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RESUMO

O desenvolvimento de materiais compdésitos reforcados com fibras naturais vem
crescendo ao longo dos anos, principalmente por proporcionarem bons desempenhos
mecanicos, que favorece a reciclagem e sustentabilidade além do baixo custo. Entre as
diversas fibras naturais a fibra de coco destaca-se pela sua boa resisténcia mecanica,
baixa densidade e de dificil decomposi¢ao o que proporciona sua utilizacdo como reforco
em compoésitos. A fim de melhorar a interacdo entre matriz e fibra sdo desenvolvidos
tratamentos superficiais nas fibras, que podem ser do tipo fisicos ou quimicos. Este
trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia de tratamentos superficiais pela
mercerizacdo com hidréxido de sodio 3% e a exposicdo a radiacao ultravioleta por 50 e
100 horas das fibras de coco, sendo posteriormente utilizadas como reforgcos em
compositos de matriz polimérica. As fibras de coco in natura e tratadas foram avaliadas
atraves de inspec¢do visual, determinagcdo da média do didmetro da fibra, determinagéo
do titulo da fibra, ensaio de absorcédo de agua, rugosidade, MEV, FTIR, DRX, TGA e
ensaio de tracdo. A avaliagdo do comportamento mecanico dos compadsitos produzidos
foi realizada pelo ensaio de pullout e ensaio de tracdo. Os resultados obtidos indicaram
que a mercerizacao proporcionou as fibras um carater mais hidrofilico e a irradiacdo o
carater mais hidrofébico comparadas aos resultados obtidos pelas fibras in natura. O
ensaio de rugosidade e a analise das fibras por MEV identificaram que os tratamentos
causaram mudancas estruturais na superficie das fibras, sendo mais elevado com o
tratamento via mercerizacdo. Pela analise de FTIR foi possivel observar que a
mercerizacdo possibilitou a retirada de parte da lignina presente na fibra de coco, que
pode ser sugerida principalmente pelo desaparecimento do pico 1266 cm similar para
as fibras expostas a radiacdo ultravioleta. Pela analise de DRX foi observado que os
tratamentos superficiais empregados neste trabalho diminuiram a cristalinidade presente
na fibra de coco, sendo menor nas fibras expostas a radiacdo ultravioleta. Em relacao
aos ensaios mecanicos foi observado que as fibras in natura apresentam tipico
comportamento de material fragil. Pelo ensaio de Pullout foi possivel a verificacdo da
menor interacdo entre as fibras mercerizadas e matriz. Os compoésitos de 100 UV
apresentaram a maior resisténcia mecanica entre as condi¢des estudadas. Os resultados
obtidos no trabalho demonstram que a mercerizacdo com NaOH com teor de 3% nao foi
um tratamento efetivo para melhorar a interacéo interfacial com a matriz de resina epoxi.
A irradiacdo apresentou-se como possibilidade no uso de tratamentos superficiais para
uma melhor interacdo, tanto quimica quanto fisica em matrizes com resina epoxi.

Palavras-chave: Fibra de coco, Tratamentos Superficias, Merceriza¢do, Radiacao
Ultravioleta.
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ABSTRACT

The development of composite materials reinforced with natural fibers has grown over the
years, mainly because they provide good mechanical performance, which favors recycling
and sustainability in addition to the low cost. Among the various natural fibers, coconut
fiber stands out for its good mechanical strength, low density and difficult to decompose,
which provides its use as reinforcement in composites. In order to improve the interaction
between matrix and fiber surface treatments are developed on the fibers, which can be of
physical or chemical type. This work aims to evaluate the influence of surface treatments
by mercerization with 3% sodium hydroxide and the exposure to ultraviolet radiation for
50 and 100 hours of coconut fibers, being later used as reinforcements in polymeric matrix
composites. The fresh and treated coconut fibers were evaluated through visual
inspection, determination of the average fiber diameter, determination of the fiber title,
water absorption test, roughness, SEM, FTIR, DRX, TGA and tensile test. The evaluation
of the mechanical behavior of the composites produced was carried out by the pullout and
tensile tests. The results obtained indicated that mercerization provided the fibers with a
more hydrophilic character and irradiation with a more hydrophobic character compared
to the results obtained by fresh fibers. The roughness test and the analysis of fibers by
SEM identified that the treatments caused structural changes in the surface of the fibers,
being higher with the treatment via mercerization. By FTIR analysis it was possible to
observe that mercerization made it possible to remove part of the lignin present in the
coconut fiber, which can be suggested mainly by the disappearance of the similar 1266
cm-1 peak for fibers exposed to ultraviolet radiation. By XRD analysis it was observed that
the surface treatments used in this work decreased the crystallinity present in the coconut
fiber, being lower in the fibers exposed to ultraviolet radiation. Regarding the mechanical
tests, it was observed that the fibers in natura present typical behavior of fragile material.
Through the Pullout test it was possible to verify the lesser interaction between the
mercerized fibers and matrix. The 100 UV composites showed the highest mechanical
resistance among the studied conditions. The results obtained in the work demonstrate
that the mercerization with NaOH with 3% content was not an effective treatment to
improve the interfacial interaction with the epoxy resin matrix. Irradiation was presented
as a possibility in the use of surface treatments for a better interaction, both chemical and
physical in matrices with epoxy resin.

Keywords: Coconut fiber, Surface treatments, Mercerization, Ultraviolet radiation.
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1 INTRODUCAO

O uso dos materiais poliméricos se inicia ha antiguidade colando documentos e para
vedacéo de vasilhames. Todavia, a utilizacdo desse tipo de material inicia-se com 0s
portugueses e espanhais, no século XVI, através da extragdo, coagulacao e secagem do
latex (CANEVAROLO, 2006).

Os materiais poliméricos vém ganhando cada vez mais espaco no mercado
consumidor devido suas propriedades mecanicas, fisicas e quimicas tais como: facil
processabilidade, baixo custo, densidade, flexibilidade, baixa condutividade térmica,
elétrica, entre outras. Sua aplicabilidade se da em diversos setores como farmacéuticos,
alimenticios, embalagens, cosmeéticos, aeroespaciais, automobilisticos entre outros
(FELIX, 2002; CANEVAROLO, 2006; PAOLI, 2009).

Com o passar dos anos devido aos novos requisitos de engenharia necessarios ao
melhor desempenho de certos componentes, foi necessario desenvolver novos materiais
com caracteristicas mecanicas dificeis de se encontrar em um unico material. Assim
surge 0s compositos, obtidos através da unido entre dois ou mais materiais com
propriedades diferentes visando melhorar e/ou imprimir novas propriedades quimicas,
fisicas e mecéanicas em um unico material. Os materiais compadsitos possuem diversas
classificacdes. Uma delas € o do material compésito reforcado, onde um material ira atuar
como a matriz e outro como reforco ou fase dispersa (LEAO, 2012).

A resina epdxi € um material polimérico que possui elevadas propriedades
mecanicas, resisténcia a corrosdo, baixo custo e estabilidade dimensional, sendo
utilizada como matriz no desenvolvimento de materiais compdsitos devido seu facil
processamento e boa interacdo com os reforcos que sao adicionados (PIRES, 2012).

O aproveitamento de recursos naturais para o desenvolvimento de novos materiais
é imprescindivel, pois contribui economicamente para um pais. Neste ambito ha o
interesse de utilizar as fibras naturais como carga de reforco em compdsitos, ja que,

advém do meio ambiente. Sdo também biodegradaveis, renovaveis, baixo custo e sao
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rotuladas na maioria das vezes como rejeitos, sendo descartadas erroneamente
(PADILHA, 2000; PIRES, 2012).

O Brasil € um dos paises que mais consomem agua de coco, consequentemente
geram-se altos niveis do seu residuo. Uma das maneiras ou formas de reaproveitar o
coco € através da extracdo de suas fibras, oriundas do seu mesocarpo, sendo
empregadas como reforco em compasitos (PEREIRA, 2012; SILVA, 2015).

As fibras de coco podem ser extraidas por maceracdo ou desfibramento mecanico.
Além disso, possuem elevado teor de Lignina (38 — 40%) e densidade em torno de 1,6
g/cm3. O coco produz no seu epicarpo uma substancia chamada tanino (acaricida e
fungicida natural) o que impede o ataque de roedores, dificulta o apodrecimento e a
producgéo de fungos (PEREIRA, 2012; SILVA, 2015).

Um dos fatores mais importantes em um composito de fibra natural com matriz
polimérica € a interacao interfacial, ja que, normalmente as matrizes sao hidrofobicas e
as fibras sao hidrofilicas. A fim de melhorar tal interacdo existem diversos métodos de
tratamentos superficial tanto fisicos quanto quimicos (MIRANDA, 2015).

Os tratamentos fisicos sao tratamentos mais superficiais e menos invasivos que
resultam na desfibrilacdo da superficie das fibras, provocando assim mudancas
estruturais. Existem diversos tipos, um deles é através da radiacdo UV que provoca um
aumento na rugosidade superficial visando um melhor ancoramento mecanico entre fibra
e matriz (PEREIRA, 2015).

Os tratamentos quimicos ndo atuam somente superficialmente, podem atingir as
camadas mais internas das fibras. O tratamento via mercerizacéo, utilizando o hidroxido
de sédio (NaOH), promove a quebra das ligacdes de hidrogénio, une as cadeias de
celulose e as transforma em alcoxidos. Esse efeito influencia tanto na producdo de uma
superficie mais rugosa quanto em mudancas na estrutura quimica, devido o
desfibrilamento, retirando parcialmente a hemicelulose e a lignina, expondo uma maior
guantidade de celulose, além de remover impurezas como ceras, graxas e sais minerais
(BLEDZKI, 1999; LUZ, 2008).
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1.10bjetivo

Este trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia de tratamentos superficiais
na fibra de coco, usada como reforco em compdsitos de matriz polimérica. Os
tratamentos superficiais usados neste trabalho foram mercerizacdo com hidroxido de
sédio (NaOH) a 3% e exposicdo a radiacao ultravioleta por 50 e 100 horas. Dessa forma

espera-se:

a) Analisar as propriedades fisico-quimicas, térmicas e mecanicas nas fibras
de coco apos os tratamentos superficiais.
b) Avaliar o comportamento mecéanico de compadsitos produzidos com matriz

epoxidica reforcados com fibras de coco com diferentes tratamentos superficiais.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Conceitos gerais sobre os materiais poliméricos

Os polimeros, poli (muitos) e meros (unidades repetitivas), sdo macromoléculas,
das quais sdo constituidas por dezenas de milhares de meros, e que estdo ligadas
covalentemente entre si. Vale ressaltar que o mero advém do mondémero, que é gerado
por pontos reativos a partir da quebra de uma ligacdo (MANO & MENDES, 2004;
AKCELRUD, 2007; PAOLI, 2009).

Os polimeros podem ser classificados de acordo com a sua origem, podendo ser
naturais ou sintéticos. Os polimeros naturais sdo produzidos por organismos vivos, como
por exemplo, os 6leos, acidos ribonucleicos (ARN), acidos desoxirribonucleicos (ADN),
glicerol, celulose, latex, amido, proteinas, gomas entre outros, e em geral apresentam
estruturas mais complexas. Entretanto quando sofrem modificacBes quimicas séo
chamados de semissintéticos (AKCELRUD, 2007; COIMBRA, 2010).

Ao contrario, os polimeros sintéticos podem ser produzidos a partir do carvdo mineral
(hulha), onde sdo submetidos a uma destilacdo seca, sendo aquecidos em retortas a
cerca de 1000°C, na auséncia do gas oxigénio (para que nao ocorra combustao). Outro
método, sendo o mais utilizado na industria, é pela destilacdo fracionada do 6leo cru
retirado dos pocos de petréleo. Neste processo ocorre a geracao de varias fracoes,
dentre elas o Nafta, em torno de 8 a 12%, na qual € utilizada para geracao das fracoes
dos mondmeros na industria Petroquimica (AVILA, 2002; COIMBRA, 2010).

Na industria Petroquimica primeiramente ocorre o refino, processo pelo qual
acontece o cragueamento e a extracdo dos insumos do petréleo. Em seguida sao

organizadas em quatro geracées, sendo elas (AVILA, 2002):

% 12 geracao: Fornecem os produtos petroquimicos basicos (monémeros);

% 22 geracao: Ocorrem as transformacfes dos mondémeros em polimeros;
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% 32 geracdo: Os polimeros sdo quimicamente modificados ou conformados em
produtos de consumo;

% 42 geracao: Sao separados os materiais plasticos reciclaveis dos rejeitos.

Existem quatro possiveis classificagbes de acordo com as estruturas das cadeias
poliméricas, exemplificado na Figura 2.1, sao elas (CANEVAROLO, 2006; AKCELRUD,
2007):

< Linear: Constituida apenas por uma cadeia principal, com mon6émeros
bifuncionais, podendo exigir a ajuda de catalisadores estereoespecificos;

« Ramificada: Prolongamentos a partir da cadeia principal, podendo ser longos ou
curtos, com meros iguais ou diferentes;

+ LigacOes Cruzadas: Formada por segmentos de cadeia unidos entre si através de
ligacbes primarias covalentes fortes. Quando ha baixa densidade de ligagGes cruzadas
sdo consideradas borrachas ndo vulcanizadas, ja quando ha alta densidade de ligacdes
cruzadas sao considerados termorrigidos;

+ LigacGes em Rede ou Reticuladas: Formam redes tridimensionais através de trés

ligagBes covalentes ativas. Como ocorre no caso da Resina Epoxi e do Baquelite.

