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RESUMO

A evolugdo dos materiais empregados em blindagem esta historicamente relacionada a
guerras e conflitos armados. Com o desenvolvimento tecnolégico das armas de fogo e,
simultaneamente, dos crimes relacionados, as institui¢oes priblicas passaram a investigar
o desenvolvimento de blindagens leves e individuais para uso por partes das forcas de
seguranca, adotando ceramicas leves, materiais poliméricos e compdsitos de matriz po-
limérica reforcados com fibras sintéticas. Diante do crescimento do apelo ecolégico em
decorréncia de problemas ambientais relacionados a esses materiais artificiais, as fibras
naturais lignocelulésicas (FNLs) passaram a ser uma alternativa devido as suas proprie-
dades mecanicas especificas, comparaveis as dos sintéticos. Assim, considerando o longo
periodo em que foram adotadas em intimeras aplicagoes, este trabalho avalia o uso das
fibras de linho, no formato de tecido, impregnado com fluidos ndo newtonianos de SiO5 e
B,C para aplicagdes em engenharia e balistica. O tecido foi estudado em combinagio com
fluidos compostos por 50, 55, 60 e 65% em massa de silica e 5% em massa de carbeto de
boro, por meio de andlises de difracdo de raios X (DRX), espectroscopia do infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR), termogravimétrica (TGA), anélise de gramatura e
espessura, assim como ensaios de tracao, viscosidade e balisticos. Nas anélises de FTIR,
observou-se a presenca de grupos funcionais caracteristicos das FNLs e dos compositos.
Além disso, por meio de DRX, foram conhecidas propriedades intrinsecas do linho, como
o indice de cristalinidade, estimado em 60,7%, e da silica, apontando caracteristicas de
alfa-quartzo. Analisando a gramatura, observou-se que os tecidos de linho apresentam uma
densidade superficial mais elevada que a aramida. Houve um incremento de até 4 vezes na
massa do compésito e de até 2,5 vezes na espessura do material, de 256,76 a 959 g/m? e
de 0,41 a 1,02 mm, respectivamente. Nas andlise de MEV notou-se a forma de distribuicao
do fluido pelo tecido, além de se calcular uma média de 0,562 pm e uma circularidade de
cerca de 0,494 para a silica, bem como um tamanho de 28,7 a 92,56 nm de carbeto de boro.
No ensaio de TGA, notou-se que o tecido teve sua estabilidade térmica comprometida com
a presenca do fluido, embora tenha ocorrido menor perda de massa para os compdsitos,
até 36,2%, além de um acréscimo de 10 °C para equilibrio térmico com a adicao de carbeto
de boro em relacdo aos grupos com silica, somente. Na andlise da viscosidade dos fluidos
espessantes, notou-se que o PEG 400 teve a viscosidade aumentada em 19 vezes com
a adigao de particulas de 50% em massa de SiQ,. Além disso, observou-se que o fluido
65SB apresentou a maior viscosidade, além de que o fluido 65S apresentou tendéncia ao
espessamento a partir de 825 s7'. No ensaio de tracio de fios, notou-se o maior valor de
atrito para as amostras [-65S, cerca de 80 N, e houve um acréscimo substancial entre
60S e 65S de cerca de 27%. Durante o arrancamento, o fio rompeu-se antes de alcancar a
carga suficiente para vencer o atrito estatico, indicando alta rigidez. No ensaio balistico,
observou-se que os grupos 3L-60S e 3L-65S apresentaram aumento de cerca de 14% na
energia absorvida e 6% na velocidade limite, com valores maximos de 17,63 J e 58,79 m/s,
respectivamente. Além disso, as maiores energias absorvidas especificas (EAE) estudadas
foram atingidas pelas amostras citadas.

Palavras-chave: fibras naturais lignoceluldsicas; fluido aditivado; blindagem leve; carac-
terizacao balistica.



ABSTRACT

The evolution of materials used in armor is historically related to wars and armed conflicts.
With the technological development of firearms and, simultaneously, related crimes, public
institutions began to investigate the development of lightweight and individual armors for
use by security forces, adopting lightweight ceramics, polymeric materials, and polymer
matrix composites reinforced with synthetic fibers. Faced with the growing ecological
appeal due to environmental problems related to these artificial materials, lignocellulosic
natural fibers (LNFs) became an alternative due to their specific mechanical properties,
comparable to synthetic ones. Thus, considering the long period they have been adopted
in numerous applications, this work evaluates the use of linen fibers, in fabric form,
impregnated with non-Newtonian fluids of SiOs and B4C for engineering and ballistic
applications. The fabric was studied in combination with fluids composed of 50, 55, 60, and
65% by mass of silica and 5% by mass of boron carbide, through X-ray diffraction (XRD)
analyses, Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis
(TGA), grammage and thickness analysis, as well as tensile, viscosity, and ballistic tests. In
FTIR analyses, the presence of functional groups characteristic of LNFs and composites was
observed. Additionally, through XRD, intrinsic properties of linen were known, such as the
crystallinity index, estimated at 60.7%, and silica, indicating alpha-quartz characteristics.
Analyzing the grammage, it was observed that linen fabrics have a higher surface density
than aramid. There was an increase of up to 4 times in the composite mass and up to
2.5 times in material thickness, from 256.76 to 959 g/m? and from 0.41 to 1.02 mm,
respectively. In SEM analysis, the distribution of the fluid through the fabric was noticed,
and an average of 0.562 pm and a circularity of about 0.494 for silica were calculated, as
well as a size of 28.7 to 92.56 nm for boron carbide. In the TGA test, it was noted that
the fabric had its thermal stability compromised with the presence of the fluid, although
there was a lower mass loss for the composites, up to 36.2%, in addition to an increase
of 10 °C for thermal equilibrium with the addition of boron carbide compared to groups
with silica only. In the viscosity analysis of thickening fluids, it was noticed that PEG 400
had its viscosity increased 19 times with the addition of 50% by mass of SiQ, particles.
Furthermore, it was observed that the 656SB fluid showed the highest viscosity, and the
65S fluid showed a thickening tendency from 825 s'. In the tensile test of threads, the
highest friction value was observed for the L-655 samples, about 80 N, and there was a
substantial increase between 60S and 65S of about 27%. During pulling, the thread broke
before reaching the load sufficient to overcome static friction, indicating high rigidity. In
the ballistic test, it was observed that the 3L-60S and 3L-65S groups showed an increase
of about 14% in absorbed energy and 6% in the limit velocity, with maximum values of
17.63 J and 58.79 m/s, respectively. Additionally, the highest specific absorbed energies
(SAEs) studied were achieved by the mentioned samples.

Keywords: natural lignocellulosic fibers; viscous fluid; soft armor; ballistic characteriza-

tion.
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1 INTRODUCAO

Ao longo da histéria humana, os materiais de alta resisténcia ao impacto estao
integralmente relacionados a sobrevivéncia do homem. No Egito antigo, os soldados ja
trajavam uma combinacao de material vegetal e couro para protecao contra armas de
impacto; os Persas e os Assirios adotavam o couro, a madeira e o ferro e bronze para se
protegerem contra armas perfurantes; e os gregos e romanos utilizavam escudos de cobre e
madeira, bem como vestimentas compostas predominantemente de ago. Na Idade Média,
os cavaleiros passariam a adotar armaduras metalicas com conformagoes diferentes, como
em escamas e correntes, com a intencao de se protegerem das armas perfurantes, como
a espada e a lanca. Desde entdo, até a Segunda Guerra Mundial, as blindagens eram

compostas basicamente de materiais metalicos (LAIBLE, 2012).

A medida que as tecnologias de armas e municdes foram se desenvolvendo, os
materiais para blindagens passaram a ser maiores e mais pesados, comprometendo, em
certa medida, o desempenho dos combatentes e equipamentos no campo de batalha
(ABTEW; BOUSSU; BRUNIAUX, 2021). Somente a partir da Guerra das Coreias e do
Vietna, no final da década de 60, as atencoes voltaram-se as blindagens individuais e leves,
sendo, dessa maneira, investigados os materiais ceramicos como a alumina e os carbetos
de boro e de silicio (LAIBLE, 2012).

Com a expansao do uso das armas de fogo e, gradualmente, de crimes relacionados
a elas, o Instituto de Justica Nacional dos Estados Unidos (NLJ) passou a investigar
o desenvolvimento de blindagens individuais que permitiriam a utilizagdo por tempo
prolongado pelas forgas de seguranca. Assim, com o surgimento de materiais sintéticos
com boa resisténcia a tracao, como a fibra de aramida, polietilenos de ultra alto peso
molecular (UHMWPE) e nylon balistico, além de suas combinagdes, comprovou-se sua
eficiéncia balistica quando combinados com ceramicas avancadas (ABTEW; BOUSSU;
BRUNIAUX, 2021; COOPER,; GOTTS, 2005).

Dessa forma, recentemente, diante do aumento da producao de materiais sintéticos,
bem como do forte apelo ecologico manifestado inicialmente em 1972 na Conferéncia da
ONU em Estocolmo e endossado mundialmente na Agenda 21 em 1992, fontes energéticas
como petroleo, gas natural e carvao passaram a ter seus processamentos contestados.
Como alternativa aos materiais de origem do petroleo, como as fibras sintéticas, as fibras
naturais passaram a ser um atrativo desde a década de 90 pela industria e comunidade
cientifica. Como vantagens frente aos sintéticos, este material apresenta reciclabilidade,
grande disponibilidade, baixo custo, baixa demanda energética na produgao (cerca de 60%
a menos) e um potencial desempenho mecanico (GHOLAMPOUR; OZBAKKALOGLU,
2020; TOWNSEND, 2020; KARIMAH et al., 2021; VIGNESHWARAN et al., 2020).
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Desde a época citada, a produc¢do mundial de fibras naturais reagiu positivamente a
esta tendéncia ecologica. Depois de grandes quedas na exploracdo durante os anos 80 e 90,
as fibras vegetais passaram por um rapido crescimento de producao a partir dos anos 2000,
indo de 2 para 7 milhdes de toneladas de produgao até 2018 (TOWNSEND, 2020). Além
disso, pesquisas relacionadas ao desempenho mecanico das fibras naturais ou de compésitos
reforgados pela fibra ganharam forga desde entio (GUVEN et al., 2016; PECAS et al.,
2018; HASAN; HORVATH; ALPAR, 2020; ZHANG et al., 2020), passando de 24 artigos
publicados na década de 1990 para cerca de 500 na década de 2010, com crescimento
expressivo até a década de 2020, como esta apresentado na Figura 1.1, para periodos de 10
anos. Dentre estas publicacoes, pode-se citar as que envolvem aplicagoes balisticas, como
camada intermedidria em blindagens multicamadas (BRAGA et al., 2017; GARCIA et al.,
2019; OLIVEIRA et al., 2019; PEREIRA et al., 2019; NASCIMENTO et al., 2019), as

quais mostraram desempenho comparavel aos materiais sintéticos amplamente utilizados.

