritmética 0,86 1,80 11,10 36,99
Mediana 0,88 1,82 10,95 36,50
Desvio Padrao 0,16 0,08 1,33 4,44
Coeficiente de Variacéo (%) 18,66 4,39 11,99 11,99
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TAB. 8.61 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 6 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,97 2,16 15,49 51,63
Corpo de Prova 2 0,26 2,54 22,09 73,63
Corpo de Prova 3 0,41 2,41 15,60 52,00
Corpo de Prova 4 0,69 2,12 17,02 56,73
Corpo de Prova 5 0,46 1,98 14,69 48,97
Média aritmética 0,56 2,24 16,98 56,59
Mediana 0,46 2,16 15,60 52,00
Desvio Padrdo 0,28 0,23 2,98 9,93
Coeficiente de Variacdo (%) 49,69 10,15 17,54 17,54

TAB. 8.62 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 6 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 1,19 2,53 15,18 50,60
Corpo de Prova 2 0,55 1,94 18,48 61,60
Corpo de Prova 3 0,46 1,35 13,90 46,33
Corpo de Prova 4 0,47 2,46 17,68 58,93
Corpo de Prova 5 0,51 1,97 15,42 51,40
Média aritmética 0,64 2,05 16,13 53,77
Mediana 0,51 1,97 15,42 51,40
Desvio Padrao 0,31 0,48 1,89 6,30
Coeficiente de Variacéo (%) 49,02 23,23 11,72 11,72
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TAB. 8.63 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 7 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,20 1,45 13,13 43,77
Corpo de Prova 2 0,16 1,62 18,17 60,57
Corpo de Prova 3 0,33 1,71 19,80 66,00
Corpo de Prova 4 0,14 1,63 15,49 51,63
Corpo de Prova 5 0,82 1,69 15,53 51,77
Média aritmética 0,33 1,62 16,42 54,75
Mediana 0,20 1,63 15,53 51,77
Desvio Padrdo 0,28 0,10 2,60 8,66
Coeficiente de Variacdo (%) 85,98 6,33 15,81 15,81

TAB. 8.64 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 7 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 1,08 1,62 9,35 31,17
Corpo de Prova 2 0,72 1,72 15,04 50,13
Corpo de Prova 3 1,75 2,03 17,82 59,40
Corpo de Prova 4 0,84 1,83 9,97 33,23
Corpo de Prova 5 0,87 1,96 8,79 29,30
Média aritmética 1,05 1,83 12,19 40,65
Mediana 0,87 1,83 9,97 33,23
Desvio Padrao 0,41 0,17 4,01 13,37
Coeficiente de Variacéo (%) 39,09 9,18 32,90 32,90
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TAB. 8.65 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 8 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,85 1,77 11,08 36,93
Corpo de Prova 2 0,13 1,77 13,34 44,47
Corpo de Prova 3 0,68 1,62 13,44 44,80
Corpo de Prova 4 0,51 2,13 14,80 49,33
Corpo de Prova 5 1,20 1,77 19,83 66,10
Média aritmética 0,67 181 14,50 48,33
Mediana 0,68 1,77 13,44 44,80
Desvio Padrdo 0,40 0,19 3,27 10,89
Coeficiente de Variacdo (%) 58,91 10,44 22,53 22,53

TAB. 8.66 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 8 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,85 1,77 13,72 45,73
Corpo de Prova 2 0,13 1,74 15,42 51,40
Corpo de Prova 3 0,68 1,62 16,15 53,83
Corpo de Prova 4 0,51 2,11 14,17 47,23
Corpo de Prova 5 1,20 1,76 13,34 44,47
Média aritmética 0,67 1,80 14,56 48,53
Mediana 0,68 1,76 14,17 47,23
Desvio Padrao 0,40 0,18 1,18 3,95
Coeficiente de Variacéo (%) 58,91 10,19 8,14 8,14
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TAB. 8.67 Resultados da primeira replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 9 do DOE Completo.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,64 2,09 14,52 48,40
Corpo de Prova 2 0,66 1,69 12,47 41,57
Corpo de Prova 3 0,52 1,79 10,22 34,07
Corpo de Prova 4 0,36 1,88 12,54 41,80
Corpo de Prova 5 0,92 1,82 13,79 45,97
Média aritmética 0,62 1,85 12,71 42,36
Mediana 0,64 1,82 12,54 41,80
Desvio Padrdo 0,21 0,15 1,64 5,46
Coeficiente de Variacdo (%) 33,21 8,02 12,89 12,89

TAB. 8.68 Resultados da segunda replicata de ensaios de rasgamento referente ao tratamento 9 do DOE Completo.

Analises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo méaxima (mm) Deformagéo méaxima (%)
Corpo de Prova 1 0,34 1,91 14,59 48,63
Corpo de Prova 2 0,75 1,68 14,14 47,13
Corpo de Prova 3 0,59 1,67 15,22 50,73
Corpo de Prova 4 0,81 1,80 22,58 75,27
Corpo de Prova 5 0,21 1,71 14,94 49,80
Média 0,54 1,75 16,29 54,31
Mediana 0,59 1,71 14,94 49,80
Desvio Padrao 0,26 0,10 3,54 11,79
Coeficiente de Variacéo (%) 47,97 5,77 21,71 21,71
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TAB. 8.69 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao composito F1.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformagdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,32 1,92 14,00 48,63
Corpo de Prova 2 0,77 1,65 13,54 47,13
Corpo de Prova 3 0,53 1,78 15,34 50,73
Corpo de Prova 4 0,80 1,72 22,52 75,27
Corpo de Prova 5 0,32 1,79 17,00 49,80
Média 0,55 1,77 16,48 54,31
Mediana 0,53 1,78 15,34 49,80
Desvio Padrdo 0,23 0,10 3,63 11,79
Coeficiente de Variacdo (%) 43,95 5,61 23,69 23,68

TAB. 8.70 Resultados do Ensaio de Rasgamento referente ao compdsito F2.

Andlises Resisténcia a ruptura (MPa) Resisténcia maxima (MPa) Deformagdo maxima (mm) Deformacdo maxima (%)
Corpo de Prova 1 0,80 3,80 16,00 48,63
Corpo de Prova 2 1,20 3,70 18,30 47,13
Corpo de Prova 3 1,50 3,50 16,90 50,73
Corpo de Prova 4 1,30 2,60 17,40 75,27
Corpo de Prova 5 0,80 2,80 19,90 49,80
Média 1,12 3,28 17,70 54,31
Mediana 1,20 3,50 17,40 49,80
Desvio Padrao 0,31 0,54 1,48 11,79
Coeficiente de Variacédo (%) 25,95 15,57 8,53 23,68
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