(c)

Figura 2.1 - Estruturas tipicas das cadeias poliméricas: (a) linear, (b) ramificada, (c)
ligacOes cruzadas e (d) em rede
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A organizacao estrutural das cadeias poliméricas € muito importante, pois afeta na
fusibilidade (facilidade com que um material tende a fundir) e na solubilidade (propriedade
de um material ser dissolvido, ou ndo, em um determinado liquido) do polimero (ODIAN,
2004).

Os polimeros com cadeias lineares e ramificadas sdo classificados como
termoplasticos. Este tipo de polimero, quando submetido a um aumento de temperatura
ou pressao, atinge sua temperatura de transicao vitrea (Tg), tornando-se um material com
baixa viscosidade e fluido, tornando-se material que pode ser reciclavel (MANO &
MENDES, 2004; CANEVAROLO, 2006).

Ja as cadeias cruzadas (com alta densidade de ligac6es cruzadas) e em rede,
formam os termofixos ou termorrigidos. Estes materiais quando submetidos a um
aumento da temperatura ou pressdo ndo amolecem e nem fluem sendo insoluveis,
infusiveis e de reciclagem mais complexa. Vale ressaltar que a borracha antes do
processo de vulcanizacéo (formacéo de ligacfes cruzadas entre duas cadeias, utilizando
geralmente o enxofre como principal agente de cura) € considerada um elastbmero
podendo ser processada como um termoplastico (MANO & MENDES, 2004;
CANEVAROLO, 2006; PAOLI, 2009).

No processo de moldagem € necessario que o material esteja no estado fluido, para
facilitar o preenchimento do molde. Para isso é aplicado calor, presséo, solvente e/ou
forca cisalhante. Os termoplasticos sdo mais empregados na industria, por serem fusiveis
e reciclaveis e possuirem residuos (rebarbas) que podem ser reutilizados em substituicéo
parcial ou total. Ja os termorrigidos, sua sintese normalmente é feita diretamente no
molde com o formato final desejado, ocorrendo o processo de cura no mesmo (MANO &
MENDES, 2004; ODIAN, 2004; AKCELRUD, 2007; PAOLI, 2009).

Os termorrigidos possuem algumas vantagens tais como: elevada resisténcia
térmica, quimica e mecanica (referente a dureza), boa estabilidade dimensional, além de
uma maior durabilidade, quando comparados aos termoplasticos (ODIAN, 2004).

As cadeias poliméricas podem ser sintetizadas por apenas um tipo de mero, sendo

classificada como homopolimero ou por 2 ou mais meros, no qual sdo chamados de
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copolimeros. Os copolimeros apresentam 4 designacdes diferentes, sdo elas (MANO &
MENDES, 2004; PAOLI, 2009):

+ Blocos: Ocorre a alternancia da repeticdo dos blocos de cada unidade quimica de
um tipo;

« Randdmico: Os meros séo organizados aleatoriamente, ndo formulando nenhuma
regularidade na sequéncia;

« Alternados: Os meros séo organizados com regularidade em uma sequéncia;

% Grafitizados ou Enxertados: Os meros de um homopolimero atuando como cadeia

principal, sendo ramificados por outro bloco de meros de outro homopolimero. A Figura
2.2 exemplifica os conceitos abordados

Homopolimero

Copolimero em bloco
10000000000000000} - OO CCOCCCOOCOR
Copolimero alternado

Copolimero randémico (aleatério)

Copolimero grafitizado ou enxertado

R A~

Mondémero A
Mondmero B

Figura 2.2 - Representacdo do Homopolimero e dos tipos de Copolimeros.

Em geral os polimeros formam sélidos com uma fase (ou regido) cristalina e outra
amorfa, como mostrado na Figura 2.3 e a estequiometria entre estas € chamada de grau
de cristalinidade. Diferentemente dos metais que formam solidos totalmente cristalinos
ou totalmente amorfos (CANEVAROLO, 2006; PAOLI, 2009).
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A cristalinidade pode ser definida como a disposicédo ordenada da matéria no espaco.
Um material pode apresentar uma estrutura, na qual seus atomos podem estar arranjados
de forma definida e organizada (estrutura cristalina), ou aleatério e irregular, havendo um
emaranhamento das cadeias (amorfo). Vale ressaltar que nenhum polimero é 100%
cristalino, logo nédo séo classificados em tal categoria, neste caso séo considerados como
semicristalinos (CANEVAROLO, 2006; PAOLI, 2009).

Figura 2.3 - Estrutura com regido Amorfa e Cristalina.

As propriedades mecéanicas, a dureza, a densidade e a opacidade estao
relacionadas com a cristalinidade. Em relacdo ao grau de opacidade é diretamente
proporcional a cristalinidade, ja que, os raios luminosos sofrerdo maior difragdo ao passar
pelas cadeias. Normalmente os termorrigidos sdo completamente amorfos. Existem
diversas técnicas que podem medir o grau de cristalinidade como a difracédo de raios X e
a calorimetro diferencial por varredura (PADILHA, 2000).

O comportamento mecéanico dos materiais polimeéricos € um fator determinante para
a sua aplicabilidade, podendo estes ser classificados como (MANO & MENDES, 2004;
ODIAN, 2004):
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% Elastdmeros: E deformado quando submetidos a baixas tensdes e, ao retirar-se a
carga, retorna a sua condigdo inicial, sem perder significantemente sua forma e suas
dimensoes.

% Plasticos: Possui alta massa molecular e sob a acéo de presséao e calor € moldavel
tornando-se solidos ao final do processamento.

% Fibras: Sdo macromoléculas lineares que possuem elevada razao de aspecto e
diametro entre 10 um e 100 ym.

A Figura 2.4 demonstra o comportamento mecanico referente a deformacao, quando
aplicada aos materiais poliméricos.

Tensiio (MPa)
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Deformagéo

Figura 2.4 - Deformacéo VS tenséo Fibras (A), Plasticos (B) e elastdmeros (C).

Os pléasticos e as fibras apresentam o comportamento de materiais viscoelasticos.
Ja os elastbmeros apresentam a elasticidade da borracha (MANO & MENDES, 2004).

Um dos maiores problemas dos materiais poliméricos é a temperatura, o que fornece
mobilidade nas suas cadeias. Os polimeros apresentam de modo geral 4 temperaturas
de transicdo importantes, a saber, as de 12 ordem (fuséo cristalina (Tm) e cristalizac&o
(Tc)) e as de 22 ordem (relaxacdes secundarias e transicao vitrea (Tg)) (CANEVAROLO,
2004; ODIAN, 2004; CANEVAROLO, 2006; AKCELRUD, 2007).
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As relaxacdes secundarias ocorrem em temperaturas inferiores da Tg, sendo
movimentos moleculares mais localizados, mesmo assim geram mudancas nas
propriedades mecanicas e fisicas. Ja a Tg € um valor médio da faixa de temperatura em
que as cadeias poliméricas da fase amorfa adquirem mobilidade. A Tm também é um
valor médio da faixa de temperatura, porém nela ocorre o desaparecimento das regides
cristalinas devido a fusdo dos cristalitos, devido a cisdo das forcas intermoleculares
secundérias colapsando o empacotamento. Observa-se um expressivo aumento no
volume especifico devido a expansédo térmica (CANEVAROLO, 2004; AKCELRUD,
2007).

Ja a Tc é o resfriamento do polimero fundido gerando entéo a formacéo de cristalitos.

E realizada pelas formas de Isotérmica (rapidamente a temperatura € abaixada até um
dado valor da Tc, estabilizada e mantida constante até que toda a cristalizacdo ocorra)
ou dinamica (neste caso é reduzida continuamente a temperatura e a cristalizacao
ocorrem dentro de uma faixa de temperatura) (CANEVAROLO, 2004; ODIAN, 2004;
AKCELRUD, 2007).
Os valores tanto da Tg quanto da Tm podem aumentar perante alguns fatores como: a
presenca de grupamentos laterais volumosos, rigidez, elevada massa molecular entre
outros dentro, jA& que estes permitem ultrapassar as forcas intermoleculares e
intramolecular secundarias (CANEVAROLO, 2004; ASKELAND, 2008).

2.2 Resina Epo6xi

Eter de diglicidil de bisfenol A (DGEBA) foi a primeira resina produzida
comercialmente através da reacdo entre o epicloridrina e bisfenol A. O grupo epoxi, do
grego “ep” que significa entre e do inglés “oxi” que significa oxigénio, possui uma estrutura
atbmica em anel com trés membros, sendo eles um atomo de oxigénio ligado a dois
atomos de carbono. A resina epOxi é classificada como um polimero termofixo
(ASKELAND, 2008).
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RATNA (2009) também considera como um polimero termoendurecido, constituido
pela presenca dos grupos glicidila, Figura 2.5, que possui 0 grupo epoxi. O nome
completo da resina epoxi € dado perante a natureza do grupo ligado ao terceiro carbono
do grupo glicidil (éster, éter, amina entre outros) (ASKELAND, 2008; PIRES, 2012).

o H

/ \ :
H—C—C—C —

| | |

H H H

Figura 2.5 - Grupo Glicidil.

A resina epdxi € usualmente empregada no desenvolvimento de materiais de
engenharia e adesivos, pois possui diversas vantagens tais como: resisténcias a
umidade, corrosado, tracdo, quimica e boa tenacidade. S&o soluveis em solventes
oxigenados como: acetatos, cetonas, éteres, glicolicos entre outros (PIRES, 2012).

A maioria das resinas epoxidicas € formada pela reacéo entre a molécula de bisfenol
A (por possuir hidrogénios ativos) e uma molécula contendo o grupo epoxi, utilizando
usualmente a epicloroidrina, pois € um agente reticulante universal. Nesta reacao, a
retirada do grupo cloreto, presente na epicloroidrina, e dos atomos de hidrogénio dos dois
grupos fendis, presentes no bisfenol A, ocorre uma substituicdo nucleofilica de segunda
ordem. A Figura 2.6 mostra o mecanismo da reacdo (COSTA, 2003; COSTA, 2003;
CUNHA, 2006; RATNA, 2009).

O
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o fo) ok - o: 3 0——CH HC/(I)
G oo
\ / 2 “CH,

CHg = CHj,

Anion do Bisfenol A

Figura 2.6 - Mecanismo da primeira fase da reac&o entre o bisfenol A e a

epicloroidrina.
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Devido a tensdo que o anel epoxido possui, este é facilmente quebrado ao ser
atacado por uma molécula rica em elétrons. Logo outra molécula de bisfenol A consegue
abrir e se ligar ao anel epéxido, gerando uma segunda reacdo como mostrada na Figura
2.7 (COSTA, 2003; COSTA, 2003; CUNHA, 2006; RATNA, 2009).

N CHj OH

. o o [
— A \;CchHzfoO—CH270H7CH27C\
CHs H,C——CH o HO HC
O\ y \CH/ - CHz
| >CcH CH,—0 0— 2
HC™ z +

OH

Figura 2.7 - Mecanismo da segunda fase da reacdo entre o bisfenol A e a epicloroidrina.

E possivel observar no mecanismo da segunda fase da reacdo que ainda ha anel
epoxido e um atomo de cloro nas extremidades, logo ainda haver4d mais reacdes
sucessivas até que forme um pré-polimero (resina epoxi éter de diglicidil bisfenol A) com
estrutura linear cuja suas extremidades possuam o grupo epoéxi, como mostrado na

Figura 2.8.

CH; OH CH,
0 | 0
| >CH—CH,Ho O—CH,—CH—CH,—{-0 0———CH,HC |
G~ ? 2 ? 27TNCHy)
CH, N CHs

Figura 2.8 - Resina ep6xi éter de diglicidil bisfenol A.

O pré-polimero formado possui uma estrutura linear com consideravel viscosidade,
porém sem rigidez. A viscosidade aumenta dependendo do valor de mero formado (n)
por consequéncia no aumento do peso molecular. O valor de n pode serden<1oun >
1, sendo a resina liquida, semisolida ou sdlida, respectivamente (COSTA, 2003; COSTA,
2003; CUNHA, 2006; RATNA, 2009).

Para que haja a formagao de uma estrutura tridimensional (ligacdes cruzadas entre
suas cadeias), dando-lhe assim a rigidez, é necessario que ocorra o processo de cura.

Este processo € uma polimerizacao feita através de uma agente de cura (ou agente
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reticulante). A cura ocorre concomitantemente com as alteragcbes no comportamento
reologico (reocinético) da resina (MANO & MENDES, 2004; CANEVAROLO, 2004).

No mecanismo de cura ocorrem unides intermoleculares, devido as hidroxilas e os
anéis epoxidicos presentes nas moléculas do pré-polimero formado. Neste processo com
a ajuda do agente de cura, 0 oxigénio presente na hidroxila de uma molécula do pré-
polimero, através da abertura do anel epoxido, se liga a outra molécula do pré-polimero,
ocorrendo sucessivamente em varias moléculas. Portanto sdo formadas inumeras
ligagOes cruzadas gerando um material solido e reticulado.