B N°de Trabalhos == Trabalhos = 1015-exp(0,468: Anos)
4000

3500
3000
2500
2000
1500

N° de Trabalhos

1000
500

1990 2000 2010 2020
Ano

Figura 1.1 — Publicacoes que contém a palavra-chave "Natural Fiber"desde 1990.

Fonte: Base de dados SCOPUS.

Ao se analisar outros formatos de blindagens balisticas, que atendem & norma NIJ
2008, como as que adotam camadas téxteis para blindagem flexivel, somente dois trabalhos
até 2023 trataram da utilizacao de fibras vegetais em substituicao as fibras de aramida
e de polietileno (MAHESH; HARURSAMPATH; MAHESH, 2022; FEHRENBACH et
al., 2023), enquanto hd um nimero bem maior de pesquisas acerca de blindagens leves
utilizando materiais sintéticos dentre os estudos sobre balistica em geral. No grafico da

Fig. 1.2 esta representado este quantitativo.
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Figura 1.2 — Publicacoes sobre blindagens leves comparadas as publicagcoes sobre balistica
desde 1990.

Fonte: Base de dados SCOPUS.

Essa discrepancia observada no grafico acima evidencia o fato de que ha necessidade
de ainda se explorar outros potenciais de aplicacao de uma fibra vegetal nos estudos sobre
balistica, ainda que aliado a outros materiais, dado que o tecido natural isoladamente
apresenta propriedades muito inferiores a um tecido sintético balistico (RIBEIRO et al.,
2022; MAHESH; HARURSAMPATH; MAHESH, 2022). Uma das combinagdes de material
de relativa criatividade e com resultados relevantes foi apresentada por Gates (1968) e
continuada por Lee, Wetzel e Wagner (2003), os quais realizaram a impregnagao de tecidos

com fluidos poliméricos aditivados com particulas ceramicas.

Em vista desse progresso no desempenho de tecidos, o presente trabalho visa
explorar a substituigio das fibras sintéticas pelas fibras naturais lignocelulésicas (FNLs)
para aplicacao em blindagens leves, aliadas a um material fluido aditivado com particulas
cerAmicas (FAd). Sera caracterizado e estudado o comportamento balistico, mecanico e
térmico do tecido de linho impregnado com FAd composto por PEG 400, particulas de
silica (SiO,) e adigdes de carbeto de boro (B4C) em proporgoes estruturadas na dire¢ao
de otimizar o desempenho balistico. Para isso, propoe-se estudar amostras compostas de
camadas de tecido de linho sem e com impregnagao por FAd composto de uma fragao em
massa de 50, 55, 60 e 65% SiO,, as quais ainda nao foram estudadas até o momento, e
posterior adi¢ao também inédita de 5% em massa de B,C para anélises mecanicas, térmicas

e balisticas, bem como de caracterizacao de cada material envolvido.
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1.1 Justificativa

O Programa de Pos-Graduagao em Ciéncia dos Materiais do IME tem como foco
aplicacoes militares para as pesquisas desenvolvidas. Nesse contexto, a justificativa desta
proposta reside na investigacao do tecido de linho impregnado com fluido viscoso, visando
motivar a substituicdo de materiais sintéticos convencionalmente utilizados, com base nos

estudos desenvolvidos pela linha de pesquisa de materiais compésitos e fibras naturais.

Do ponto de vista financeiro, o custo de obtencao do tecido de linho apresenta
potencial para reducio dos custos em comparacao com materiais sintéticos como aramida
e UHMWPE;, o que pode ser um fator positivo para as Forcas Armadas e Auxiliares. Além
disso, a utilizagao das fibras naturais favorece o desenvolvimento de economias locais
que tém a cultura vegetal como meio de subsisténcia. Do ponto de vista cientifico, a
originalidade deste estudo reside na avaliacao do desempenho balistico, térmico e mecanico
de blindagens leves construidas com tecidos de fibras naturais impregnadas com fluidos
poliméricos. Assim, o trabalho visa contribuir para o estado da arte de materiais com

aplicagoes militares.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivos Gerais

O principal objetivo deste trabalho ¢é investigar as propriedades mecanicas, fisicas,
morfologicas, térmicas e balisticas de tecidos de linho impregnados com PEG, em proporgoes
de silica e carbeto de boro ainda nao exploradas. O intuito é fornecer uma alternativa

ecologicamente amigavel aos materiais sintéticos.

1.2.2 Objetivos Especificos

1. Caracterizar o tecido de linho e cada fase que compora os fluidos espessantes, bem
como os fluidos produzidos e os materiais conjugados que serao formados a partir da

impregnacao;

2. Analisar as propriedades mecanicas e térmicas dos compdsitos téxteis fabricados,

variando a fracao volumétrica das fases que compoem o fluido espessante;

3. Investigar o desempenho balistico dos compositos téxteis e compara-lo ao do tecido

de aramida;

4. Comparar o desempenho mecanico do compésito investigado com os sintéticos,

utilizando trabalhos publicados e resultados obtidos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Fibras Naturais Lignocelulésicas

As fibras naturais, de maneira geral, compreendem um conjunto de fibras de origem
vegetal, animal e mineral. No entanto, em termos de disponibilidade e sustentabilidade,
as fibras vegetais destacam-se pela maior aceitagao em aplicagoes industriais e pesquisas
cientificas (CRISTALDI et al., 2010). Este tipo de fibra natural é comumente referenci-
ado como fibras naturais lignoceluldsicas (FNLs), devido a predominincia de celulose,
hemicelulose e lignina em sua composicao, além de substéncias em menores proporgoes,
como pectina e extrativos. Os teores de sua composicao variam entre as diversas fibras
existentes, como pode ser observado na Tab. 2.1 para as mais exploradas. Por exemplo,
verifica-se um teor quase nulo de lignina para as fibras de algodao, enquanto as fibras de

juta apresentam cerca de 11,8%.

Tabela 2.1 — Composicao média de algumas fibras naturais lignocelulésicas.

Fibras Naturais Celulose (%) Hemicelulose (%) Lignina (%)

Coco 36,6 37,0 22.9
Picea 41,6 37,3 19,4
Palmeira 43,8 10,1 93,2
Casca Milho 45,7 35,8 4,0
Cana-de-Agiicar 46,0 24.5 19,5
Bambu 41.8 59,8 293
Linho 83,3 125 2.3
Canhamo 85,0— 77,0 3,7-13,0 14 - 224
Juta 45,0 - 71,5 13.6— 21,0 12,0 - 26,0
Kenaf 56,8 — 79,3 9,7-13.6 7.2 -183
Rami 68,6 — 91,0 5,0 - 16,7 0,6 -0,7
Algodao 82,7 - 90,0 5,7 2,0
Sisal 41,14 41,96 10,40

Folha de Abacaxi 12,9 — 34.6 254 - 355

Fonte: Adaptado de Kamarudin et al. (2022).

5,14 — 26,4

As FNLs podem ser classificadas de acordo com a sua origem nas partes dos vegetais,
como, por exemplo, do caule, da semente, da folha ou do fruto. Essas possibilidades de
origens das fibras se traduzem em variacao de diversos parametros. Por conta disso, as
fibras com origem no caule sdo mais usadas por serem mais faceis de extrair e por possuirem
melhores propriedades mecanicas, ainda que fatores externos também contribuam para as
suas caracteristicas finais (VERMA et al., 2016). Para exemplificacio, Khan et al. (2023)
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apresentou percentualmente, na Tab. 2.2, a variacao de composicao das fibras de kenaf,

bem como do tamanho da fibra a partir da origem de extracdo na estrutura da planta.

Tabela 2.2 — Composicao média de algumas fibras naturais lignocelulésicas a partir da
regiao de extracao na planta.

Composicao Cerne Casca Cerne + Casca
Lignina (%) 19,2 14,7 21,2
Celulose (%) 49, 55,0 53,8
Holocelulose (%) 87,2 86.8 87,7
Hemicelulose (%) 25,4 19,1 51,8
Cinzas (%) 1.9 5,4 4,0

Fonte: Adaptado de Khan et al. (2023).

Estruturalmente, as FNLs sdo arranjadas em conjuntos de células formadas por
microfibrilas de maior cristalinidade. Esse material é constituido por celulose, composto
orginico de cadeia linear, que estd conectada em camadas por ligantes amorfos de lignina
e hemicelulose (GHOLAMPOUR; OZBAKKALOGLU, 2020). John e Thomas (2008) clas-
sificam as fibras vegetais como um compdsito em que as fibrilas de celulose ficam aderidas
em uma matriz composta por lignina e hemicelulose, formando uma rede tridimensional,

conforme apresentado na Figura 2.1.

- Microfibrilas
Cristalinas

L~ Regido
Amorfa

Figura 2.1 — Estrutura basica de uma FNL.
Fonte: Adaptado de Fornari-Jr (2017).

Ao se observar detalhadamente a Figura 2.2, é possivel perceber que essas fibras
apresentam uma estrutura complexa. O material natural é constituido de uma parede
primaria e trés secundarias, além de microfibrilas distribuidas de forma helicoidal e do

liimen no centro para a passagem de nutrientes. A parede primaria apresenta uma rede
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espacada e irregular de microfibrilas de celulose compactadas, enquanto que as paredes
secundarias apresentam maior densidade de celulose em matriz hemicelulose. Estas paredes
diferem entre si a partir da orientagdo do dngulo microfibrilar (AMF) e a razao do teor
entre celulose e hemicelulose/lignina. Vale destacar que a segunda parede secundéria (S2)
¢ a camada mais espessa da microfibra e, consequentemente, a mais importante para o
desempenho mecéanico da fibra (JOHN; THOMAS, 2008).

Limen

Paredes
$2 Secundarias
Microfibrilas
S1
Parede
Primaria

Figura 2.2 — Esquema de uma fibrila que compde uma FNL.

Fonte: Adaptado de Han (2010).

A celulose, que compde as cadeias de microfibrilas, é um polimero natural formado
por unidades de [-glicose com ligacoes de [-1,4-glicosidicas, as quais contém grupos
hidroxila alcodlicos que conferem ao material a caracteristica hidrofilica. A presenca
desses grupos hidroxila também proporciona a cristalinidade do material por meio de
ligacoes de hidrogénio e forcas de van der Waals que orientam quimicamente o alinhamento
de suas moléculas. Embora nao ocorram variagoes quimicas entre as fibras, o grau de
polimerizacao apresenta Hutuagoes nos valores para cada FNL. Esse parametro esta
diretamente relacionado com a propriedade mecanica do material (LI et al., 2021; ZHAO
et al., 2020).

As microfibrilas de celulose estao dispostas helicoidalmente, e sua inclinagao é
denominada dngulo microfibrilar (AMF), ou seja, a declividade entre a fibrila e o eixo
paralelo da célula fibrosa. Este dngulo é distintivo em cada FNL e é um dos determinantes
do desempenho mecanico da fibra, além de ser um parametro do percentual de composicao
da celulose, lignina e hemicelulose, e do grau de polimerizacio (CHOKSHI et al., 2020;
PINTO; RODRIGUES; BERNARDO, 2020).



Capitulo 2. Revisio Bibliogrdfica 25

Por sua vez, a lignina, segunda em maior abundancia nas fibras vegetais, é um
polimero de hidrocarbonetos complexos com constituintes alifaticos e aromaticos. Sua
composi¢ao esta associada a celulose por ligacoes covalentes entre as cadeias de lignina e
os constituintes da celulose e hemicelulose. O alto teor de lignina proporciona rigidez a
fibra, ainda que isoladamente tenha resisténcia mecanica menor que a celulose pura, além
de conferir cardter hidrofébico a fibra. A lignina atua como um agente de cimentacao entre
as células, assegurando uma melhor transferéncia de tensoes entre as fibrilas (CHOKSHI
et al., 2020; THOMAS et al., 2011).

Na Figura 2.3 estd exemplificada a presenca de microfibrilas em uma fibra de

canhamo, aderidas em uma matriz amorfa de lignina e hemicelulose.

»ibtas aderidas em
matriz amorfa

mad 0| det 30 pm ——
2500 x |ETD LME-IME
Figura 2.3 — Micrografia de uma fibra de cianhamo para visualizacao de lignina entre
microfibrilas (2500 x).

Fonte: Préprio autor.

A hemicelulose, por sua vez, consiste em um grupo de polissacarideos presentes na
area de interacao entre a celulose e a lignina. Trata-se de um composto que atua como
matriz de cimentacao entre as microfibrilas de celulose e mantém sua ligagao com a celulose
mesmo apoés a degradagao da lignina. Apresenta ramificagoes nas cadeias e um grau de
polimerizacao inferior ao encontrado na celulose, além de possuir um carater altamente
hidrofilico e ser solivel em solugao alcalina (FUQUA; HUO; ULVEN, 2012).

Na Fig. 2.4, estd esquematicamente representada a distribuicao da celulose, lignina

e hemicelulose em uma fibra natural, de maneira semelhante a um compésito reforcado.
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Celulose

Fibra Natural 7 e Y
Lignoceluldsica Lignina Hemicelulose

Figura 2.4 — Imagem esquematica da distribuicao da celulose, lignina e hemicelulose na
célula fibrosa.

Fonte: Adaptado de Jung et al. (2022).

Dada a auséncia de FNLs longas e continuas na natureza, a adogao da forma em
tecido emerge como uma escolha apropriada, sobretudo a luz dos avancos nas técnicas de
fiagdo e tecelagem. Conforme destacado por Hosur et al. (2004), os tecidos, caracterizados
por uma disposigao bidirecional das fibras, podem conferir a um compésito, quando adota-
dos como reforco de uma matriz polimérica, uma resisténcia a fratura de aproximadamente
4 a 5 vezes superior em comparaciao com fibras unidirecionais. Adicionalmente, os fios
da trama e do urdume podem assumir distintas formas de entrelacamento. Os arranjos
predominantes sao ilustrados na Figura 2.5, sendo a forma simples (a) a adotada no

presente trabalho.

Figura 2.5 — Arranjos de tecido A) Simples; B) Sarja; C) Cetim; D) Cesta; E) Leno.
Fonte: John e Thomas (2008)

As FNLs exibem algumas vantagens e desvantagens em comparacio com as fibras

sintéticas, amplamente utilizadas em aplicagdes de engenharia e militar. A Tab. 2.3 lista
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alguns pontos relevantes, destacados por Rahman, Maniruzzaman e Yeasmin (2023),

especialmente para aplicacoes de engenharia.

Tabela 2.3 — Vantagens e desvantagens do uso das FNLs.

Vantagens das FNLs

Desvantagens das FNLs

A baixa densidade proporciona
maior resisténcia especifica e
rigidez do que outros materiais
sintéticos.

A produgdo é viavel a partir de
investimentos e custos

muito baixos.

O processamento é bastante
acessivel, sem necessidade

de uso de maquinario de

alto custo.

Estabilidade térmica relevante e

propriedades actuisticas isolantes.

Biodegradavel e ecofriendly.

Baixa resisténcia ao impacto.

Vida dtil reduzida em relagao
aos sintéticos

A temperatura de processamento
pode proporcionar modificacoes
fisioquimicas.

A qualidade e as propriedades
da fibra flutuam a partir do
processo de colheita ou
producao agricola.

Baixa adesao na interface
fibra/matriz polimérica.

Fonte: Adaptado de Rahman, Maniruzzaman e Yeasmin (2023).

Para aplicagoes que demandam desempenho mecanico, foco deste trabalho, a ampla

variagao nos valores das propriedades mecéanicas pode ser atribuida as diferencas nas

estruturas das fibras, decorrentes das condi¢oes ambientais em que se desenvolveram e

da regiao da planta em que foram extraidas. No entanto, é possivel trata-las para obter

incrementos nas propriedades (FARUK et al., 2012). A Tabela 2.4 apresenta valores dos

parametros mais relevantes para aplicacoes de engenharia.
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Tabela 2.4 — Propriedades de algumas fibras vegetais.

Massa Resisténcia a Moddulo de

Fibra Especifica Tracao Elasticidade Defor‘ryn -
(g/cm®)  (MPa) ( GPa) (%)
Coco 1,2-1.5 95-230 3-6 15-51
Algodao 1.5-1.6 287-800 6-13 3-10
Linho 1,53 745-1145 44-61 2,07
Canhamo 1,48 690 70 1,6
Juta 1,3 393-773 27 1.5-1.8
Kenat 1,4-1,5 223-930 15-53 1,0-2,7
Rami 1.5 560 25 2,5
Sisal 1,3-1,5 363-700 9-38 2,0-7,0
Aramida 14 3000-3150 63-67 3,3-3,7
E-glass 2,56-2,6 20003500 70-76 1,8-4.8

Fonte: Adaptado de Gholampour e Ozbakkaloglu (2020) e Li et al. (2020).

Uma estratégia para otimizar as propriedades e reduzir essas amplitudes consiste
na degradacao da parte amorfa da fibra, resultando no aumento da cristalinidade e na
diminuicao da densidade de defeitos. No entanto, a concentracao do tratamento pode
deteriorar as propriedades mecanicas, indicando a necessidade de um aprofundamento
antes da aplicagdo na FNL (KOOHESTANTI et al., 2019).

2.1.1 Fibras de Linho

As fibras de linho sdo um tipo de FNL extraidas do caule da planta Linum
usitatissimum, pertencente a familia das Linaceae. De uma tinica planta de linho, é possivel
obter entre 10 e 40 feixes de fibras do caule, dos quais podem ser extraidas de 10 a 40
fibrilas aderidas em lamelas intermedidrias de pectina por meio de maceracao (CHARLET
et al., 2009).

Com os indicios do aumento dos problemas climaticos, diversas industrias tém
voltado cada vez mais sua atencdo para as fibras naturais. Baley, Bourmaud e Davies
(2021) destacam que a capacidade de se obter fibras de linho por hectare, considerando
tanto fibras longas quanto curtas, saltou de cerca de 530 kg no periodo entre a Primeira e

a Segunda Guerra Mundial para cerca de 2300 kg em 2018 em alguns paises da Europa.

De acordo com as informagoes descritas no trabalho de Baley et al. (2020), o cultivo
da planta do linho se mostra positivo para a obtencao de fibras naturais. Os autores
ressaltam que, a partir de uma semeadura de 1500 a 1900 sementes/m?, obtém-se cerca de
1500 e 1600 plantas/m? vidveis para a extracao de fibras. Além disso, os autores relatam
que a utilizagao de sementes certificadas proporciona um poder de germinacao acima de

92% e uma série de outras vantagens que garantem a limitacdo de perdas no cultivo. Na
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Fig. 2.6, é apresentado um esquema dos feixes de fibras de linho.

- %

Figura 2.6 — Fibras de linho aderidas por uma lamela intermediaria.

Fonte: Adaptado de Baley et al. (2020).

O linho é um dos materiais naturais comprovadamente mais antigos adotados pelo
homem. Resquicios da fibra foram encontrados em cavernas na regiao do Caucaso, datando
de cerca de 30.000 anos, estimados do periodo paleolitico superior (KVAVADZE et al.,
2009). Na Fig. 2.7, é apresentada uma imagem de uma mumia datada de cerca de 4.000

anos, na qual foram identificadas pecas de armaduras e roupas compostas por linho.

Figura 2.7 — Mimia encontrada no atual Egito utilizando aderecos fabricados com linho.

Fonte: Adaptado de Melelli et al. (2021).

Ao observar os tempos recentes, com a evolugao da ciéncia e engenharia, nota-se que
o uso do linho para fins tecnologicos ja esta consideravelmente consolidado, como retrata o
trabalho de Baley, Bourmaud e Davies (2021). Neste trabalho, é realizado um levantamento
de 80 anos de utilizacao do linho em materiais compositos para diversas aplicagoes, incluindo
em aeronaves, por exemplo. Além das aplicagoes téxteis e de engenharia, o linho oferece
uma ampla gama de possibilidades de uso de outras partes da planta: os mesmos autores
citam que a fibra e o 6leo extraido da semente do linho sao utilizados até mesmo na

fabricacdo das notas de ddélar americano.