Na Figura 2.9 é esquematizado tal mecanismo (COSTA, 2003; COSTA, 2003;
CUNHA, 2006; RATNA, 2009).

el "
o |
H,C
: . OH
o\CH— 2 | )
SH—H + g O CH—O—CHy—CH—CHy—0~{—
Hzc 5
Hz(!: Agente de cura H,C
"(T;" - V\N
i 2 OH
CH—oH 4+ I 2 \ )
| >CH—CH,—0—— CH—0-—CH,—CH—CH,—0~—
l H,C 5
H2<|3 Porgdes terminais HC
Rl de outras cadeias V{N Eragmentp do
polimero reticulado

Figura 2.9 - Mecanismo de cura naresina epoxi.

O processamento para obter materiais a partir da resina epoxi € bem simples,
consiste basicamente na mistura da resina liquida com um agente de cura que serao
vertidos em um molde (aluminio, vidro ou gesso). A mistura € realizada manualmente ou
por meio de um agitador mecanico, podendo ser aquecida ou ndo (MANSON &
SPERLING, 1976; RATNA, 2009).

O conhecimento prévio da taxa de cura (velocidade de reticulacdo) da resina epoxi €
necessario para que haja um bom desempenho quando utilizado como matriz na
confeccdo de um compdésito. O processo da cura é lento, altamente exotérmico e

irreversivel. Neste processo devido ao aumento da temperatura, a principio tem-se uma
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diminuicdo na viscosidade, que logo em seguida é elevada devida ao aumento da
quantidade de reticulacdo, consequentemente elevando o seu peso molecular. Além
disso, sucede-se 2 fenbmenos macroscopicos: a gelificacdo e a vitrificacdo (LEE &
NEVILLE, 1967; MANSON & SPERLING, 1976; COSTA, 1999).

Na gelificacdo a resina comeca a apresentar um comportamento viscoelastico,
saindo de um liquido viscoso para um gel elastico. O processo de cura se torna mais
lento, ocasionado pelo aumento da densidade de ligacbes cruzadas. Na vitrificacao
ocorre a formagdo de um sdlido vitreo, entretanto ndo ha ainda a cura total, neste
processo é promovido o resfriamento durante o ciclo de cura (MANSON & SPERLING,
1976; COSTA, 1999).

Para proteger a resina epoxi da degradacdo oxidativa natural que ocorre, pode ser
adicionados aditivos antioxidantes que tem como objetivo interferir no ciclo oxidativo dos
radicais livres. Pode ser usado por exemplo o B-caroteno e Atocofenol. E possivel
também a adicdo de um catalisador a fim de acelerar o processo de cura. Aditivos como
agentes de acoplamento auxiliam na melhora de compatibilidade de uma blenda
polimérica (RATNA, 2009).

A utilizacdo da resina epoxi na formulacdo de compositos vem ganhando cada vez
mais espaco. Uma das metodologias usadas é através do préimpregnados (prepregs). E
considerado um produto intermediario, pois permite manter a integridade fisica do reforco
durante o seu manuseio para a moldagem facilitando o processamento (COSTA, 2003).

Quimicamente pelo fato das resinas epoéxidicas apresentam grupamentos reativos,
estas tendem a reagir com as hidroxilas presentes nas fibras naturais lignoceluldsicas
resultando em uma melhor adeséo entre fibra/matriz e assim otimizando propriedades
mecanicas da resina a ser reforcada. Além de possuir uma baixa absor¢do de umidade
quando utilizados na preparacdo de um composito (COSTA, 1999; CUNHA, 2006;
PIRES, 2012).

No trabalho de SILVA (2014), foram desenvolvidos compdsitos de resina epoxi e de
resina poliéster utilizando a fibra natural lignocelulésica de juta como carga de reforco.

Os resultados mostraram que os compdsitos a base de resina epéxi obtiveram melhores
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desempenhos, como no aumento da resisténcia e tenacidade, quando comparados aos
compositos de resina poliéster.
A resina epOxi possui boa interacdo com as fibras naturais, sendo utilizada como

matriz no presente estudo.

2.3 Fibras Naturais

Por definigdo as fibras possuem um comprimento muito maior que o seu diametro e
sua largura, sendo estruturas alongadas de seccéo transversal geralmente arredondada.
Possuem como caracteristica a anisotropia, isto €, suas propriedades fisicas sujeitam-se
a direcdo em que sao aferidas. Sao classificadas em dois grandes grupos determinados
a partir da sua origem, sendo eles em quimicos ou naturais (PADILHA, 2000; JOHN,
2008; ALBINANTE, 2012).

As fibras de origem natural sdo usadas na producdo de materiais de engenharias,
além de serem utilizadas na formulacao de farmacos e de aditivos alimentares. Em geral
sdo renovaveis, biodegradaveis, possuem elevada resisténcia mecanica a abrasao,
estabilidade quimica e biolégica. Proporcionam geracédo de empregos relacionados ao
plantio, extracdo e confec¢do de pecas artesanais (PADILHA, 2000; CARRIJO, 2002;
WEN, 2011).

As fibras naturais podem ser classificadas em 3 grandes categorias de acordo com a
sua origem, sendo elas animais, minerais ou vegetais.

As oriundas dos animais consistem em proteinas e advem da secrecéo glandular de
alguns insetos ou dos bolbos pilosos, como por exemplos o cabelo, a seda e a la. As
mineras formam-se através das rochas com estrutura fibrosa e sdo constituidas
principalmente por silicatos. As vegetais, também chamadas de fibras naturais
lignoceluldsicas (FNLs) advéem das plantas, sendo ainda subclassificadas de acordo com
a sua extracdo podendo ser do fruto (coco, algodao), das folhas (curaud, sisal), do caule
(bambu, malva) ou do tronco (madeira) (MARINELLI, 2008; JOHN, 2008; PIRES, 2009).
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2.3.1 Fibras naturais lignoceluldsicas

Por se encontrarem naturalmente no meio ambiente e em abundancia, tornam-se
materiais com alto enfoque de utilizacdo. Apresentam como principal caracteristica a
biodegradacgéo, que influéncia positivamente no ecossistema. Vale ressaltar que boa
parte das FNLs sdo rotuladas como residuos, sendo descartadas e néo reaproveitadas.
Ha um crescente aumento na area da pesquisa relacionada a formulacdes de materiais
compositos reforcados com fibras naturais. A Assembleia Geral das Nacdes Unidas,
diante de tal crescimento proclamou o ano de 2009 como “Ano Internacional das Fibras
Naturais” (MARINELLI, 2008; PIRES, 2009; SILVA, 2014).

No Brasil existe uma grande diversidade de fibras vegetais, justificada pela enorme
variedade de plantas disponiveis em sua biodiversidade. S6 ha Amazonia existem mais
de 65 mil espécies de plantas vasculares, o que infere em diferentes tipos de FNLs
(MARINELLI, 2008; PIRES, 2009).

As fibras naturais lignocelulésicas possuem tal denominacédo pelo fato de serem
compostas principalmente por celulose e lignina, apresentam também em sua estrutura
hemicelulose, pectinas, ceras e outros substratos (BLEDZKI, 1999).

A celulose, componente essencial das FNLs € um polimero natural de cadeia linear
com caracteristica hidrofilica. Quando sélida possui uma estrutura semicristalina, sendo
composta apenas por meros de 1,4-B-d-glucano (danidroglucose (CsH110s) unidas por
ligacbes 1,4-B-glicosidicas na posi¢cdo dos carbonos 1 e 4) como mostrado na Figura
2.10. E responsavel pela a eficiéncia do reforco da fibra natural proporcionando a
resisténcia e flexibilidade (BLEDZKI, 1999; JOHN, 2008).
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Figura 2.10 - Estrutura quimica do mero da celulose.

A lignina é responsavel pela rigidez nas fibras. E uma macromolécula tridimensional
que possui um carater hidrofébico cuja estrutura é amorfa e polifendlica complexa. E
sintetizada por componentes alifaticos e aromaticos tendo como os fendlicos principais o
alcool p-calavélico (H), o alcool coniferilico (G) e o alcool sinapilico (S) (JOHN, 2008;
ARAUJO, 2013).

A hemicelulose serve de vinculo entre a celulose e a lignina. Assim como a celulose
€ hidrofilica, diferenciando-se por possuir diversas unidades de acucares diferentes na
sua composicdo, sendo elas a pentose (xilose, arabinose), hexoses (glicose, manose,
galactose) e acidos de acucar. Seu grau de polimerizacao varia em torno de 50 a 300,
sendo bem menor que o da celulose que € em torno de 10.000, possuindo uma estrutura
ramificada (BLEDZKI, 1999; JOHN, 2008; ARAUJO, 2013).

A Figura 2.11 representa um esquema genérico da estrutura das fibras

lignocelulésicas.
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Figura 2.11 - Representagado esquematica da estrutura lignocelulésicas..

A microestrutura de uma fibra lignocelulésica, em geral, € uma estrutura complexa e
heterogénea, composta por trés paredes celulares (primaria, secundaria e terciaria) que
circundam o limen. Estas paredes celulares sao constituidas por microfibrilas de celulose
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semicristalinas, com espessuras e angulos com orienta¢cdes diferentes (angulo fibrilar),
incorporadas em uma matriz de lignina e hemicelulose. Na Figura 2.12 é ilustrado o
esquema de uma fibra (JOHN, 2008; ASKELAND, 2008; ARAUJO, 2013).

parede terciaria Lumen

inlerombetias parede secundaria S2
df:r‘i::tl:lli?\? angulo espiral

parede secundaria S1

regido amorfa
constituida
principalmente
de lignina e
hemicelulose

parede primaria

Figura 2.12 - Estrutura das fibras naturais.

A parede primaria € a mais fina, devido a um menor teor de celulose, pectina, ceras,
proteinas entre outros que estdo imersas numa matriz de lignina e hemicelulose. Nela as
microfibrilas de celulose possuem um arranjo aleatério. Na parede secundaria as
microfibrilas possuem um arranjo helicoidal e é subdividida em 2 camadas S1 e S2. A S2
€ a mais espessa podendo constituir até 90% do peso da fibra e apresenta uma elevada
cristalinidade, o que infere uma maior contribuicdo nas propriedades que a fibra
desempenha. A terceira parede é a mais profunda, possui uma estrutura fibrilar paralela
as células axiais e inclui o lumen (formado pelos restos do citoplasma da célula que deu
origem a fibra, contendo substancias proteicas, sais minerais e corantes) (BLEDZKI,
1999; JOHN, 2008; WEN, 2011).

Um fator importante relacionado as propriedades mecanicas (rigidez, resisténcia e
flexibilidade) da fibra é o angulo microfibrilar, além da sua composi¢do quimica, senilidade
e pré-condicionamento. E o angulo entre a microfibrila de celulose e o eixo longitudinal
da fibra, sendo inversamente proporcional a resisténcia da mesma (BLEDZKI, 1999;
JOHN, 2008; WEN, 2011).
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As FNLs em comparacdo com as fibras sintéticas, ndo possuem propriedades
uniformes, devido a variagcdo de sua composicdo quimica e microestrutural. Logo um
mesmo tipo de fibra pode apresentar propriedades diferentes, pois por se tratar de fibras
naturais ndo h& um controle rigido na sua producdo. Outros fatores importantes em
relacdo as propriedades mecanicas destas fibras sdo a deterioracdo microbiana e as
intempéries, os quais inferem na sua utilizacdo, e podem gerar degradacédo no material
(MOHANTY, 2000; JESUS, 2015).

As propriedades mecénicas apresentadas pelas FNLs sdo muito importantes, ja
que, determinam qual a sua melhor aplicabilidade. Quando comparadas as fibras
sintéticas possuem algumas vantagens tais como o custo, sdo de fontes renovaveis,
biodegradaveis, de baixa densidade entre outros. Na Tabela 2.1 sdo apresentadas
algumas propriedades relacionadas as fibras sintéticas e as lignocelulésicas (GOMES,
2013).

Tabela 2.1 - Valores da densidade e propriedades mecéanicas das fibras mais usadas na
preparacdo de compdsitos.

. ~ . Moédulo de
Fibras Dzan/s(;(rjn%?e Tensaz:Ml\gg))(lma o Elasticidade
9 (GPa)
Coco
_ 1,15-1,52 95 - 220 4-6
(Cocos nucifera)
Curauéa
- 0,57 -0,92 117 — 3000 27 -80
(Ananas erectifolium)
Sisal
. 1,26 — 1,50 287 — 913 9-28
(Agave sisalana)
Aramida (normal) 1,44 3000 — 4100 230 -400
Carbono (padrao) 1,78-1,81 2500 — 6350 4000
Vidro 2,50 — 2,58 2000 — 3450 70-73




37

2.4 Fibrade coco

O coqueiro, Cocos nucifera, € uma palmeira que gera como fruto o coco. E originario
do Continente Asiatico que é o seu maior produtor, j& o Brasil ocupa o 4° lugar na linha
de producao. O coco foi introduzido no Brasil em 1553, devido ao consumo da agua de
coco verde. E um material de dificil decomposicdo levando mais de 8 anos para se
decompor. Em relacédo ao seu descarte, 80% a 85% do peso bruto é considerado lixo,
com isso séo geradas aproximadamente 6,7 milhdes de toneladas de casca/ano, o que
gera altos niveis de residuos. A idade do coco pode ser avaliada pela sua cor: difere-se
em marrom (sem a casca e mais maduro coletado com 11 a 12 meses) e 0 verde
(coletado em 6 a 7 meses) (CARRIJO, 2002; FAGURY, 2005).