Capitulo 2. Revisio Bibliogrdfica 30

O cultivo da Linum usitatissimum ocorre em regides e condicoes variadas. Embora
a planta seja predominantemente cultivada em areas de clima temperado, como nos paises
ocidentais da Europa, um volume significativo de culturas de linho também é observado
na China, India, Nova Zelandia e Rissia, no leste europeu (RICHELY et al., 2022).
Nas Américas, sua producao ¢ observada em paises como Canadd, Estados Unidos da
América, Argentina, bem como no Brasil, sobretudo em regices subtropicais no sul do
pais (GARCIA et al., 2020). O periodo de extracio da planta é bem definido: quando
a plantacao ¢ realizada nessas regioes por volta dos meses de abril e marco, a colheita
geralmente ocorre entre julho e agosto. No entanto, nos paises cujas temperaturas sdo mais
elevadas, o cultivo geralmente ocorre em novembro, com a extra¢ao em margo (RICHELY
et al., 2022).

O processo produtivo do linho consiste nas etapas de cultivo, colheita, maceragao,
secagem, extracao da fibra e limpeza. Richely et al. (2022) menciona as duas principais
formas de extragéio de fibra para o linho ainda no caule, e Horne (2020), Khan et al. (2023)

complementam a descri¢ao desses processos:

« Por orvalho: Os caules sao deixados espalhados na superficie, sujeitos as variagoes
climéaticas, por um periodo entre 2 e 8 semanas. A umidade e a variacdo de tempera-
tura criardao um ambiente propicio a agao de fungos e bactérias que degradarao a
parte central do caule, cujos feixes envolvem. Esta forma de extracao provoca menor
impacto na natureza e é amplamente empregada na Europa devido as restri¢coes
ambientais. Entretanto, esse processo resulta em decréscimo na qualidade do material

quando comparado com as fibras extraidas pelo processo por dgua.

« Por agua: Os caules colhidos sdo deixados submersos em agua corrente por 7 a 14
dias, podendo-se reduzir o tempo conforme a temperatura da dgua aumenta. Esse
método geralmente é acompanhado da utilizacao de aditivos quimicos. Para producao
téxtil, essa metodologia proporciona materiais de qualidade superior. No entanto,
como mencionado anteriormente, enfrenta resisténcia por parte de alguns paises
devido ao impacto negativo elevado no meio ambiente. Ainda é amplamente adotado

em campos de extracao no Egito e em paises asiaticos.

Como ja mencionado na Tab. 2.4, as composi¢oes das fibras lignoceluldsicas apresen-
tam amplas variagoes. Como descrito anteriormente, essa caracteristica ¢ uma consequéncia
de fatores variados, como as condigoes de cultivo e colheita, o estdgio de crescimento da
planta, o local de extracdo da fibra e os processamentos utilizados. A Tab. 2.5 apresenta
a proporgao dos constituintes da fibra de linho, como celulose, hemicelulose, lignina e

pectina.
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Tabela 2.5 — Composi¢ao quimica das fibras de linho de diferentes autores.

Celulose Hemicelulose Pectina Lignina

(%) (%) (%) (%) Referéncias
60 - 85 14 - 20,6 1,8-15 1-3 Bourmaud et al. (2018)
86,5 8,6 - 4,9 Castellani et al. (2016)
64 + 2 133+ 1 6,1 +04 49+ 1,2 Prezetal (2019)
66,3 + 3.5 18,8 £ 2,7 - 2,2+ 0,1 Mondragon et al. (2014)

Fonte: Adaptado de Richely et al. (2022).

Conforme antecipado, a variabilidade na composicio reflete nas propriedades
mecanicas e fisicas finais, critérios essenciais na escolha de materiais para refor¢co em
compositos. A Tab. 2.6 apresenta valores de propriedades para o linho, comparando-os
com os das fibras de vidro e aramida. Observa-se uma falta de uniformidade na resisténcia
a tracao das fibras naturais, evidenciada pelo alto desvio padrao e pela amplitude dos
valores. Ja nos materiais sintéticos, esses intervalos sao menores, mantendo-se em uma

ordem de grandeza.

Tabela 2.6 — Propriedades mecanicas das fibras de linho comparadas as fibras sintéticas.

Resisténcia Mod. de

Fibra a tracao Elast. ](:)‘; § Referéncias
(MPa) (GPa) .
Yan, Chouw
Linho 1454 + 835 68,2 4+ 35,8 2,3+ 06 e Jayaraman
(2014)
Yan, Chouw
345 - 1500 27.6 - 90 27-3,2 e Jayaraman
(2014)
Karimah et al.
1500 27,6 3,2 (2021)
Vigneshwaran
800 - 1500 60 - 80 1,2-16 et al. (2020)
Khan et al
500 - 1500 27,6 2,7-3,2 (2023)
. Singh et al
Vidro 2000 - 3500 800 - 1400 = (2017)
Ara- Singh et al
mida 3000 - 3150 2142,8 - 2250 - (2017)

Fonte: Adaptado de Gholampour e Ozbakkaloglu (2020).

Embora o uso de compdsitos reforcados com fibras naturais esteja em constante
crescimento, as fibras de linho sdo objeto de estudo ha bastante tempo em combinagao
com matrizes poliméricas. Em 1939, o pesquisador Norman De Bruyne, um dos pioneiros

no estudo de compositos reforcados com FNLs, publicou um trabalho sobre o uso de
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compésitos fendlicos reforcados com fibras de linho, denominado Gordon Aerolite (BALEY;
BOURMAUD; DAVIES, 2021). Este material foi concebido inicialmente para aplicacio
em aeronaves, ap0s a observacio das limitagoes das resinas fendlicas em papéis kraft
durante a Segunda Guerra Mundial. Desde entdo, varios estudos tém explorado aplicagoes
praticas do linho, incluindo o desenvolvimento de materiais para construcgao civil, setor
automotivo, embalagens, indistria naval (OUN et al., 2022; RAJAMURUGAN et al., 2022;
PANTALONI et al., 2022; RAPONI et al., 2021), e até mesmo na indidstria militar para
aplicacoes balisticas (ISMAIL et al., 2022; SARASINI et al., 2018). A Figura 2.8 apresenta
as publicacoes relacionadas as palavras-chave "flax fiber"e "mechanical application', obtidas
da base SCOPUS.
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Figura 2.8 — Publicacoes com as palavras-chave "flax fiber'e "mechanical application"de
1975 até 2023.

Fonte: Proprio autor.

Dessas publicacoes, foram identificadas as areas do conhecimento relacionadas ao

termo "flax fibers"desde 1974 na base "Web of Science', apresentadas na Figura 2.9
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Figura 2.9 — Areas do conhecimento com publicacdes relacionadas & "flax fibers"desde
1974.

Fonte: Proprio autor.

Nota-se que aproximadamente 60% dessas publicagoes referem-se a estudos na drea
de ciéncia dos materiais e engenharia, abrangendo temas como materiais compositos e
poliméricos. Surpreendentemente, cerca de 12% de todas as publicacoes estao relacionadas
a tecidos, objeto do presente trabalho. Com isso, fica demonstrada a relevancia do material
e de seu formato, bem como a necessidade de se dar continuidade a exploragao de suas
qualidades.

2.2  Fluidos Viscosos

Os fluidos newtonianos sao substancias que apresentam um comportamento cons-
tante quando se analisa a viscosidade em funcao do gradiente de velocidade do cisalhamento.
Diz-se que esses fluidos obedecem a lei de Newton, pois mantém a linearidade entre a
tensao de cisalhamento e a taxa de cisalhamento. Na Figura 2.10 é possivel observar esse

comportamento em relaciao aos demais tipos de fluidos.
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Plastico de Bingham

Fluido Espessante

Viscosidade

Newtoniano

Fluidificante

Taxa de cisalhamento

Figura 2.10 — Curva de viscosidade por taxa de cisalhamento tipicos para cada tipo de
fluido.

Fonte: Adaptado de Zhu et al. (2015).

Contudo, quando se discute sobre os fluidos de importancia para a engenharia e
ciéncia de materiais (polimeros fundidos, solugoes de polimeros em solventes de baixo
peso molecular, emulsoes, suspensoes e blendas), os fluidos nao podem ser representados
por este comportamento linear, e sim por aqueles que apresentam componentes elasticas,
além de ndo se comportarem como puramente viscoso (CANEDO, 2018). Esses fluidos sdo
ditos "nao lineares"ou "nao newtonianos'e passam a apresentar uma viscosidade aparente,
ou seja, variavel com o cisalhamento a que o material é submetido ao longo do tempo.
Dentre os diversos comportamentos que esses fluidos podem apresentar, dois sao principais:

espessamento e fluidificagao.

Os fluidos espessantes por cisalhamento (FEC), amplamente conhecidos pelo termo
inglés Shear Thickening Fluid (STF), sdo fluidos que apresentam um aumento nio linear
da viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento acima de um valor critico. Por
sua vez, os fluidificantes (FF) apresentam um comportamento viscoso contrério, ou seja, a
viscosidade decresce com a ampliacdo do cisalhamento. Na Figura 2.11 esta representado
um esquema do comportamento viscoso de um fluido hipotético. Observa-se inicialmente
que a atuacao do material esta intimamente relacionada a interagao das duas fases que
compdem um fluido ndo newtoniano: dispersa, geralmente particulas sélidas micrométricas

(circulos coloridos na figura); e dispersante, como resinas e dgua (fundo branco na figura)
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(MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019).
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Figura 2.11 — Comportamento da viscosidade de um FEC submetido a variacao da taxa
de cisalhamento.

Fonte: Adaptado de Weerasinghe, Mohotti e Anderson (2020).

Observa-se que o fluido apresenta uma certa taxa de cisalhamento critica apos
um periodo de linearidade e decréscimo na viscosidade aparente. Weerasinghe, Mohotti
e Anderson (2020) explicam que, para altas taxas de cisalhamento em fluidos densos, a
viscosidade pode aumentar de forma tao abrupta que pode aparentar um comportamento
descontinuo. Ding et al. (2013) retratam que diversas pesquisas se dedicaram a explicar o
mecanismo de espessamento, principalmente em relagao a esse carater descontinuo, que
sao de ampla investigacdao em ciéncia dos materiais. Dentre elas, os autores destacam a
formulacao da teoria do hidroaglomerado e o modelo de contato reoldgico, apresentados

de forma resumida abaixo.

e Teoria do Hidroaglomerado: O primeiro conceito explica o aumento da viscosidade
pela formacao de aglomerados na suspensao com o aumento do cisalhamento, o que
eleva as forgas de arraste e lubrificacao das particulas. Dessa forma, o aumento da
compressao entre as particulas é proporcional a elevagao da taxa de cisalhamento.
Ainda assim, essa teoria se mostra limitada na determinagiao de comportamento
descontinuo, o qual ocorre ao se utilizar uma proporcao alta de particulas sélidas em
um FEC. A viscosidade do material tende a crescer de forma tao abrupta que atribui-
se a este comportamento um carater descontinuo (MAWKHLIENG; MAJUMDAR,
2019).
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« Modelo de Contato Reologico: O modelo leva em conta, além da forca de lubrificacio,

a friccdo entre as particulas soélidas. O atrito no contato é considerado a forca

dominante no espessamento, principalmente quando a distancia entre particulas

dispersas no fluido diminui a um certo valor. Quando o atrito cessa, o espessamento

tende a zero. Com isso, o modelo consegue prever o comportamento descontinuo dos
fluidos (MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019).

Muiltiplos parametros relacionados a fase dispersa e ao meio dispersante influenciam

no comportamento nao linear do material. Em trabalhos anteriores, sao citados diversos
possiveis fatores (GURGEN; KUSHAN; LI, 2017; MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019;
RIBEIRO et al., 2022). Na Tabela 2.7, resumiram-se em sete aspectos significativos.

Tabela 2.7 — Fatores que influenciam na propriedade dos fluidos aditivados.

Fase Fator

Descrigao

Percentual

Particula

O aumento na concentracdo de particulas (em % em peso) aumenta a

viscosidade do fluido e provoca um aumento nas forgas hidrodindmicas

devido a redugdo da distdncia entre as particulas, aumentando o
nimero de hidroclusters em pequenas taxas de cisalhamento.

Razao de
Aspecto

Particulas com altas propor¢oes sdo mais propicias para aumentar o
intertravamento das particulas e os movimentos rotacionais no fluxo.
Possuem maior possibilidade de contato com particulas proximas,
desencadeando o aumento da viscosidade aparente.

Didmetro

Particulas menores aumentam a viscosidade das misturas devido ao
aumento do nimero de particulas por unidade de volume em
dispersoes de particulas mais finas, resultando em uma maior
densidade de ligagio interparticulas. Entretanto, particulas de maior
didmetro proporcionam diminuigao da taxa de cisalhamento critica
para o espessamento.

Interagao
entre
particulas

Durante o comportamento de espessamento por cisalhamento, as
particulas podem permanecer neutras e se repelirem devido a
interacdes entropicas ou estereoscépicas.

Dureza

Particulas mais duras levam a um comportamento de espessamento
devido as suas propriedades mecinicas aprimoradas. Na interacgio
das particulas, aquelas com baixa dureza nio conseguem suportar o
aumento das tensdes, resultando em queda na viscosidade.

Peso

Fluido Molecular

Dispersante

Fluidos de maior peso molecular exibem maior viscosidade em taxas

de cisalhamento mais baixas devido a cadeias moleculares mais longas,

o que torna dificil que camadas adjacentes de fluido se aproximem
umas das outras.

Temperatura

A viscosidade das suspensoes diminui com o aumento da temperatura.

A redugio ocorre devido a redugao da forga da ligagio de hidrogénio.
Além disso, o movimento browniano é aumentado, desordenando a
estrutura espessa e atrasando a taxa de cisalhamento critica para
valores mais elevados.

Fonte: Adaptado de Ribeiro et al. (2022).

Dentre os fatores listados pelos autores, destacam-se quatro dos quais o trabalho ira
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avaliar: propor¢ao volumétrica, tamanho dos graos, adi¢ao de particulas e peso molecular
do fluido dispersante. A propor¢ao de particulas é o parametro principal no ajuste da
propriedade reoldgica do fluido aditivado (WEI; LIN; SUN, 2022): em teoria, o aumento do
volume de particulas na suspensao provocara aumento da viscosidade inicial e diminui¢ao
na taxa de cisalhamento critica, na ocorréncia de espessamento do fluido. Mawkhlieng e
Majumdar (2019) cita que uma propor¢ao minima de 50% em massa de SiO, é consenso
nas pesquisas, porém a investigacao ainda é recomendada por diversos fatores como
compatibilidade entre as fases do fluido. A variagdo de viscosidade a partir da variagao
de massa de particulas foi evidenciada em trabalhos anteriores, como apresentado na Fig.
2.12 (MAHESH; HARURSAMPATH; MAHESH, 2022; PETEL et al., 2015a).
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Figura 2.12 — Variacao da viscosidade aparente para fluidos aditivados de diferentes pro-
porgoes de (A) carbeto de silicio e (B) silica.

Fonte: Adaptado de Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022) e Petel et al. (2015b).

O tamanho da particula também influencia significativamente na viscosidade
aparente. Diversos sao os resultados ja observados que relatam que tamanhos de particulas
maiores proporcionaram uma reducao na taxa de cisalhamento critica para espessamento
(GURGEN; KUSHAN; LI, 2017). Os mesmos autores também afirmam que a adicio
de particulas metalicas ou ceramicas como segunda fase de um FEC pode favorecer
o espessamento, o que ficou evidente no trabalho de Giirgen (2020). O mesmo autor,
em outro trabalho, evidenciou este incremento da viscosidade a partir da adicdo de
B,C (GURGEN; KUSHAN; LI, 2017), apresentado no grafico da Fig. 2.13, com um

comportamento fluidificante, porém de elevada viscosidade.
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Figura 2.13 — Influéncia da adi¢do de B,C como segunda fase do FAd de SiO,, a 20 °C.

Fonte: Adaptado de Giirgen, Li e Kushan (2016)

Por fim, o peso molecular pode estar diretamente relacionado com a viscosidade,

porém deve-se avaliar previamente a interagao entre as particulas e o meio em que estao
dispersas (WEI; LIN; SUN, 2022; MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019). Na Fig. 2.14

esta representado um grafico de comparacao entre resinas com pesos moleculares distintos,

0 que acarretou em variacoes nas viscosidades e um comportamento espessante do fluido.
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Figura 2.14 — Comparacao entre viscosidade de resinas diferentes para aplicacao em FEC.

Fonte: Adaptado de Wei, Lin e Sun (2022).
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Quanto as aplicagoes, Ding et al. (2013) cita as principais observadas em traba-
lhos publicados. Destacam-se dispositivos com rigidez adaptativa, como amortecedores;
estruturas inteligentes; e protecoes balisticas, aplicacao que sera desenvolvida no presente
trabalho e detalhada na Secao 2.4.1, na qual se expde a combinagao de materiais téxteis e
FAd.

2.3 Fase Dispersa

23.1 Silica

O diéxido de silicio (SiO,), também denominado de silica, é composto naturalmente
dos dois elementos mais abundantes da Terra, oxigénio e silicio, e compoes cerca de 60% da
crosta terrestre. Também é encontrada, em quantidades menores, em plantas como arroz,
bambu e cevada; e em quantidades maiores, em terras diatomaceas (SINGH et al., 2024).
O material é classificado como polimorfo por existir em trés formas cristalinas, ainda que
em composicoes quimicas idénticas: quartzo, tridimita e cristobalita. A Fig. 2.15 resume o

polimorfismo da silica a temperatura ambiente.
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Figura 2.15 — Polimorfismo da silica a temperatura ambiente.

Seu uso esta presente na vida do homem por tempos imemoridveis, desde a forma
de silex para ferramentas e armas até em argilas e areias utilizadas em utensilios ceramicos
cotidianos, como vidros, esmaltes e abrasivos. Pode ser encontrado em forma cristalina,

como o quartzo, ou amorfa, como a silica gel, sendo o exemplo da primeira forma a
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modificacdo mais estdvel em temperatura ambiente e presente em 12% da crosta terrestre
(BERGNA, 1994; MOORE, 1999).

O composto se apresenta em unidades tetraédricas Si0, aleatoriamente distribuidas
e unidas por pontes de siloxanos em seu interior, Si-O-5i, e contém grupos silanois vicinais,
Si-OH, e geminais, HO-Si-OH, dispersos na superficie (PRADO; FARIA; PADILHA,
2005). Esses grupos silanol (-Si-OH-) e siloxano (-Si-O-Si-) formados na superficie da silica
conferem uma natureza hidrofilica as particulas. A superficie da silica apresenta terminagoes
com trés categorias de silanol: silanol livre ou isolado, silanol vinculado a hidrogénio
(vicinal) e silandis geminais. Os grupos silanol em particulas vizinhas estabelecem ligagoes
de hidrogénio, propiciando a formacio de agregados. Essas conexoes mantém as particulas
de silica agrupadas, preservando a integridade dos agregados (MORROW; MCFARLAN,

1992). Na Fig. 2.16 esta ilustrado esquematicamente os grupos silanol e pontos de siloxano.

Silanol Silanol
Isolado Geminais

Sllanol
Vicinal HZ_ 5 "%8 Silanol
H P =Py Vicinal

Siloxanos

Figura 2.16 — Tipos de grupos silanol e pontes de siloxano na superficie da silica.

Dois tipos de transformagoes de fase podem ocorrer na silica: transformagoes
reconstrutivas e martensiticas. Na reconstrutiva, a estrutura é desagregada em unidades
menores que necessitam ser reconstruidas nas estruturas «. Isso ocorre pela quebra das
ligacoes Si-O-Si, seguida pelo rearranjo do tetraedro SiQ,. Tais transformacoes caracterizam-
se por serem lentas e demandam consideravel quantidade de energia para alterar a rede
cristalina, além de nao serem reversiveis. Ja na transformacgao martensitica, as ligagoes
de primeira coordenagio permanecem intactas, ocorrendo apenas pequenas alteracoes na
direcao e no comprimento, resultando em transformacoes instantédneas. Essa transformacao
pode ser caracterizada pela baixa barreira de energia entre as fases. A silica amorfa dividida

¢é consideravelmente mais reativa do que a silica cristalina.
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A temperatura ambiente, o quartzo se apresenta comumente em a-quartzo até 575
°C, acima da qual pode-se observar uma transformacao para uma estrutura hexagonal,
chamada S-quartzo. Para temperaturas acima de 900 e 1450 °C, presencia-se a formacao
das formas tridimita e cristobalita. A formacao deste iltimo polimorfismo é cineticamente
favorecida na desvitrificacao da silica amorfa e no aquecimento de quartzo acima de 900

°C. Quando formada, ndo se inverte em quartzo no resfriamento (MOORE, 1999).