Segundo a Agéncia de Informacdo Tecnol6gica da Embrapa, na regido nordestina
sao cultivados mais de 224 mil hectares de coqueiros. O estado da Bahia possui a maior
producado de coco gerando mais de 200 mil postos de trabalho (88% dos produtores sao
proprietarios, 60% n&o utilizam tecnologias e 74% comercializam sua producdo por meio
de intermediérios). Considerando apenas a producdo de agua de coco, o Brasil é lider
mundial e movimenta cerca de R$ 450 milhdes (dados de 2011).

Um coco fornece em média 70 gramas de fibras, os quais sdo formadas no seu
mesocarpo (constitui até 25% do volume total do fruto do coco). A extracdo das fibras
pode ocorrer via maceracao (realizada nas fibras de coco verde) ou desfibramento
mecanico (coco seco). As fibras de coco podem ser classificadas em 3 tipos: finas
brancas (finas e mais longas), grossas (producéo de capachos) e curtas (enchimento de
colchdes). A casca de coco verde pode apresentar niveis toxicos devido a presenca do
tanino, cloreto de potassio e de sddio, mas podem ser reduzidos com lavagem em agua
corrente de boa qualidade (CARRIJO, 2002; FAGURY, 2005; LEAO, 2012).

O coco é formado por cerca de 30% em massa de coco e 70% em massa de casca,
sendo 25% da casca revertida em fibras multidimensionais aproveitaveis. E dividido em
algumas partes como mostrado na Figura 2.13 (FAGURY, 2005; LEAO, 2012).
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Figura 2.13 - Estrutura do coco.
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Em relacdo a sua composi¢cao quimica, as fibras de coco quando comparadas a

outras FNLs, apresentam um elevado teor de lignina o que confere elevada rigidez. Como

ja citado, o teor da composicdo quimica das FNLs pode variar, como apresentado na
Tabela 2.2 (LEAO, 2012).

Tabela 2.2 - Composigcdo quimica da fibra de coco segundo diferentes fontes.

Celulose (%)

Hemicelulose (%)

Lignina (%)

Referéncias

43,4 0,25 45,4 FERRAZ (2011)
43,4-53 14,1 38,3-40,7 SANTOS (2007)
32-43 0,15-0,25 40-45 FARUK et al. (2012)
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A presenca do tanino (acaricida e fungicida natural) proporciona as fibras de coco a
vantagem de ndo serem atacadas por roedores, além disto ndo apodrecem e néao
produzem fungos. A andlise microscopica permite notar uma superficie mais homogénea,
em comparagdo as outras fibras naturais, porém existem algumas desvantagens em seu
uso, como a limitacdo de temperatura em seu processamento, que deve ser inferior a
200°C para néo degradar (LEAO, 2012).

2.5 Materiais compositos

Os compésitos sdo materiais formados pela unido de dois ou mais materiais, visando
obter um novo material com caracteristica desejaveis, onde um atua como a matriz € o
outro como o refor¢co ou fase dispersa. De acordo com o tipo e estrutura do reforco
utilizado (fibras, micas, talco, vidro etc.), 0 compasito pode ser classificado em estrutural,
fibroso ou particulado (PADILHA, 2000; LEAO, 2012).

A Figura 2.14 apresenta os tipos de classificacdes de um compasito.

Compésito
| |
Reforcado
com Refo;gbado Estrutural
particulas com fibras
| I '
| | | | | |
. Reforcados
Parg'r%‘éis por Continuas Descontinuas Laminados Sanduiches
9 disperséao
|
| |
Alinhadas Aleatorias

Figura 2.14 - Divis@o dos grupos de reforcos nos materiais compdsitos.
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O reforco possui um papel fundamental, pois quando se aplica uma carga no
composito, a matriz tem a funcéo de transferir esta carga ao refor¢co que suportara. Para
explicitar, ao avaliar um compaosito de fibra de vidro em uma matriz polimérica, € possivel
observar que fibra de vidro desempenha o papel de resisténcia mecanica, enquanto a
matriz polimérica € o agente que proporciona a flexibilidade ao compdsito (PADILHA,
2000; LEAO, 2012).

Como o composito é basicamente uma mistura de materiais, uma forma de prever as
propriedades mecanicas deste material € o uso da regra da mistura. Por exemplo a regra
das misturas fornece um importante indicativo do modulo de elasticidade do compadsito
(Ecomp) reforcado por fibras que deve estar entre o limite superior, conforme a EQ. 2.1,
e o limite inferior, conforme a EQ. 2.2 (BLEDZKI, 1999; ALBINANTE, 2012; LEAO, 2012).

Ecomp = Em -V + Ef.V; EQ.2.1

Ep . Ef
E = EQ. 2.2
comp Ef Vit Epy Vs Q

Onde:

Ecomp — Modulo de elasticidade do compdsito;
Em— Modulo de elasticidade da matriz;

V'm — Fracao volumétrica da matriz;

Ef — Mddulo de elasticidade da fibra;

Vf — Fracdo volumétrica da fibra.

Uma outra preocupacao que envolve a producéo de compdsitos reforcados por fibras
€ a questdo da molhabilidade, ou seja, do total envolvimento da fibra pela matriz,
propiciando desta forma a completa transferéncia da carga aplicada ao compdésito a fibra.
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Um dos fatores que mais afetam esta molhabilidade € a alta concentracdo de fibras no
composito (CALLISTER, 2000).

Outro fator importante € o comprimento critico (Ic), também chamado de razdo de
aspecto critica, apresentada na EQ. 2.3, que avalia qual o comprimento ideal que a fibra
deve possuir, a fim de ter efetividade na matriz, isto &, possibilita a matriz transferir toda
a carga aplicada para as fibras (MARINELLI, 2008; LEAO, 2012; SILVA, 2015).

9
QU

— I EQ. 2.3

N
LX)

Onde:

lc - Comprimento critico da fibra;

of - Limite de resisténcia a tracao da fibra;
d - Diametro da fibra;

T - Tensao de escoamento ao cisalhamento da matriz

Dentre as classificacbes apresentadas na figura 14, os compdsitos podem ser
classificados em refor¢ados por fibras continuas ou descontinuas, bem como aleatérias
ou alinhadas. Esta definicdo de fibras continuas ou descontinuas esta relacionada ao
comprimento critico da fibra, ou seja, fibras com comprimento superior a 15 vezes o seu
lc sdo consideradas continuas (ou longas). As descontinuas podem estar dispersas na
matriz de forma alinhada (unidirecional) ou aleatdria, sendo sua eficiéncia como reforco,
bem como custo de producéo considerados menores. Ja as fibras continuas podem ser
dispostas unidirecionalmente ou bidirecionalmente, proporcionando um melhor
desempenho na resisténcia mecanica (CALLISTER Jr., 2000) (LEAO, 2012).

Na Figura 2.15 é demostrando os tipos de orientacdes exercidos pelas fibras.
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Figura 2.15 - Orientacao das fibras na matriz.

Alguns cuidados devem ser tomados quanto a utilizacdo das fibras curtas
aleatdrias, pois a sua dispersdo na matriz deve ser homogénea a fim de que ndo haja
pontos sem fibras o que prejudicaria as propriedades mecanicas dos compdsitos
(ALBINANTE, 2012).

2.5.1 Materiais compdésitos reforcos com fibras naturais lignocelulésicas

O desenvolvimento de materiais compoésitos reforcos com fibras naturais
lignocelulésicas (CFNL) vem ganhando cada vez mais interesse devido ao seu baixo
custo, a questdo de sustentabilidade e propriedades mecanicas como rigidez e
resisténcia elevadas. Visam a producdo de novos materiais que causam menos danos
ao meio ambiente, tal fato se deve as caracteristicas fundamentais citadas anteriormente
das fibras naturais lifnocelulésicas (JOHN, 2008; MARINELLI, 2008; WEN, 2011).

Ha diversas metodologias para o processamento e obtencdo de um compdsito

reforcado com fibras naturais lignocelulosicas, dentre eles destaca-se a moldagem por
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compressédo. Consiste na compressao por placas aquecidas ou ndo do compaésito dentro
de um molde a fim de conforma-lo. Existem algumas desvantagens nesse processo,
como a limitacdo das dimensdes do composito formado, uma vez que esta limitado ao
tamanho da prensa de moldagem. Ha diversos tipos de prensa como: friccdo, hidraulica
e hidraulica-mecéanica. Podem ainda possuir dispositivos de vibracdo, vacuo e
aguecimento (COSTA, 2001; PARDINI, 2009).

As FNLs em geral comegam a sofrer o processo de degradacdo em temperaturas
acima de 200°C, logo é adequado o uso de um matriz cujo o ponto de fusdo néo
ultrapasse, como por exemplo o polipropileno (PP), poli(cloreto de vinila) (PVC) e
polietilenos de alta (HDPE) (FAGURY, 2005; LEAO, 2012; SILVA, 2014).

Dentre as aplicagdes utilizando CFNL destacam-se: pegas de acabamento interno de
veiculos, compensados, painéis acusticos, aglomerados e demais exemplos onde as
propriedades mecanicas, térmicas e acusticas sao relevantes (MARINELLI, 2008).

As propriedades mecanicas exibidas pelo CFNL exercerdo ndo ocorrem apenas
pelas propriedades das fibras. H& varios fatores que contribuem, tais como o tamanho da
fibra, a dispersdo e orientacdo na matriz, a interagdo da fibra na matriz, dentre outras
(JOHN, 2008; MARINELLI, 2008; WEN, 2011).

2.6 Tratamentos superficiais fisicos e quimicos

A interagcdo entre a carga de reforco e a matriz € um fator imprescindivel em um
compoésito. Em relac@o as FNLs ha diversos mecanismos a fim de melhorar tal interagéo,
dentre eles as modificacbes em sua superficie. Essas modificacdes que podem ser
rotuladas como tratamentos sdo divididas em 2 tipos: fisicos e quimicos (BLEDZKI, 1999;
LI, 2007).
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2.6.1 Tratamentos superficiais via irradiacao

Os tratamentos fisicos séo utilizados na modificagéo estrutural da superficie da fibra,
que afetara na ligacdo mecanica com a matriz. Em geral ndo afetam a composicao
quimica das fibras, apenas as propriedades estruturais e superficiais. Tendem a provocar
um aumento na rugosidade na superficie da fibra. Existem varios métodos os mais
utilizados sé&o via descarga elétrica (corona ou plasma), térmico, laser, explosédo de vapor
e por radiacdo gama ou ultravioleta (PEREIRA, 2015).

O tratamento através da irradiacdo vem crescendo através dos anos, ja que, € uma
técnica utilizada na industrial para modificar as propriedades de alguns materiais visando
abranger uma maior aplicabilidade. Entretanto, este tratamento superficial em fibras
lignoceluldsicas ndo tem sido muito estudado (BARBOSA, 2011).

A radiacdo ultravioleta induz a degradacédo fotoquimica, também chamada de
fotodegradacdo. A energia que é liberara pela radiacdo, em geral é absorvida pelo
material irradiado, o que provoca reac¢des quimicas em estrutura molecular favorecendo
as cisdes das suas cadeias (NICOLAU, 2019).

As FNLs podem sofrer desfibrilacdo e escamacdo das microfibrilas superficiais e
formacdo de novos grupos funcionais devido o processo fotoquimico ocasionado pela
irradiacao ultravioleta. Estes fatorem podem colaborar para um aumento na resisténcia
mecanica das fibras, como relatado no estudo realizado por DI BENEDETT (2015), que
resultou também em melhores propriedades mecéanicas em compasito reforcados com
fibras de bananeira irradiadas (DI BENEDETTO, 2015).

O tempo de exposicao a radiacdo ultravioleta € um fator importante nas mudancas
superficiais dos materiais, porem como a energia desta radiacdo quando comparada a
energia da radiacdo gama € baixa, sua penetracdo ocorre em camadas superficiais dos
materiais, sendo assim, a fotodegradacdo € considerada superficialmente quando

comparada a radiacdo gama e alguns tratamentos superficiais quimicos (SILVA, 2018).
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2.6.2 Tratamentos superficiais via mercerizacao

Os tratamentos quimicos, diferente dos fisicos que atuam mais superficialmente,
alcancam as camadas mais internas, causando modificacbes em sua composicao
quimica. Sdo empregados para favorecer a hidrofobicidade e molhabilidade entre
fibra/matriz. Ha diversos tratamentos empregados como os tratamento alcalino, com
isocianeto, acetilacéo, acrilacdo, agentes silanos (gera grupos organo-funcionais) e a
Mercerizacao (BLEDZKI, 1999; LI, 2007).

A mercerizacdo é um tratamento (ou pré-tratamento) que utiliza hidréxido de sédio
(NaOH) visando a ciséo das ligacdes de hidrogénio que estdo conectadas nas cadeias
de celulose. E um dos tratamentos mais utilizados no processo de modificacéo das fibras
(ALBINANTE, 2013).

Como resultado o processo de mercerizagédo fornece uma superficie mais rugosa e
altamente reticulada o que tende a produzir uma melhor adeséo fisica e quimica da matriz
na fibra. Neste processo ocorre também a retirada parcial da hemicelulose e lignina
presentes na fibra, expondo uma maior quantidade de celulose favorecendo o seu
empacotamento e sua cristalinidade. A mercerizacdo também pode promover a remog¢ao
de impurezas como ceras, graxas e sais minerais 0 que pode provocar uma melhor
adesdao da fibra na matriz (BLEDZKI, 1999; LI, 2007).

Segundo PIRES (2012), € importante que haja uma boa interacao entre fibra/matriz
e um dos métodos utilizados para tal feito € através da modificacdo da estrutura da fibra,
por meio de métodos quimicos via tratamento alcalino, que visa a retirada parcial da
lignina e a hemicelulose, gerando mudancas na estrutura e morfologia (PIRES, 2012).

MORSYLEIDE (2009) estudou o tratamento de fibras de coco imaturo com NaOH.
Os resultados mostraram que a tensédo de ruptura das fibras tratadas apresentou um
aumento de aproximadamente 53%, quando comparadas com as nao tratadas. Assim
ressalta a importancia dos tratamentos nas superficies, que podem aumentar a
estabilidade térmica das fibras, possivelmente em funcdo da remocéo de substancias
facilmente hidrolisadas (MORSYLEIDE, 2009).
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Ha alguns outros tipos de tratamentos nas fibras naturais, como a agua quente, no
qual ocorre a efetiva remocéo da camada superficial das fibras, aumentado assim a area
de contato pela exposicao das fibrilas. Adicdo de bactérias e fungos pré-estabelecidos
também podem ser utilizados para otimizar uma determinada propriedade da fibra
(BLEDZKI, 1999; LI, 2007).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

As fibras de coco utilizadas foram doadas pela empresa Coco Verde localizada no
Rio de Janeiro - CNPJ: 03.452.108/0001-03.

No processo de mercerizacdo utilizou-se o hidréxido de Sédio P.A. (NaOH) em
Micorpérolas da empresa Vetec Quimica Fina (P.M. 40,00). Lote: 983091 / Quimico
responsavel: Sérgio Cabral — CRQ 03401246

A radiacao UV empregada foi obtida através do equipamento de Sistema acelerado
de envelhecimento para ndo metalicos ultravioleta ‘B’ condensagéo da marca Adexim

Comexim seguindo a norma ASTM G154.

Na formulacdo dos compadsitos foi utilizado a resina epoxi MC 130 Resina e 0 agente
de cura Trietilenotetramina (FD 129), na propor¢cdo de 15:1, ambos da empresa

Epoxyfiber.

3.2 Tratamentos superficiais nas fibras de coco

3.2.1 Mercerizacao

O processo de Mercerizagdo empregado foi divido em 2 etapas. Na primeira etapa
do trabalho preparou-se uma solucdo aquosa com concentracdo a 3% de NaOH em

temperatura ambiente. As fibras in natura foram depositadas na solucdo preparada e
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submetidas a um repouso por 24 horas a fim de serem tratadas via mercerizacdo, como

mostrado na Figura 3.1.

Figura 3.1 — Processo de mercerizagao

ApOs o repouso, as fibras mercerizadas foram lavadas com agua destilada. Contudo,
para uma melhor neutralizagdo, passaram por um novo processo de repouso, por mais
48 horas. Esta agua foi trocada a cada 24 horas e o seu pH foi verificado. Na Figura 3.2
sdo apresentados os residuos obtidos a cada etapa de lavagem. ApOs o processo de

neutralizacdo, as fibras mercerizadas foram expostas a secagem em temperatura

ambiente.

Residuo da Residuo da Residuo da Residuo final
mercerizagao 1% lavagem 22 lavagem do processo

Figura 3.2 — Residuos do processo de neutralizacdo das fibras apos a

mercerizacgao.
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3.2.2 lIrradiacao ultravioleta

O ensaio foi realizado no Laboratério de Ensaios Ambientais em Polimeros- IME/RJ,
em uma camara de sistema acelerado de envelhecimento para ndo metalicos —
Ultravioleta “B” marca Comexim, modelo C-UV. As lampadas fluorescentes utilizadas
como fonte de radiagdo UV foram da marca Comexim com intensidade de 40 W,

operando numa faixa de 280/320 nm, com pico em 313 nm.

Para uma melhor compreensado a Tabela 3.1 apresenta o nome utilizados ao longo

do trabalho referente as fibras de coco com a sua descrigao.

Tabela 3.1 - Nome e descri¢gdo do uso da fibra de coco

Nome Descricao

In natura Fibras que ndo sofrem nenhum tratamento superficial

. Fibras que passaram pelo processo de Mercerizacdo com
Mercerizada .
NaOH com concentracao de 3%

50 UV Fibras que foram irradiadas através da radiacéo ultravioleta
por 50 horas.

Fibras que foram irradiadas através da radiacéo ultravioleta
100 UV

por 100 horas.

3.3 Preparacdo dos compadsitos

Os compositos foram preparados com 30% de volume (v/v) de fibra de coco como
descrita por alguns autores como LIGOWSKI (2015), GUTIERREZ (2014), ISHIZAKI

(2006) que relataram que esse teor de fibra fornece o melhor desempenho mecanico.



50

O processo de confccdo dos compdésitos foi realizados com as fibras tratadas em
diferentes condic¢des, que foram cortadas com 5 cm de comprimento, visando ultrapassar
o valor do comprimento critico.

A matriz de resina ep0xi foi preparada utilizando a proporgéo de 15:1 de endurecedor,
sendo despejada parte no molde aonde em seguida foram adicionadas as fibras,
previamente cortadas e pesadas, de modo aleatoriamente e finalizando com o restante
da resina. Em seguida o molde foi levado & uma prensa hidraulica a fim de eliminar as
bolhas e melhorar a molhabilidade entre fibra e matriz.

Foi utilizado uma forca de 5 toneladas por 24 horas. A partir das placas dos
compositos obtidos foram usinados corpo de prova para o ensaio de tragdo segundo a

norma ASTM D3039, como apresentado na Figura 3.3.

Figura 3.3 — Placa do compdsito e corpo de prova para o ensaio de tragao.
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3.4 Métodos de caracterizacao

A Figura 3.4 apresenta o fluxograma dos ensaios que foram realizados na
caracterizacdo das fibras in natura, tratadas, bem como nos compositos produzidos.

| ENSAIOS |

IN NATURA ]
MERCERIZADA COMPOSITOS
50 UV

100 UV

INSPECAO VISUAL ENSAIO DE PULLOUT

DETERMINAGAO DA MEDIA DO ENSAIO DE TRACAO
DIAMETRO DA FIBRA MEV

DETERMINACAO DO TiTULO DA
FIBRA

ENSAIO DE ABSORCAO DE AGUA
RUGOSIDADE
MEV

ESPECTROSCOPIA NO
INFRAVERMELHO COM
TRANSFORMADA DE FOURIER

DRX
TGA

Figura 3.4 — Ensaios realizados

3.5 Métodos de caracterizacédo das fibras de coco

Neste projeto foram utilizados os seguintes ensaios para caracterizar as fibras de

CcOocCo in natura, mercerizadas, 50 UV e 100UV.
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3.5.1 Inspecdo visual

As fibras in natura e tratadas foram avaliadas qualilativamente atraves da inspecao
visual, a fim de observar se ocorreu mudancgas macroscopicas relacionadas a tonalidade

das fibras apds os tratamento.

3.5.2 Determinacédo da média do diametro das fibras

Com o objetivo de avaliar quantitativamente a variacdo do diametro das fibras usadas
neste trabalho. Para essa avaliacdo foram separadas aleatorialmente em torno de 60
fibras de cada condicao (in natura, mercerizada, 50UV e 100UV), em seguida foram
realizadas cinco medi¢cdes em cada uma da fibra atraves de um microscopio 6tico. Sendo

posteriormente calculado a média estatistica.

3.5.3 Determinacéao do titilo em Dtex das fibras

Como a fibra, principalmente as naturais, possui uma grande variagdo no seu
didmetro, € conveniente caracteriza-la dimensionalmente através do seu titulo, conhecida
por Dtex, que significa o peso que um certo comprimento de fibra possui. Para essa
determinacao foram separadas aleatorialmente em torno de 60 fibras de cada condicéo.
Neste trabalho a unidade utilizada para calcular a resisténcia mecanica resultantes do
ensaio de tracao e pullout foi a medida Dtex. Sendo assim foi utilizado a seguinte EQ. 3.1

para determinar o titulo em Dtex.
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mxXk =cxT Eq. 3.1

Aonde:

m = peso (massa) da fibra, em gramas;

k = valor de uma constante resultante da divisdo do comprimento fixo pela base
massa, no caso usou-se 10.000 por ser tratar de Dtex.

¢ = comprimento da fibra, metros;

T = titulo da fibra

3.5.4 Ensaio de absorcao de agua

Para realizar o ensaio de absorcdo de &gua, primeiramente sdo separadas 3
amostras contendo 100mg de cada fibra nas diferentes condicfes (in natura e tratadas).
Posteriormente foram inseridas em uma estufa de secagem e estetizacdo, da marca
Solab, modelo SL-100, a 100°C por 3 horas. Apés a secagem, as fibras de cada tipologia

serdo imersas em agua destilada, em temperatura ambiente, por 24 horas.

Dentro dessas 24 horas, serdo realizadas 6 pesagens em determinados periodos de
tempos, sendo eles em 20 minutos, 1 hora, 2 horas, 6 horas, 8 horas e 24 horas, retirando
inicialmente o excesso de 4gua de cada amostra. Em seguida, utilizando a EQ. 3.2, foi
calculado o indice de absorcéo de agua (A), em porcentagem (%), sendo m, a massa

Umida da amostra para cada tempo de pesagem e m, a massa inicial seca da amostra.

A= (M)x 100 EQ. 3.2
mS



54

3.5.5 Rugosidade

As andlises de rugosidades das fibras in natura e tratadas superficialmente foram
realizadas no laboratério de materiais do IME, no Rugosimetro 3D New View 7100 Profiler
de superficie 3D Optical, com mascara para delimitar o local analisado, a fim de observar

o efeito da mercerizacdo e da radiacdo UV na rugosidade superficie.

3.5.6 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Todas as analises de MEV pertencentes a este trabalho foram realizadas no
Microscopio Eletrénico de Varredura, de modelo Quanta Feg 250 — Fei, a fim de analisar
visualmente o efeito da mercerizacdo e da radiagdo UV na superficie das fibras. As
amostras foram recobertas com ouro pela Camara de Recobrimento a Vacuo, da marca

Leica, ja que, sdo materiais ndo condutores.

3.5.7 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

O ensaio de FTIR foi realizado no Instituto Militar de Engenharia (IME), sendo
utilizado um espectrofotometro da Shimadzu Corporation, modelo IR Prestige 21, no
modo de transmitancia com scans de 32 e resolugdo de 16, nas regides entre 4000 cm!
e 400 cm?, com o objetido de avaliar possiveis mudancas estruturais nas fibras tratadas
superficialmente. Para tal andlise, as fibras de cada tipologia serdo maceradas e
prensadas com brometo de potassio (KBr), a fim de formarem uma pastilha. Os espectros

obtidos através do FTIR seréo tratados utilizando o programa Origin Pro-8.
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3.5.8 Difracdo de raios X (DRX)

A técnica de difracdo de raios X (DRX) sera utilizada para avaliar o indice de
cristalinidade (I,) das fibras in natura e tratadas. Apesar de ndo ser o Unico parametro
determinante na resisténcia mecanica e no moédulo de elasticidade, possui uma relacao
direta com essas propriedades. Para determinar I, € empregado a EQ. 3.3, desenvolvido
por Segal em 1959 e colaboradores, aonde I; pico da intensidade de difragéo,
relacionada a parte cristalina e I, pico da intensidade de difracdo, relacionada a parte
amorfa (MIRANDA, 2014; NASCIMENTO, 2017).

I —1
I, = (11 2) x 100 EQ.3.3
1

Para tal analise sera utilizado o Difratbmetro de Raios X, modelo X'PERT PRO MRD
da PANalytical - Software Data Colector pertencente ao Instituto Militar de Engenharia
(IME). O ensaio sera realizado em temperatura ambiente utilizando um tubo de Cobalto
(A = 1,789), filtro de Ferro, a varredura na faixa de angulo 26 de 10 a 50°, com

incrementos (steps) de 0,02°.

3.5.9 Analise termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA), foi realizada no Instituto de Pesquisa da Marinha
(IPgM), com objetivo de avaliar a estabilidade térmica das amostras, através da perda de
massa em funcdo da temperatura indicando a influéncia térmica proporcionada pelos
tratamentos empregados. Na DrTG (derivada da TGA) serd determinado a faixa de

pirdlise da celulose, hemicelulose e lignina.
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Foi usado uma taxa de aquecimento de 10°C/min, sob um fluxo de nitrogénio de 50

ml/min e da temperatura ambiente até 800°C.

3.5.10 Ensaio de tracéo nas fibras

A resisténcia mecanica a tracao das fibras in natura e tratadas foi realizada em uma
maquina universal da Istron — EMIC linha DL, do Laboratério de ensaios mecanicos do
IME, com o objetivo de avaliar a influéncia dos tratamentos superficial a resisténcia a
tracdo. Foi utilizado a norma ASTM D638, com velocidade de 1,2 mm/min e célula de

carga de 1kN. Como apresentado na Figura 3.5.