Trabalhos corroboram o beneficio do uso da silica em materiais diversos. A particula
¢ amplamente adotada como reforco e agente melhorador de superficie de compdsitos
poliméricos. Além disso, a SiO, reduz as tensoes interfaciais e diminui o tamanho das
particulas do compdsito. Oferece alta interacao interfacial, levando a microcompdsitos
e nanocompdsitos termicamente e quimicamente estéveis. A medida que o tamanho das
nanoparticulas de silica diminui, sua capacidade de melhorar as propriedades do composito
aumenta (MEER; KAUSAR; IQBAL, 2015). Exemplos praticos podem ser citados: Chung
(2010) relata que sua adi¢do em cimentos resulta em misturas com porosidade reduzida,
contribuindo para a resisténcia a corrosao do concreto armado. Petel et al. (2015a)
comparou FECs fabricados somente com carbeto de silicio com a mistura entre silica e
carbeto de silicio para aplicagdo em blindagens fluidas. O resultado mostrou um aumento
de cerca de 5 vezes no limite balistico e total absor¢ao da energia cinética de um projétil a

200 m/s, diferentemente do FEC com carbeto de silicio somente.

Na Tab. 2.8 estao apresentados trabalhos que estudaram o uso da silica em diferentes
proporgoes e didmetros como uma das fases dispersas num FAd para impregnacao de

tecidos sintéticos, a fim de corroborar seu amplo emprego.

Tabela 2.8 — Trabalhos sobre impregnacao de tecidos em que se adotou a silica como uma

das fases.
Referéncia Particula Diametro Contetido em Peso
Haro, Szpunar e Odeshi (2016) Si0, 200 - 300 nm 50%
Olszewska et al. (2017) Si0, 7 nm 25%
Yeh et al. (2019b) 510, 15 nm 20, 30, 40 e 50%
Yeh et al. (2019a) Si0, 15 - 20 nm 40%
Liu et al. (2020b) Si0,, GO e CNT 100 nm 20%
Chang et al. (2021) Si0, 10 - 30 nm 40%
Jeddi, Yazdani e Hasan-nezhad (2021) Si0, 12 nm 20%
Katiyar, Nandi e Prasad (2021) Si0, 10 nm 25%
Zhang et al. (2021a) 5i0, 370 nm 0e70%
Bablu e Manimala (2022) 510, 80 - 100 nm 0, 10, 30 ¢ 40%
Hasan-nezhad, Yazdani e Jeddi (2022) Si0; 12 nm 30, 40, 50 e 60%
Kubit et al. (2022) 510, 450 nm 5%
Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022) Si0, 500 nm 10, 20, 30 e 40%
Xu, Zhang e Huang (2022) Si0; e B,C 80 nm e 1,18 e 2,45 pm 0e25¢0,5,10e 15%
Giirgen, Li e Kushan (2016) 510, e B4C 1,11 pm e 1,01 um 5,10, 15 e 20% e 5, 25 e 45%
Zhihao et al. (2022) 510, 100 nm 20%
Zhang et al. (2022) Si0, 20, 100,300 e 650 nm 50%
Bajya et al. (2020) 510, 500 nm 65%

Fonte: Adaptado de Ribeiro et al. (2022)
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2.3.2 Carbeto de Boro

O composto carbeto de boro (B4C) é um material ceramico de elevada dureza e
baixa massa especifica. Na escala Mohs, o material se posiciona logo abaixo do diamante,
com uma dureza de 9,5+, mesmo apresentando uma densidade de 2,4 a 2,5 g/cm?, o
que favorece seu uso em materiais como blindagens. Devido a sua elevada dureza, o B,C
também exibe alta resisténcia abrasiva, situando-se entre 0,4 e 0,422 (VIALA et al., 1997;
XIE et al., 2017).

Além de sua extrema dureza, o carbeto de boro é estdavel em temperaturas elevadas
(DOMNICH et al., 2011). Por essas razoes, é utilizado como abrasivo, material de protecao
em condigoes adversas, em blindagens leves e em barras de controle de reatores nucleares,
devido as propriedades de seu isétopo (SEZER; BRAND, 2001; SURI et al., 2010). Sua
producao em larga escala é conduzida mediante a reducdo de B,O5 na presenca de carbono.
Thévenot (1990) descreve que o achado desse composto remonta a 1858 e os compostos
B3C e B¢C foram individualizados somente nos anos de 1883 e 1894, respectivamente.

Posteriormente, a formula estequiométrica B4C foi validada somente em 1934.

A estrutura cristalina do composto é descrita como romboédrica e apresenta 15
atomos na célula unitaria (B;,Cs). Além disso, o material possui um alto ponto de fusao, em
torno de 2500 °C, e alta resisténcia a oxidacdo atmosférica a 600 °C devido a formacao de
filmes de B,03. O B,C também reage com halogénios em altas temperaturas, conferindo-lhe
boa resisténcia quimica (SCHWARTZ, 2002; BALAKRISHNARAJAN; PANCHARATNA;
HOFFMANN, 2007).

Os produtos de B,C sao fabricados por prensagem quente ou sinterizacdo e tém
ampla aplicacdo como semicondutores, em blindagens e em reatores nucleares como
absorventes de néutrons (VIALA et al., 1997; XU; ZHANG; HUANG, 2022; GURGEN,
2020).

2.4 Blindagens Balisticas

O poder de dano de armas de fogo, aliado a necessidade de redugao de custos,
estimula pesquisas e desenvolvimentos de materiais para protecao balistica. Uma ampla
gama de solucgdes e designs atende a diferentes niveis de ameacas e, ao mesmo tempo,
busca proporcionar conforto ao usuario. Assim, ao buscar uma forma mais abrangente
de classificagao desse utensilio de seguranga na literatura, nota-se que os termos mais
apropriados sao: blindagem flexivel ou leve e blindagem rigida, mais conhecidos pelos
nomes em inglés de soft armor (SA) e hard armor (HA). Por ser o foco do presente

trabalho, as SA sdo descritas e explicitadas na Secao 2.4.1.

As HA sdo comumente usadas por Forcas Armadas para prote¢io contra armas de
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fogo com a capacidade de realizar disparos de mais de 500 m/s, eficazes contra ataques
de revélveres, de uma variedade de rifles e contra fragmentos de explosdes (ABTEW;
BOUSSU; BRUNIAUX, 2021; SALEEM et al., 2022). Ou seja, ¢ um tipo de material
que apresenta desempenho geralmente classificado entre os niveis III e IV da norma do
National Institute of Justice (NIJ) (NLJ, 2008), que aponta uma resisténcia equivalente
a um impacto de calibre .30 - 06 AP com velocidade média de 868 m/s. E um tipo
de blindagem desenvolvida acoplando-se a SA materiais rigidos, como chapas metélicas,
cerdmicas avancadas, placas de compdsito ou uma combinacido de mais de um desses
materiais. O objetivo desses materiais é dissipar totalmente a energia do projétil para
evitar perfuracio ou grande indentacao que possa prejudicar o usuario (CROUCH, 2019).
Na Figura 2.17a e b, estao representados um esquema do material balistico e sua forma de

utilizagao.

Camada de Nylon

Camada Ceramica

Camada Intermediaria

Camada Metélica

Camada de Fundo

(a) (b)

Figura 2.17 — (a) Camadas de uma HA; e (b) acoplamento da HA em uma SA.

Fonte: Adaptado de Abtew, Boussu e Bruniaux (2021).

Diversos trabalhos desenvolvidos no préprio IME buscaram o desenvolvimento de
novas HAs por meio de materiais ainda pouco explorados, como as FNLs (REIS et al.,
2021; BRAGA et al., 2017; OLIVEIRA et al., 2021; OLIVEIRA et al., 2021b). Ainda
que os materiais sintéticos ja apresentem comprovado desempenho e grande penetragao
no mercado, a busca pela sustentabilidade, aliada a limitacao dos recursos necessarios a

fabricacdo do material artificial, propicia a exploracdo de materiais naturais.

2.4.1 Blindagem Leve

De forma geral, as blindagens leves, ou soft armors, sao protegoes balisticas flexiveis
e de menor peso, utilizadas sozinhas ou, como mencionado anteriormente, em conjunto
com as HA. Sdo tipicamente adotadas por policiais, tropas de choque e guarda-costas em
situagoes de menor ameaca (MAWKHLIENG; MAJUMDAR; LAHA, 2020). Na Figura
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2.18 esta representado um exemplo esqueméatico de um painel de SA composto por diversas

camadas.

Figura 2.18 — Representacao esquematica de uma SA composta de diversas camadas.

Fonte: Adaptado de Abtew, Boussu e Bruniaux (2021).

O nivel de protecao esta diretamente relacionado com o ntimero de camadas de
material téxtil flexivel adotado, dispostas conforme a Figura acima. Em média, o ntiimero
de camadas varia de 20 a 50, correspondendo a um peso médio de 4,5 kg (ABTEW;
BOUSSU; BRUNIAUX, 2021). Dessa forma, com base na norma NIJ (2008), estima-se
que as SA possam alcangar o nivel IITA de protegao balistica (estimado para um calibre
44 Magnum SWC GC com velocidade média de 426 m/s), enquanto que as HA podem
alcancar o nivel IV (ABTEW; BOUSSU; BRUNIAUX, 2021).

Diversos fatores podem influenciar o desempenho balistico de tecidos adotados em

coletes flexiveis. Dentre eles, destacam-se quatro, conforme a Tab. 2.9.
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Tabela 2.9 — Fatores que influenciam na propriedade balistica dos tecidos.

Fator Descrigao

Baixa densidade, alta resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade sdo
critérios importantes para resisténcia ao impacto em alta velocidade e

Tipo de Fibra aplicacdo de soft armors. Eles estdo relacionados a alta orientacio
cristalina, longo comprimento de cadeia molecular e fortes ligacoes
quimicas, que levam a um melhor desempenho.

Um tecido com baixo mimero de fios por unidade de dimensao pode
apresentar menor absor¢do de energia de impacto devido ao
deslizamento do fio. Por outro lado, a alta densidade de area afeta o

Densidade Superficial peso final e pode aumentar a concentragao de tensoes no fio, o que
induz a quebra da fibra. Uma gramatura moderada (entre 0,65 e 0,95)
maximiza a area ativada sob o impacto, o que aumenta a absorcao de
energia balistica.

Os padroes de trama usados em aplicagoes balisticas sao geralmente
Padrio de tramas simples e em cesta. Porém, os tecidos lisos apresentam maior
Tecelagem ondulacdo, resultando em uma abrasdo e dissipagio de energia
superiores, denominadas crimpagens do fio.

A absorcao de energia aumenta com multiplas camadas. O atrito entre as
Niimero e Orientagdo camadas inibe o movimento dos fios, resultando em uma maior resisténcia
de Camadas ao impacto. Além disso, o efeito da geometria da muni¢io diminui a medida
que o nimero de camadas aumenta

Fonte: Adaptado de Ribeiro et al. (2022).

Mawkhlieng e Majumdar (2019) resumem categoricamente os principais mecanismos
de absorcao de energia de impacto balistico de uma SA fabricada com materiais téxteis, e

a Figura 2.19 ilustra esses mecanismos.

o Arrancamento de Fios: A energia é absorvida quando os fios (regido priméria),
na ocorréncia do impacto balistico, superam o atrito estatico presente nos pontos
de cruzamento com os fios perpendiculares (regido secundaria) e movimentam-se.

Forma-se um aspecto em forma de cruz no material.

« Ruptura dos Fios: E posterior ao arrancamento dos fios. Quando o projétil penetra
no tecido, algumas fibras podem nao resistir a tensao de tragao ou ao atrito estatico
e romper, o que auxilia na absorcao de energia. A presenca desse mecanismo também

esta relacionada com o formato do projétil.

« Friccao e Indentagao da Trama: Tem relacao com o atrito entre o projétil e o tecido,
o que demanda maior densidade de fios possivel por unidade de area. Através desse
mecanismo, uma parte da regidao secundéaria do material, ou seja, que nao atua
diretamente no contato com o projétil, também ¢é melhor ativada durante a deflexao
do material na dire¢ao do impacto junto com a regiao primaria, formando um aspecto

piramidal no fundo.
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o Arqueamento dos Fios: Quando o tecido apresenta alta gramatura e atrito entre a
trama, apos o impacto, ha uma grande absorcao de energia em torno da regiao de
contato do projétil. A trama adjacente a essa zona se desloca de forma nao ortogonal
e tendem a sair do ponto de cruzamento tanto pela transi¢ao do projétil pelo material

quanto pela propagacdo de ondas de tensdo.

Fibras
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Secundaria
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Figura 2.19 — Mecanismos de absorgao de energia em uma SA.

Fonte: Adaptado de Crouch (2019).

Diante dos mecanismos de absorcao de energia, nota-se que alguns parametros
se apresentam de superior importancia na confecgao de uma SA. Como foi observado, a
friccao e a resisténcia a tracao dos fios produzem consideravel influéncia no desempenho
balistico da blindagem (TAPIE; GUO; SHIM, 2016), tanto na interagio direta quanto
indireta com o projétil. Isso fica claro quando Weerasinghe, Mohotti e Anderson (2020) e
Tapie, Guo e Shim (2016) citam em seus trabalhos que o principal método para se conhecer
o desempenho de um SA, além do proprio ensaio balistico, é o de arrancamento de fio
(yarn pullout test), ja que neste tipo de avaliagdo o atrito e a resisténcia dos fios sdo as

propriedades mais estimuladas.

2.4.1.1 Blindagem Leve Impregnada com Fluidos Viscosos

Alguns tratamentos de SAs sdo propostos observando-se os mecanismos de absorgao
citados na se¢ao anterior. Mawkhlieng, Majumdar e Laha (2020) resumem trés principais
medidas que trabalhos publicados apresentaram e que obtiveram resultados notaveis:
revestimento com latex ou borracha, modificacdo das fibras do material téxtil e adicao de
fluido aditivado. Diante do desempenho que a tltima técnica tem apresentado em diversos
trabalhos, pesquisas utilizando fluidos viscosos, sobretudo os FECs, cresceram nas tiltimas
duas décadas, especialmente quando utilizado em conjunto com o tecido ou isolado como
blindagens fluidas (ARORA; GHOSH, 2018). O gréfico da Figura 2.20 evidencia o ntimero

de trabalhos relacionados as palavras-chave "shear thickening fluid"e "ballistic armor'.



Capitulo 2. Revisio Bibliogrdfica 47

30

Publicacoes

0
2003 2005 2007 2009 2011 2013 2015 2017 2019 2021 2023

Ano

Figura 2.20 — Ntimero de publicagoes por ano de trabalhos com as palavras-chave "shear
thickening fluid"e "ballistic armor".

Fonte: Préprio autor.

O surgimento da combinacdo de fluido viscoso aditivado e SA se deu quando Lee,
Wetzel e Wagner (2003) deram continuidade a estudos de Gates (1968) e publicaram
o primeiro trabalho em que se avalia a aplicagdo de FEC em tecidos de Kevlar para
aplicagoes balisticas (WEERASINGHE; MOHOTTI; ANDERSON, 2020). Os resultados
apontaram que a impregnac¢ao do tecido elevou a sua resisténcia ao impacto balistico a

nivel de um outro tecido puro de maior densidade superficial.

Mais tarde, destacou-se que os mecanismos plausiveis de aumento de absorcao
de energia a partir da adicao de FEC em tecidos se dao pelo mecanismo de dilatancia
inerente ao fluido, aumento da fricgao entre os fios e melhor transferéncia de tensao entre
fios (SRIVASTAVA; MAJUMDAR; BUTOLA, 2012). Por outro lado, Giirgen, Kushan
e Li (2017) destacaram que o uso de FEC é benéfico somente por conta do aumento
do atrito entre fibras e camadas de tecido, e nao pela acao espessante do fluido, nao
deixando de afirmar a importancia de uma investigacio mais profunda dos FAd utilizados
em impregnacoes. De todos os modos, é possivel afirmar que a combinacao de materiais
téxteis e FAd tem permitido a utilizagdo de uma prote¢ao mais leve, com menor nimero
de camadas sem comprometer o desempenho final. A Fig. 2.21 apresenta um esquema
destacando a atuacdo do intertravamento mecanico gerado pelo fluido aditivado em uma
camada de SA.
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Figura 2.21 — Efeito do FAd no tecido de SA.
Fonte: Adaptado de Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022).

Dentre os trabalhos que apresentaram melhoramento na absorcao de impacto em
relacdo ao tecido puro, pode-se citar diversos que lograram o efeito tanto por meio de
testes balisticos quanto por testes de perfuragio (LEE; WETZEL; WAGNER, 2003; XU;
ZHANG; HUANG, 2022; QIN et al., 2020; GURGEN, 2020). Entretanto, ao observar o
trabalho de Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022) em especifico, nota-se que houve
um melhoramento do desempenho do tecido de juta quando impregnado por um fluido
aditivado com comportamento de FEC com silica nanométrica em uma aplicacio inédita
da FNL em SAs. Os autores mostraram que ha uma semelhanga nos valores de limite
balistico para duas camadas de kevlar impregnadas com 15% em massa de FEC de silica e
seis camadas de tecido de juta impregnadas com 40% de FEC de silica. Dessa forma, a
sua investigacao torna-se de interesse cientifico e militar tanto pelos materiais envolvidos
quanto pelo potencial que a FNL apresenta quando processada e posta em aplicagoes

balisticas, como ja citado neste trabalho.

2.4.2 Avaliacio Balistica

O Exército Brasileiro segue as normas de avaliacao de desempenho de protecao
balistica padronizadas pela Associa¢io Brasileira de Normas Técnicas (ABNT, 2005) e
pelo Instituto de Justica dos Estados Unidos da América (NLJ 0101.06, 2008). A Tab.
2.10 a seguir apresenta os niveis de protecao de um sistema de blindagem em relagao ao
impacto do projétil, conforme estabelecido pela NIJ 0101.06 (2008).
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Tabela 2.10 — Niveis de protecao balistica.

Nivel Calibre Massa (g)  Velocidade (m/s)
.22 LRHV 206-H0:1 320+10
1 .38 Special RN 10,24+0,1 254+15
9 mm FMJ 8,0+0,1 332112
A .357 Magnum JSP 10.2-H0,1 381 +12
9 mm FMJ 8,0%+0,1 358 £15
I .357 Magnum JSP 10,2+0,1 425+15
9 mm FMJ 8,0+0,1 426415
IITA .44 Magnum SWC GC 15,6+0,1 426115
111 7,62 x 51 FMJ 70,1 838+£15
v .30 —-06 AP 10,8£0,1 868+15

Fonte: NIJ 0101.06 (2008).

A avaliagao de um sistema de blindagem se baseia em métodos probabilisticos e
estatisticos. Tais métodos partem da consideracao da possibilidade da ocorréncia ou nao
da perfuracio do alvo pelo projétil, utilizando como parametro a velocidade limite (Vy,),
que representa a minima velocidade necessaria para que o projétil perfure a blindagem.
Um dos critérios mais empregados nesse contexto é o do limite balistico V5, ou seja, a
velocidade na qual a probabilidade de perfuracio do alvo pelo projétil atinge 50% (ZUKAS
et al., 1982).

Em situagoes em que nao é possivel calcular a Vi, como nas analises de protecao
contra calibres 7,62 mm, recorre-se a principios fisicos para realizar a estimativa. Morye,
Hine et al. (2000) definem a velocidade limite como a méaxima velocidade na qual o alvo
absorve a energia cinética do projétil sem que ocorra perfuragao. Nesse caso, a estimativa
de Vi, baseia-se no conceito de conservacao de energia, no qual a energia cinética dissipada
pelo projétil durante a penetracao no alvo é igual a energia absorvida pela blindagem. A
Eq. 2.2 expressa a energia absorvida (E,ps) em funcao da diferenga entre a velocidade de

impacto do projétil (V;), a velocidade residual (Vg) e a massa (m) do projétil.

1
Eabs = 5 SR (VJ? - VI%) (21)

Com isso, para o calculo da Vi, basta considerar Vi nula, ou seja, que o projétil

nao tenha conseguido perfurar a blindagem. O limite balistico serd entao calculado pela

EQ. 2.2
.
Vi =1 b (2.2)
m
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3 MATERIAIS E METODOS

O presente trabalho compreendeu, de maneira geral, a produgao de corpos de prova
e a determinacao de propriedades relevantes para o comportamento ao qual se desejou
submeter o material. As amostras foram fabricadas nos laboratérios do IME, e os ensaios
de caracterizacao dos materiais e dos corpos de prova foram conduzidos tanto no proprio
IME quanto em institui¢oes parceiras. A partir dos resultados das analises e dos dados
quantitativos obtidos, foram empregados estudos estatisticos e andlises graficas. Na 3.1

estd apresentado um resumo da sequéncia metodologica do trabalho.