Figura 3.5 — Ensaio de tragdo nas fibras de coco.
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3.6 Métodos de caracterizacdo dos compaositos

3.6.1 Ensaio de pullout

O ensaio de Pullout tem como objetivo avaliar qualitativamente a interacéo entre fibra
e matriz nas diferentes condi¢cdes (in natura e tratadas), além de determinar o
comprimento critico. A andlise foi proposta por Kelly & Tyson (1965) e consiste
basicamente em embutir um comprimento L da fibra em uma cdpsula da matriz usada na

producdo do compadsito estudado.

O ensaio consiste em aplicar uma for¢ca em tracdo no corpo de prova com o objetivo
de ou romper a fibra ou saca-la da matriz por inteiro. A Figura 3.6 apresenta um esquema
do ensaio (MONTEIRO, 2006).

capsula simulando a
matriz polimérica

N

fibra

v
Q

— L —

comprimento embutido

Figura 3.6 — Esquema do ensaio de pullout de Kelly e Tyson.

Os corpos de prova para o ensaio de Pullout foram confeccionados manualmente, ao
todo foram preparados 5 corpos de provas para cada embutimento. As fibras utilizadas

para este ensaio foram escolhidas aleatoriamente e cortadas com um comprimento de
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15 cm, utilizando um paquimetro e estilete. Em seguida cada uma destas fibras foi pesada

e através da equacéo 4, calculada o seu Dtex.

Para proporcionar o formato de base cilindrica na matriz, foram utilizados canudos
plasticos como molde, sendo cortados manualmente com aproximadamente 5 cm.
Posteriormente com o auxilio de um paquimetro foi estipulado os cumprimentos de
embutimentos, sendo eles de 5 mm até 30 mm. Na Figura 3.7 é demonstrado alguns
passos para a fabricagdo dos corpos de prova, aonde foi medido o comprimento de

embutimento com um paquimetro (LUZ, 2017).

Figura 3.7 — Preparacéo dos corpos de prova para o ensaio de pullout.

O ensaio foi realizado em uma maquina Instron modelo 5966 com
velocidade de 0,5 mm/min e célula de carga de 1 kN, localizada no
laboratério de compositos e adesivos do Centro Federal de Educacdo Tecnologica
(CEFET)/ RJ.

No ensaio de pullout foi utilizado um suporte entre as garras e a fibra como
apresentado na Figura 3.8, a fim de evitar que a fibra escurrega-se dando assim mais

credibilidade ao ensaio.
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Figura 3.8 — Ensaio de pullout.

3.6.2 Ensaio de tracdo nos compositos

O ensaio de tracdo nos compositos foi realizado segundo a norma ASTM D3039, foi
utilizada uma célula de carga de 10 kN e uma velocidade de ensaio de 2 mm/min em uma
maquina Instron modelo 5966 localizada no laboratério de compoésitos e adesivos do
Centro Federal de Educacao Tecnoldgica (CEFET)/ RJ. Cada placa forneceu em média
6 corpos de prova que foram utilizados no ensaio de tracdo, como mostrado

anteriormente na Figura 3.3.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Inspecdao visual

A Figura 4.1 apresenta a inspegéo visual nas fibras in natura e tratadas. Observa-se
uma mudanca sutil na tonalidade das fibras de coco apés os processos de tratamentos
superficiais quando comparadas com as in natura tornando-as mais escuras, saindo de

uma cor amarelada para um marrom escuro.

Esta mudanca pode estar relacionada a quebra de ligagcdo quimica da lignina e
extrativos durante os tratamentos, ja que, a lignina apresenta predominante a coloracao
amarela em sua estrutura. Essa mudanca na tonalidade é um indicador qualitativo da
eficacia dos tratamentos superficiais (ROSA, 2009; GONTIJO, 2018).

) (B) T © i (D)

Figura 4.1 - fibras de coco (A) in natura, (B) mercerizada (C) 50UV e (D) 100UV.

A mudancga na tonalidade foi mais perceptivel nas fibras mercerizadas indicando que
a mercerizacao pode ser mais invasiva do que a irradiacdo na remocao parcial da lignina
e dos extrativos.

Outro fator observado foi o brilho mais acentuado nas fibras mercerizadas. Esse
comportamento mais brilhoso esta de acordo com estudos realizados por John Mercer e
Horace Loweell, relacionado ao uso de solugdo com pH basico no processo de tratamento
superficial.
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Nas fibras irradiadas tal mudanca nao foi tdo notoria, quando comparadas as in
naturas, entretanto as fibras de coco de 100UV apresentaram uma tonalidade levemente
mais escura que as de 50UV, o que condiz devido das amostras terem sido submetidas

a um tempo maior de exposicdo a irradiacdo ultravioleta.

4.2 Avaliagdo do diametro médio

A Figura 4.2 apresenta o diametro médio em cada condi¢cdo com seus respectivos
desvios padrao.

25G T T T T T T T T T

225 1

200

175 - %___

150 - \ |
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100 |

Média dos diametros (um)
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50

] I
In Natura Mercerizada 50 LV 100 Uy
Fibras

Figura 4.2 - Média dos diametros das fibras de coco utilizadas.
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As fibras in natura apresentam as maiores médias de diametros, seguida pelas fibras
mercerizadas, 50 UV e 100 UV. Entretanto € observado um elevado desvio padréo. Vale
ressaltar que como as paredes celulares das fibras sdo formadas e estruturadas por
composicgdes e proporgoes diferentes de lignina, celulose, hemicelulose e outros extratos,
elas formam espessuras distintas, ocasionando uma discrepancia no seu diametro.

Pode-se observar que as fibras de 100 UV apresentam os menores diametros,
tendendo a apresentarem melhores resultados referentes ao comportamento mecanico,

0 que serd observado no ensaio de tracdo dos compaositos.

4.3 Determinacdo do titulo da fibra

A Figura 4.3 apresenta o titulo em dtex obtido para cada condicdo estuda.
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500 -
450 -
400 1
350 -
300 T T T " T T T

In Natura Mercerizada 50 UV 100 UV

Dtex médio

Fibras com 15 cm
Figura 4.3 - Média de Dtex das fibras de coco utilizadas.
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As fibras mercerizadas apresentam um elevado valor de Dtex, indicando que sua
massa tende a ser maior que as fibras in natura e irradiadas, e que possivelmente tende

a absorver mais umidade, dado corroborado pelo ensaio de umidade.

Segundo os estudos de KABIR et al. (2012) e SPINACE et al. (2009) devido as fibras
apresentarem em sua estrutura grupos hidroxilas e outros grupos polares, quando
expostas ha meios que possuem umidade, como o0 meio ambiente, essas ligacdes
tendem a sofrem cisao favorecendo a formacéao de novas ligagbes de hidrogénio com a
agua. Esse processo induz o inchamento da parede da fibra gerando um aumento em

Seu peso.

4.4 Ensaio de absorcao de agua

Os resultados obtidos no ensaio de absorcéo de agua, apresentados na Figura 4.4
(possuem um baixo desvio padréo quase imperceptivel quando adicionado no grafico),
indicam que as fibras de coco tratadas com NaOH a 3% tenderam a uma maior absorgao
de agua, apresentando um comportamento hidrofilico, quando comparadas as in natura
e as irradiadas, durante as medicfes obtidas no decorrer do ensaio. Ja as irradiadas
tenderam a absorver um teor de umidade menor do que as in natura, sendo a menor na
condicao de 100 UV. Para todos os resultados foi observado um comportamento linear e
crescente de absorcdo de 4gua, sendo mais significativo no periodo entre 20 minutos a

8 horas.
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Indice de absorcao de agua (%)
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Figura 4.4 - Absorcéo de agua das fibras de coco in natura e mercerizada.

O aumento da absorcdo de agua nas fibras mercerizada, pode ser justificado pela
retirada parcial da lignina presente nas fibras e a maior exposi¢éo da celulose, visto que
a lignina possui um caréater hidrofébico e a celulose um carater hidrofilico devido a
presenca de grande quantidade de grupos hidroxilicos em sua estrutura. Um outro
possivel fator que favorece a absorcdo de agua é a desfibrilacdo das camadas
superficiais das fibras, favorecendo a absorcdo da agua, gerando um aumento na sua
massa (SPINACE, 2009; CARVALHO, 2016).

Nas fibras irradiadas foi verificado que seus indices de absor¢cdo de agua, quando
comparados com as das fibras in natura, tenderam a ser menor principalmente nas
irradiadas com 100 horas. Tal comportamento demonstrado tanto nas de 50 UV e 100UV
indicam que ocorreu uma mudancga na estrutura quimica das fibras favorecendo um

comportamento mais hidrofébico. Esse comportamento tende a colaborar para uma



65

melhor compatibilidade quimica entre a interface matriz/fibra, ja que, matrizes poliméricas
sao hidrofobicas (ALMEIDA, 2006).

A radiacdo pode ter causado um processo de degradacgao e envelhecimento em uma
profundidade de penetracdo limitada a uma camada micrometros de espessura por ser
uma radiacdo de baixa energia, quando comparada a radiacdo gama e por raios-X
(SILVA, 2018).

Vale ressaltar a importancia da compatibilidade relacionada com a hidrofobicidade
entre matriz e fibra, ja que, afeta diretamente o desempenho mecéanico do composito
(MIRANDA, 2015).

4.5 Rugosidade

Os resultados obtidos na analise de rugosidade das fibras in natura e tratadas séo
apresentados nas Figuras 4.5 e 4.6, mostrando que 0 processo de mercerizacao

ocasionou uma maior rugosidade superficial.
10 T T T T T T T T
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Fibra
Figura 4.5 - Resultados obtidos na analise de rugosidade.
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Figura 4.6 - Fotomicrografias de rugosidade das fibras de coco (A) In natura, (B)
Mercerizada, (C) 50 UV e (D) 100UV.

Os resultados demonstram que as fibras mercerizadas apresentam o0 maior aumento
na rugosidade. Por se tratar de um tratamento superficial quimico com solucéo basica, o

gque proporciona uma maior retirada de material tanto na camada mais externa e como
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na camada interna da fibra. Na Figura 4.6 (B) € possivel observar uma superficie mais
rugosa expondo e evidenciando mais as fibrilas.

Jéa as fibras irradiadas suas rugosidades foram superiores, quando comparados com
os das fibras in natura, porém inferiores quando comparadas as mercerizadas,
principalmente nas fibras 100UV. Nas fibras irradiadas por 100 horas suas superficies
apresentaram uma maior rugosidade do que as de 50UV. Esse fato pode estar associado
ao maior tempo de exposicéo a radiacdo UV, tendendo a um aumento na degradacgéo e

imperfei¢cdes superficiais das fibras.

4.6 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

fotomicrografias da andlise de MEV das fibras in natura e tratadas, sdo apresentadas
na Figura 4.7. Observa-se que a superficie das fibras tratadas, apresentam uma
rugosidade mais acentuada, proporcionando a exposicao das fibrilas, confirmando a

hipétese proposta no ensaio de rugosidade.

O tratamento superficial de mercerizacdo proporcionou um processo de
decomposicdo das fibras em microfibrilas e nas irradiadas para o0 processo de
degradacéo superficial. Isto ocorre devido a retirada parcial da lignina e da hemicelulose
presentes na estrutura da fibra de coco, que possui a funcdo de matriz, unindo as fibrilas
da celulose. Ja nas fibras irradiadas o processo predominante foi o de degradacéo
superficial. Além disso, os tratamentos utilizados provocam alteracdes morfologicas
irreversiveis nas fibras (JESUS, 2015).

Nas fibras mercerizadas devido o tratamento ser mais invasivo € possivel observar,
assim como na analise de rugosidade, a exposicéo das fibrilas e parte do seu interior,
indicando mais uma vez que a mercerizagdo atinge camadas mais internas das fibras

como apresentado na literatura.
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O tratamento via radiacao foi mais superficial nas fibras de 50 UV do que nas de 100
UV, devido maior tempo de exposicdo. E possivel observar na Figura 4.7 (D) que a

irradiagao por 100 horas provocou vazios na superficie das fibras (SILVA, 2018).

spot
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Figura 4.7 - Fotomicrografias da fibra de coco (A) in natural, (B) Mercerizada, (C) 50
UV (D) 100 UV com mag de 500x e 100 pm.
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4.7 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

Os resultados obtidos no ensaio de FTIR s&o apresentados nas Figuras 4.8, 4.9, 4.10
e 4.11. E possivel observar alguns picos tipicos da fibra estudada, como por exemplo os
picos relacionados a celulose, hemicelulose e lignina. As principais bandas obtidas estao
em 3490 cm™* a 3367 cm, 2932 cm, 1723 cm?, 1655 cm, 1628 cm™, 1266 cm™ e 796
cmL,
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Figura 4.8 - Espectrofotometria da fibra de coco in natura.
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Figura 4.9 - Espectrofotometria da fibra de coco mercerizada.
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Figura 4.10 - Espectrofotometria da fibra de coco 50 UV.
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Figura 4.11 - Espectrofotometria da fibra de coco 100 UV.

A banda da regido entre 3490 cm™ a 3367 cmindica a deformagéo axial da ligacédo
O-H dos grupos hidroxilas, provenientes de alcoois alifaticos e aromaticos, existentes nas
estruturas de lignina, hemicelulose e celulose. E possivel observar que tal deformac&o
nao foi tdo representativa nas fibras irradiadas, quando comparada com a mercerizada e
in natura, indicando assim sua possivel diminuicdo, devido a irradiacdo empregada
(ALBINANTE, 2012; SILVA, 2015; CARVALHO, 2016).

As bandas em torno de 2932 cm e 1628 cm indicam a presenca da composicédo
da lignina, ja que, a banda 2932 cm~ condiz com a deformagéo axial dos grupos alifaticos
C-H ligado ao anel aroméatico. J& a banda 1628 cm refere-se ao estiramento do C=0 e
a vibracdo dos anéis aromaticos. Essas bandas estdo mais intensificadas nas fibras
mercerizada e in natura, indicando mais uma vez que as fibras irradiadas sofreram

mudangas em sua estrutura quimica (ALBINANTE, 2012; SILVA, 2015; CARVALHO,
2016).
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De acordo com a literatura, a banda encontrada em 1655 cm™ é referente a agua
absorvida, relacionada a hemicelulose. Tal pico € mais intenso na fibra mercerizada,
indicando uma maior tendéncia a absor¢do de agua, sendo justificado pelo
desfibrilamento ocasionado pela mercerizagdo. J& nas fibras irradiadas ainda ha a
presenca desse pico, entretanto de forma quase imperceptivel o que € um indicativo do
indice de absorcéo de agua (WEN, 2011).

Ao comparar os espectros das fibras in natura e mercerizadas, observou-se que apos
a mercerizacdo ocorreu o desaparecimento dos picos em 1737 cm™, 1266 cm™ e 796 cm-
1, Estas bandas correspondem ao estiramento da ligagdo C=0 ndo conjugada da
carboxila da hemicelulose, aos grupos carbonilas tipicos para arilos-O-CH2 presentes na
lignina das fibras de coco e a ligagdo C-H fora do plano presente na lignina,
respectivamente. Estes resultados confirmam a remoc&o parcial da lignina e da
hemicelulose, apds o processo de mercerizacao nas fibras de coco (WEN, 2011; SILVA,
2015; CARVALHO, 2016).

Jéa nas fibras irradiadas, sendo mais perceptivel na 50 UV, ainda € possivel observar
0 pico em 796 cm, mostrando que mesmo com a irradiacéo as fibras irradiadas ainda
possuem lignina em sua estrutura. No trabalho realizado por SILVA (2018) € apresentado
uma reducéo das intensidades destes picos apos a irradiacdo em fibras de curaua e nas

fibras de coco.

4.8 Difracéo de raios X (DRX)

A Figura 4.12 apresenta os difratogramas obtidos no ensaio de DRX. Observa-se

gue as fibras de coco se comportam como materiais semicristalinos.
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Figura 4.12 - Difratogramas obtidos das fibras de coco in natura e tratadas.

Utilizando a EQ. 3.3 e os picos caracteristicos da celulose | (composta por unidades
repetitivas de B- (1 — 4) — D-glucopiranose com blocos de construcdo de cadeias
paralelas de glucano) cujo os angulos séo: 18° referente a parte amorfa e 26° referente
ao material cristalino, foi calculado indice de cristalinidade (Ic) da celulose em
porcentagem mostrado na Tabela 4.1 (NASCIMENTO, 2017; MENDONCA. 2017,
ZANINI, 2018).
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Tabela 2.1 - Intensidade dos picos das fibras de coco e o indice de cristalinidade em

porcentagem.
Fibra de coco l1 l2 lc (%)
In natura 3433 4704 27,01
Mercerizada 3004 3464 13,27
50 UV 2408 2583 6,77
100 UV 2265 2429 6,75

A cristalinidade esta diretamente ligada as propriedades mecénicas, ja que, associa-
se ao teor de celulose presenta na fibra, pois € o Unico componente que pode cristalizar,
devido a sua estrutura molecular linear, facilitando assim o empacotamento das cadeias
tendendo a uma organizacdo molecular o que proporciona essa cristalizacao
(NASCIMENTO, 2017).

Segundo COSTA (2016) a elevada cristalinidade tende a resultar também em uma
melhor resisténcia a tracao e rigidez no eixo das fibras, ja que, as fibrilas sdo alinhadas
ao longo do comprimento da propria fibra. Por outro lado, quanto menor o grau de
cristalinidade, maior a deformacéao e a elasticidade do material (COSTA, 2016).

O resultado obtido através do DRX é um indicativo de que as fibras in natura
possivelmente terdo uma maior resisténcia a tracdo e uma menor deformacéo, ja que,
possuem um maior lc do que as fibras tratadas.

ApOs o processo de mercerizagdo o I, comparando com o da fibra in natura, decaiu
mais do que a metade, este fato pode ser explicado pela modificacdo quimica e estrutural
gue a mercerizacdo causou has microfibrilas. Outro fator agregado a essa diminuicéo &
devido a facil penetragdo de agua nas fibrilas o que tenderia a desorganizar as regidoes
cristalinas presentes na celulose, ja que, alteraria o processo de cristalizacdo, o que foi
constatado no ensaio de absorcao de 4gua (COSTA, 2016).

ALBINANTE (2013) em seu trabalho relata que quando é empregado tratamentos

alcalinos utilizando hidroxido de potassio, hidroxido de litio e hidroxido de sodio, isto
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produz um aumento da quantidade de celulose amorfa, causada pelo enfraquecimento
da ligacdo de hidrogénio pertencente a sua estrutura molecular. O resultado da
diminuicao do Ic na fibra mercerizada pode estar relacionada a este fato (ALBINANTE,
2013).

As fibras irradiadas obtiveram I|c obtidos bem abaixo dos da in natura e da
mercerizada. A radiacdo pode causar a fotodegracdo no material, podendo assim
influenciar em diversas propriedades tais como a cristalinidade. Esta fotodegradagao
pode proporcionar cisdo nas cadeias macromoleculares, tendendo a um desarranjo na
estrutura molecular, diminuindo assim sua cristalinidade (NICOLAU, 2019).

O grau de cristalinidade das fibras, quando empregadas na formulacdo de
compasitos, influencia a resisténcia a tracdo do compdsito pois atua como reforco no
mesmo. O método desenvolvido por Segal (1959) e colaboradores, que foi utilizado para
calcular o Ic através do DRX, é amplamente empregado em pesquisas que envolvem
fibras naturais como nos trabalhos de NASCIMENTO (2017), ZANINI (2018) e
MENDONCA (2017).

4.9 Analise termogravimétrica

Na Figura 4.13 é apresentado os resultados obtidos na analise de termogravimétrica
das fibras. Trés eventos sdo observados em fibras naturais, o primeiro ocorre em torno
de 100°C e esta associado a evaporacdo da agua. O segundo entre 290°C a 360°C
referente a decomposicéo da celulose e o terceiro esta relacionado a decomposicéo da
lignina, que se situa entre 280°C e 500°C. A decomposicao referente a hemicelulose é
encontrada a partir de 190°C, entretanto nao foi tdo perceptivel na analise realizada,
indicando provavelmente a uma baixa concentragdo de hemicelulose na fibra de coco
(ROSA, 2009).
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Figura 4.13 - Curvas obtidas na andlise de TG nas fibras de coco in natura e tratadas.

Observa-se que os tratamentos superficiais realizados nas fibras de coco
influenciaram na decomposicdo térmica do material. Esta mudanca pode estar
relacionada a remocao de algumas substancias presentes na estrutura quimica delas.

Segue na Tabela 4.2 abaixo um resumo dos resultados obtidos na DrTG



Tabela 4.2 - Resultados obtidos na analise de termogravimétrica.

Perda de peso (%)

Componente In natura | Mercerizada 50 UV 100 UV
Umidade 7 6 4 4
Celulose 26 21 18

49
Lignina 53 46 44
Outros 6 43 13 33
Residuos 8 2 16 1
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Durante o processo de decomposicdo as fibras in natura apresentam uma maior
perda de massa, referente a celulose e lignina. Isto € um indicio que os tratamentos
superficiais causaram um decaimento na quantidade desses componentes.

Ao analisar as curvas da DrTGA, ha uma similaridade na temperatura da taxa maxima
de perda de peso, em torno de 65°C, referente a umidade das fibras tanto in natura
guanto nas fibras tratadas. Segundo o estudo realizado por CORRADINI et. al (2009)
relacionado a composicao quimica da fibra de coco, também foram encontrados em torno
de 4,1 a 5% de perda de massa no intervalo entre 25 a 120°C na fibra de coco in natura,
sendo um indicativo que os dados obtidos coincidem com outros resultados encontrados
na literatura.

Na fibra merceriza os eventos caracteristicos da decomposicéo da celulose e lignina
apresentaram-se em um Unico pico largo ndo sendo possivel sua distingdo. Uma possivel
explicacéo para tal fato € que o pico referente a celulose pode estar associado ao evento
gue ocorre na faixa de decomposicéo da lignina, ja que, possui uma ampla variacédo entre
280°C até em torno de 500°C.

Observando o valor de perda de peso da fibra mercerizada, é possivel notar que

possui um valor menor que as outras fibras, podendo estar associada ao fato da
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mercerizacdo ser um tratamento superficial mais invasivo que proporciona uma maior
retirada do teor de lignina.

No estudo realizado por ROSA (2009) é possivel observar semelhancas em relacéo
a perda de peso das fibras sem tratamentos, durante a analise termogravimétrica, aonde
a decomposicdo da celulose e da lignina possuem o valor de 25% e 43%,
respectivamente. Em outros trabalhos como no de SPINACE (2009), ¢ verificado que a
taxa maxima de decomposicao da celulose ocorre em 335°C e que a lignina tende a se
decompor lentamente, como é visto no resultado apresentado na Figura 4.13.

A termodegradacdo ocasionada pela decomposicdo da hemicelulose e celulose,
pode ocorrer devido a cisdo das ligagcbes CH, glicosidicas e desidratacdo fator
caracteristico de ocorrer em polissacarideos. Ja na lignina em geral ocorre devido a
desidratacdo na qual promove a liberacdo de substratos como diéxido de carbono e
metano (SPINACE, 2009).

Na andlise de TGA dos materiais estudados é possivel observar também que houve
um aumento na estabilidade térmica das fibras tratadas devido o deslocamento da
temperatura maxima de degradacdo, neste caso a fibra mercerizada possui maior
estabilidade térmica que a fibra 100 UV, que consequentemente possui maior
estabilidade térmica que a de 50 UV. E que outros componentes presentes nas fibras de

coco também sofreram decomposicéo (graxas, pectininas).

4.10 Ensaio de tracao nas fibras

Os gréficos obtidos no ensaio estdo apresentados nas Figuras 4.14, 4.15,4.16 e 4.17

tanto in natura como tratadas diferenciadas pelo titulo da fibra.
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Figura 4.15 - Ensaio de tragdo nas fibras de coco mercerizada.
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Foi calculado a resisténcia mecanica em N/Dtex e a deformacéo em % das fibras em

cada condicdo, sendo apresentados na Figuras 4.18 e 4.19, respectivamente.
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Figura 4.18 - Médias da resisténcia a tracdo das fibras de coco in natura e tratadas.
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Figura 4.19 - Médias da deformacéo a tracdo das fibras de coco in natura e tratadas.
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A partir dos dados obtidos no ensaio de tracédo nas fibras de coco € possivel verificar
que as fibras in natura apresentam um comportamento fragil, com uma elevada
resisténcia a tracao, e baixa deformacdo. Esse comportamento pode estar relacionado
ao teor de lignina presente em sua estrutura.

A lignina, como ja dito, proporciona o carater de rigidez a parede celular da fibra,
agindo como ligante entre as células, ligando-se também a hemicelulose através da
ligacdo covalente (MORAIS, 2005; SANTOS, 2018).

No trabalho realizado por SANTOS (2018) aonde foi adicionado teores de lignina em
asféaltico convencional CAP 50/70, foi aferido que a lignina proporcionou um aumento na
rigidez do compadsito. Indicando mais uma vez o carater rigido dela.

As fibras ap6s o processo de mercerizagdo apresentaram um comportamento menos
fragil tendendo a um comportamento ductil com uma maior deformacéo elastica. Este
comportamento pode estar relacionado a retirada parcial da lignina, comprovado nos
ensaios anteriores como o FTIR, e a maior exposicdo das fibrilas de celulose que
possuem o carater de proporcionar resisténcia e elasticidade na fibra.

As fibras apés a radiacdo ultravioleta apresentaram um comportamento parecido
entre si, entretanto na 100 UV a resisténcia a tracdo foi menor. Como relatado e
demonstrado no FTIR e nas fotomicrografias a radiacdo possivelmente ocasionou a
retirada parcial da lignina e sua degradacdo. Influenciando assim na mudanca do
comportamento fragil para ductil. Entretanto devido a degradacdo ocasionada pela
radiacao a deformacéo plastica foi inferior aquelas mercerizadas.

Outra influéncia na diminuicdo da resisténcia a tracdo das fibras irradiadas, € o um
baixo indice de cristalinidade apresentado nestas fibras, como mostrado na Tabela 4.1,
pois segundo alguns autores como MARTIN (2009) essas propriedades estao
relacionadas diretamente.

Segundo MOHNANY et al. (2001) as fibras com menores diametros tendem a possuir
melhores caracteristicas mecanicas devido a uma maior razdo de aspecto. Observa-se
dos ensaios de tracao nas fibras de coco que as fibras que possuem menores valores de

Dtex obtiveram um melhor desempenho mecanico relacionado a resisténcia,
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comprovando desda forma os estudos de MOHNANY et al. (2001) (MORSYLEIDE,
2009).

Vale ressaltar que ha diversos estudos que tem demonstrado que o desempenho
mecéanico das fibras naturais esta associado a diversos fatores como a senilidade da

fibra, seu angulo espiral, teor de composicéo, diametro entre outros.

A Figura 4.20 apresenta as fotomicografias da fibra rompida no ensaio de tracao para

cada condicdo de ensaio (in natura, mercerizada e irradiadas).

11/29/2019 | dwell HY mag H | det |spot
7:40:.07 PM | 30 us |20.00 kV[10.5 mm| 400x |ETD| 4.5

) il
11/29/2019 | dwell WD |mag H | det |spot
4:41:16 PM | 30 ps | 20.00 kV|11.0 mm| 100x |ETD| 4.5

(B)

-

Il HV

400..}1.;_’_‘ e

7 PM | 30 ps |20.00 kV|10.5mm| 100x |ETD| 45 IME

(®) (D)

/2019 | dwell HY ) lﬁég @] det spot'

7 PM | 30 us |20.00 kV

Figura 4.20 - Fotomicrografias de fratura da fibra de coco (A) in natura, (B) Mercerizada,
(C) 50 UV (D) 100 UV.
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Observa-se na Figura 4.20 (A) que a fratura da fibra in natura € do tipo fragil, o que
confirma com os resultados apresentados na Figura 4.14. Isto €, a superficie de fratura
se apresenta relativamente plana e sem sinal de deformacao plastica (ROCHA, 2016)
(SILVA, 2017).

Nas fibras mercerizadas é possivel observar fibrilas expostas na superficie de fratura,
devido a retira parcial da lignina. Esta tem como funcéo proporcionar a elasticidade dentro
da fibra, devido sua estrutura quimica linear (BLEDZKI, 1999).

Com o objetivo de aprofundar as informagdes sobre as fibras mercerizadas, realizou-
se uma inspecao com maior amplificacdo da superficie de fratura, como apresentada na
Figura 4.21. Observa-se que as fibrilas sofreram fratura do tipo ductil, confirmando os
dados apresentados no ensaio de tracdo, onde verifica-se estriccdo nas fibrilas. O
surgimento de estriccdo na area de ruptura do material indica que o material sofreu
consideravel deformacéo plastica (ROCHA, 2016; SILVA, 2017).

11/29/2019 | dwell HV WD

4:47:18 PM | 30 ps 1 20.00 kV[11.0 mm

Figura 4.21 - Fotomicrografias de fratura da fibra de coco mercerizada com magnitude de
400x e 1000x.
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4.11 Ensaio de pullout

A Figura 4.22 apresenta os resultados obtidos das fibras in natura no ensaio de

pullout.
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Figura 4.22 - Resultados do ensaio de Pullout nas fibras in naturacom 5 mm e 10 mm

de embutimento.
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Para as fibras in natura foi possivel observar que com 5 mm de embutimento todas
as fibras foram rompidas, indicando uma boa interacéo interfacial entre fibra e matriz.
Outro dado extraido € que o comprimento critico para as fibras in natura encontra-se
abaixo de 5mm.

No ensaio com 10 mm de embutimento das in natura, somente uma do grupo sofreu
o efeito de pullout, todas as outras foram rompidas antes. Entretanto, foi observado que
esse corpo de prova apresentava vestigios de bolhas em seu interior perto da area que
a fibra foi embutida, sendo uma possivel explicacéo para esse fato. As bolhas ocasionam
vazios influenciando assim em uma possivel menor area de contato entre fibra e matriz
proporcionando uma menor adesao.

A Figura 4.23 apresenta os resultados obtidos das fibras mercerizada no ensaio de

Pullout
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Figura 4.23 - Resultados do ensaio de Pullout nas fibras mercerizadas com 5 mm e 10

mm de embutimento.

Todas as fibras mercerizadas com 5 mm de embutimentos sofreram o efeito do
Pullout. Indicando uma possivel ma interacao entre fibra e matriz. Esta baixa interacao
apresentada pelas fibras mercerizadas pode ser explicado através da incompatibilidade

com a resina epoxi, em fungéo da sua hidrofobicidade. Como apresentado nos resultados
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anteriores, de absorcdo de agua por exemplo, as fibras mercerizadas apresentaram
caracteristica hidrofilicas resultando essa possivel ma interacdo (FONTANELLA, 2008).

Mesmo as fibras mercerizadas apresentando uma superficie mais rugosa, o que
teoricamente melhoraria a interagdo devido ao ancoramento mecanico, a
incompatibilidade quimica da matriz e reforco superou esta possivel melhora mecanica
diminuindo a resisténcia ao cisalhamento entre fibra e matriz.

Nas fibras com 10 mm de embutimento somente uma sofreu o efeito de Pullout,
entretanto assim como ocorrido para a fibra de in natura o corpo de prova também
apresentou vestigios de bolhas em seu interior. Esta observacao reforca a importancia
na confeccao dos corpos de prova e como podem interferir nos resultados obtidos. Além
disso o seu comprimento critico possivelmente esta entre 5mm e 10mm.

As Figuras 4.24 e 4.25 apresentam os resultados obtidos das fibras irradiadas 50UV

e 100UV no ensaio de Pullout, respectivamente.
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Figura 4.24 - Resultados do ensaio de Pullout nas fibras 50 UV com 5 mm e 10 mm de

embutimento.



88

0,020 T T T T 0,020 T T T T

0,018 4 0,018 4
0,016 4 . 0,016 4 o
0,014 4 0,014 -
0,012 4 4 0,012 4 o

0,010 4 0,010 4

N/Dtex

0,008 i 0,008 —
0,006 —— 573,33 0,006 +
—— 666,67
0,004 - 1180 |-
—— 1566,67 0,002 -
— 1800

N/Dtex

420
566,67 |
- 1353,33
- 1393,33

01000 T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Def. (%) 100 UV 10 mm

0,004 4

0,002 4

01000 r~rrTrrTr T T T T T T T T T T T T T T T T T
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Def. (%) 100 UV 5 mm

Figura 4.25 - Resultados do ensaio de Pullout nas fibras 100 UV com 5 mm e 10 mm
de embutimento.

Os resultados apresentados para as fibras irradiadas indicam que ambas possuem
comprimento critico menor do que 5 mm, ja que, em vez das fibras serem sacadas
ocorreu o rompimento das mesmas, exceto em duas fibras do grupo de 50UV e uma do
grupo 100UV. Com 10 mm de embutimento nenhuma fibra de 50 UV e 100 UV sofreu o
Pullout confirmando ser o comprimento critico abaixo de 5 mm.

Porém diferentemente do que foi observado tanto para as fibras in natura quanto
para as mercerizadas, nos ensaios onde as fibras irradiadas foram sacadas, nao foi
observado bolhas no interior da matriz. Em uma analise mais de perto, percebeu-se

residuos na superficie da fibra, como mostrado na Figura 4.26.
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Figura 4.26 - Residuo de fibra da matriz.

Uma explicacao para esse fendbmeno pode ser dada pela maior compatibilidade entre
fibra e matriz. Como analisado anteriormente as fibras apés a irradiacdo apresentaram
um comportamento mais hidrofobico do que hidrofilico como a resina é hidrofébica, uma
melhor interacdo quimica deve estar relacionada a esta maior resisténcia ao
cisalhamento interfacial.

Outro fator importante € o aumento na rugosidade do material quando exposto a
radiacdo ultravioleta, o que aumenta o ancoramento mecanico, entre fibra e matriz. A
soma destes dois fatores, interagdo quimica e mecanica, favoreceu a uma melhor
resisténcia ao arrancamento, isto €, ao cisalhamento interfacial.

A respeito do residuo remanescente da superficie das fibras irradiadas, tal fato
colabora com o estudo apresentado por SILVA (2018) em que a radiacdo pode atingir
somente a superficie 0 material. Isto porque ao realizar a andlise de MEV das pontas das

fibras que estavam embutidas, Figura 4.27, foi observado que possivelmente somente
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suas superficies tiveram uma boa interagdo com a matriz, pois nota-se que o seu limen

nao sofreu mudancas drasticas.

Y &

< g ’ o - f ,. - - /4
1 19 | dwell HV WD |mag | det |spot 400 pm [ mag H | det |spot 200 pm
7: PM |30 ps [20.00 kV[11.9mm| 100x |ETD| 4.5 X E A 200x |ETD| 4.5 IME

Figura 4.27 - Ponta da fibra 100 UV apds o ensaio de Pullout.

4.12 Ensaio de tragcdo nos compdsitos

Para avaliar o comportamento mecéanico a influéncia dos tratamentos superficiais na
fibra de coco no comportamento mecanico dos compasitos, foi utilizado como matriz a
mesma de resina epoxi utilizada no ensaio de Pullout. Os resultados obtidos no ensaio

de tracdo dos compositos sédo apresentados na Figura 4.28.
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Figura 4.28 — Resultados do ensaio de tragdo nos compdésitos.

Os resultados demonstram que, na média, o compdsito reforcado com fibras tratadas
superficialmente com 100 horas de radiacao ultravioleta apresentou a melhor resisténcia
a tracdo. Essa melhora pode estar relacionada a boa interacao hidrofébica entre matriz e
fibra, como bom ancoramento mecanico proporcionado pelo aumento da rugosidade,
fatos apresentados no ensaio de Pullout.

Entretanto observa-se que tanto os compadsitos produzidos com fibras mercerizadas
quanto aqueles produzidos com fibras expostas a radiacéo ultravioleta por 50 horas,
apresentaram resisténcia mecanica média inferior aos compdsitos produzidos com fibras
in natura.

DI BENEDETTO (2015) ao estudar a influéncia da radiacéo ultravioleta em nas fibras
de bananeira para produgdo de compadsitos com matriz de resina poliéster verificou que

as alteracdes provocadas pela radiacdo nas fibras aumentaram a resisténcia mecanica
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dos compositos produzidos, indicando assim a eficacia da radiacdo como tratamento
superficial (DI BENEDETTO, 2015).

Como constatado no ensaio de Pullout e no ensaio de tracdo nos compdsitos
reforcados com fibras que sofreram mercerizagéo, as fibras mercerizadas apresentaram
uma incompatibilidade quimica com a matriz de resina epoxi, sendo possivelmente
associada pelo seu carater hidrofilico. Segundo WANG (2005) o carater hidrofilico das
fibras e hidrofébico das matrizes poliméricas € o principal empecilho para uma boa
interacao interfacial, fato observado com a utilizagéo das fibras mercerizadas (WANG,
2005).

No trabalho realizado por ROUT (2001), foi verificado que as fibras de coco foram
mercerizadas com concentracdes maiores de NaOH, quando utilizadas como refor¢os na
producdo de um compadsito, apresentaram baixa resisténcia a tragao.

Os compositos reforcados com as fibras 50 UV foram os que apresentaram a menor
resisténcia mecanica média. Alguns fatores podem ter contribuido para este resultado.
No ensaio de Pullout duas fibras com embutimento de 5 mm, foram sacadas apresentado
residuos superficiais na matriz, como mostrado na figura 45. Esse fato sugere que talvez
a interacdo entre fibra e matriz tenha sido apenas superficial, ndo ocorrendo uma
molhabilidade completa da matriz.

O ensaio de rugosidade feito nas fibras de 50 UV, apresentou um aumento na
rugosidade muito pouco significativo, 0 que pode proporcionar um menor ancoramento

mecanico quando comparado com as fibras mercerizada e 100 UV.

Devido a dificuldade de produzir compasitos reforcados com fibra de coco alinhados,
a distribuicdo ndo homogénea destas fibras em tais compadsitos se torna uma variavel de
dificil controle, proporcionando desvios padrfes altos, o que de certa forma dificulta na
avaliacdo e entendimento dos mecanismos de aumento de resisténcia mecanica.
Somando se a isto, esta a natureza rigida de tais fibras que dificultam a moldagem do
compasito, além da variacao implicita dos didmetros e comprimentos de fibras naturais
(DI BENEDETTO, 2015).
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5 CONCLUSOES

Esses resultados demonstram que a mercerizagdo com NaOH a 3% nao foi um
tratamento efetivo na melhora da interacédo interfacial com a matriz de resina epoxi.

Jé airradiacdo apresentou-se como um possivel uso de tratamentos superficiais em
prol de uma melhora na interagdo tanto quimica quanto fisica em matrizes com resina
epoxi.

Vale ressaltar que o processo de mercerizacdo produz residuo basico de NaOH,
sendo necessario a neutralizagdo do mesmo para o descarte. Diferentemente do
tratamento através da irradiagdo que ndo gera residuo, sendo um ponto positivo para a

sustentabilidade.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Expor as fibras de coco a radiacao ultravioleta em tempos maiores, a fim de verificar

se 0 aumento pode melhorar a interagdo com a matriz de resina epoxi.

Utilizar outro tipo de matriz polimérica, a fim de verificar a influéncia do tipo da matriz

na interacao superficial.

Produzir compdsitos com fibras de coco alinhadas, visando proporcionar melhores

resultados referente a resisténcia mecanica e diminuir as variancias do ensaio.
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