Teste Balistico das

Obtencao de

g Camadas de
Materiais 2
Compositos
e Fabricagdo das
Caracterizagao dos
" . Camadas de
Materiais Obtidos e
Compaositos

!

Caracterizagao dos
Compositos

Figura 3.1 — Sequéncia metodolédgica do trabalho.

3.1 Materiais

3.1.1 Tecido de Linho

O material téxtil impregnado para avaliar as metodologias propostas no trabalho
foi o tecido de linho. O tecido foi adquirido da empresa Casa Carlos Ltda., localizada no
Rio de Janeiro, RJ. Foram utilizados aproximadamente 4,0 m? de material para atender
as variacoes de tratamento propostas no trabalho, detalhadas posteriormente na Secao
3.3. Essa camada natural sera composta por 100% de fibras de linho em trama simples,

conforme ilustrado na Fig. 3.2 o tecido como recebido.
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Figura 3.2 — Tecido de linho conforme obtido.

3.1.2 Tecido de Aramida

O tecido de aramida analisado no Laboratorio de Fibras Naturais, para efeito de
comparacao de desempenho com os compoésitos, foi o Twaron® CT709, fabricado pela
empresa Teijin Aramid. De acordo com o fornecedor, o produto possui densidade superficial
de 200 g/m? e espessura média de 0,20 mm. A Fig. 3.3 apresenta o aspecto superficial do

material.

Figura 3.3 — Tecido de aramida conforme obtido.
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3.2 Fluido Aditivado

3.2.1 Fase Dispersa - Silica

O fluido foi aditivado com dois tipos de particulas, conforme detalhado na Secao
3.4. O elemento aplicado em maior proporc¢ao e em todos os corpos de prova como fase
dispersa foi a silica (SiO3), em proporgoes de 50, 55, 60 e 65% em massa. O material foi
obtido da empresa Sibelco, que fornece as informagoes sobre o produto apresentadas na

Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Propriedades da Silica, de acordo com o fornecedor.

Elemento Especificagao
pH 9
Dureza (Mohs) 6,5
Massa Especifica 2,3 g/cm?
Graduacao M3000
D50 17 pm
Dgo 40 pm

Na Fig. 3.4 apresenta-se uma micrografia da silica utilizada no trabalho como

recebida.

>

dwell
PM |10 pus 1 20.00

Figura 3.4 — Silica utilizada como recebida (1200x).

3.2.2 Fase Dispersa - Carbeto de Boro

Para a posterior adicdo como segunda fase do fluido, o carbeto de boro foi escolhido

para estudar sua influéncia no comportamento viscoso e mecanico do tecido compésito,
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conforme ja relatado anteriormente, em proporcoes de 5% em massa. A particula cerdmica
utilizada foi fornecida pela empresa SkySpring Nanomaterials Inc., localizada no Texas,

EUA, que fornece as informagoes sobre o produto apresentadas na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Propriedades do Carbeto de Boro, de acordo com o fornecedor.

Elemento Especificagao
Pureza 99%
Area Superficial > 42 m?/g
Massa Especifica 2,5 g/cm?®
Diametro Médio 50 nm

Na Fig. 3.5 apresenta-se a micrografia do carbeto de boro utilizada no trabalho
com medidas do didmetro particulas visualizadas por meio de microscépio eletrénico de

varredura.

HY | WD | mag O | det | spot 400 nm
5120.00 kV| 9.4 mm | 200 000 x |[ETD | 5.5 LME-IME

Figura 3.5 — Carbeto de boro utilizado como recebida (40000x).

3.2.3 Fase Dispersante - PEG 400

O fluido adotado como elemento de dispersao das particulas de SiO,, e posterior-

mente de B,C, foi polietilenoglicol (PEG) 400, fabricado pela Synth.

A escolha desse material foi motivada pela estabilidade térmica e nao toxicidade. Ja
a selecdao do peso molecular déa-se por conta da viscosidade inicial mais elevada, visualizada
na Secao 4.6, sobretudo em relacao ao PEG 200, o qual também ¢é adotado largamente em
FECs para aplicacao balistica. Dada a maior irregularidade do tecido natural, com maior

presenca de vazios em relagao ao tecido de aramida, um fluido de baixo peso molecular
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pode sofrer escoamento pela trama em uma escala que torne ineficiente o processo de
impregnacdo. Além disso, a taxa critica de cisalhamento do FEC tende a apresentar uma
diminuigao a medida que o peso molecular do meio dispersante aumenta, contribuindo
para o comportamento espessante. Soma-se a isso o fato de que a reducao na quantidade
de ligacoes de hidrogénio entre as particulas dispersas e o meio dispersante restringe o
movimento da fase dispersa e facilita a formagao de hidroaglomerados (LI et al., 2016;

MANUKONDA et al., 2019).

Na Tabela 3.3 encontram-se informacdes especificas fornecidas pela empresa sobre

o produto.

Tabela 3.3 — Propriedades do PEG 400.

Elemento Especificacao
PH Seol. 5% / 25 °C 45-4,7
Massa Molecular Média 380 - 420 g/mol
Viscosidade 6,8 - 8,0 ¢St
Cor da solucao Transparente
Agua Max. 0,2%
Etilenoglicol e Dietilenoglicol 0,25%
Metais Pesados 5 ppm
Oxido de Etileno e 1,4 Dioxano Livre 10 ppm
Residuo de Ignigao 0,1%

3.3 Grupos Analisados

As amostras de tecidos impregnados foram fabricadas variando-se a proporcao
de particulas no fluido. Inicialmente, foi avaliado o volume da fase dispersa no fluido
para caracterizar a viscosidade. Posteriormente, foi realizada uma andlise do desempenho

mecanico e balistico.

Para a primeira meta, analisou-se e caracterizou-se o percentual em massa de
SiO, com base nas informacoes disponiveis na literatura. Barnes (1989) considerou o
percentual em massa de 50 % de sélidos como limite inferior médio para o comportamento
de espessamento. Posteriormente, Bajya et al. (2020), Zhang et al. (2021a) atingiram
desempenhos reoldgico e balistico otimizados para percentuais até 656% e 70% em massa,
respectivamente. Com isso, foram apresentados neste trabalho grupos de fluidos com

proporcao em massa de SiO, variando de 50 a 65%.

Apés a caracterizacao desses materiais, cada grupo recebeu a adi¢do de um nivel de
proporcao de particulas de B4C, 5% em massa, para otimizar as propriedades estudadas
com grupos de Si0O,, e novas caracterizagoes foram realizadas. O valor percentual citado tem
como base resultados de trabalhos publicados anteriormente, nos quais mostrou-se aumento

na viscosidade, na forca méxima ao arrancamento, na resisténcia balistica e na gramatura
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(GURGEN, 2020; XU; ZHANG; HUANG, 2022; MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019).
Proporgoes superiores a esta, apesar de terem mostrado alguma influéncia positiva em
compdsitos em trabalhos anteriores (GURGEN; LI; KUSHAN, 2016), tornaria a mistura

de pos dificultosa, dado a alta porcentagem total em massa de sio, adotada neste trabalho.

J& para a segunda meta, que tem como foco as analises mecanicas e balisticas, foi
comparado o desempenho de outros compdésitos ja caracterizados na literatura com o de
FNL impregnado. Para isso, avaliou-se grupos com 3 camadas de compdésitos impregnados
tanto com Si0O, somente quanto com SiO,+B,C nas proporc¢oes citadas anteriormente,
confrontando o desempenho com 1 camada de aramida. Vale ressaltar que o percentual

em massa das particulas ndo variou entre as camadas que compdem cada grupo.

O esquema apresentado na Figura 3.6 ilustra os grupos de corpos de prova de

acordo com os tratamentos que serdo aplicados na unidade experimental.
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Figura 3.6 — Grupos de amostras a partir da composiciao de particulas de SiO, e B,C.

Fonte: Préprio autor.

A Tab. 3.4 apresenta a codificacio adotada para cada material e tratamento. A
composi¢ao dos nomes de cada grupo de amostras correspondera a concatenacgiao desses

codigos & medida que se emprega um tratamento ou material na unidade experimental.
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Quando nao houver a utilizacdo de um dos elementos descritos, a sua designacao sera
simplesmente omitida do nome. Além disso, a codificacdo do PEG sera desprezada, ja
que o elemento esta em todas as combinagoes, com excecao do tecido puro, cujo codigo é

descrito como "A'"para aramida e "L"para o linho.

Tabela 3.4 — Tabela de codificagao dos materiais e grupos de amostras.

Grupe (wt%) (wt%)

A 0 0
L 0 0
L-508 30 0
L-555 95 0
L-60S 60 0
L-65S 65 0
L-50SB 30 5
L-555B 95 5
L-60SB 60 5
L-60SB 65 5

Quando se desejar representar todas as proporcoes de uma sé vez, substituir-se-ao
as porcentagens por um 'x'. Dessa forma, quando se encontrar referido como "L-xS",
significa que o termo se refere a todos os grupos de SiO, (50, 55, 60 e 65% em massa) no
tecido de linho de uma vez. Da mesma forma, "L-xSB'correspondera a todas as proporcoes

de SiO, e B,C que irdo impregnar o linho.

3.4 Fabricacao dos Corpos de Prova

Devido ao ntimero limitado de publicagoes que relatam a experiéncia de tecidos
de FNL impregnados com fluido aditivado, o presente estudo tomara como referéncia o
trabalho de Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022) e Giirgen, Li e Kushan (2016) para

a fabricacao dos corpos de prova.

Os tecidos de linho, conforme recebidos, foram cortados com tesoura em placas
de dimensoes conforme a demanda do ensaio reportado posteriormente na Se¢ao 3.5. Em
seguida, o material foi limpo de poeiras e impurezas observaveis a olho nu manualmente e
colocado em estufa a 50 °C por 24 h para remocio de umidade e outras impurezas. Para
as particulas da fase dispersa, levou-se os pos a estufa a 50 °C por 24 h para remocao da
umidade adsorvida, e em seguida foram peneirados com peneira de abertura de 0,063 mm
(230 mesh) acoplada a um agitador de peneiras antes de serem misturados e adicionados

ao fluido para a fabricagao dos compdsitos.

A partir da preparacao das fases, a produgao do fluido aditivado se deu pela mistura

manual em béqueres de cerca de 10 ml de PEG 400 e uma quantidade de particulas de
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Si0, equivalente as proporcoes de 50, 55, 60 e 65% em massa. Posteriormente, adicionou-se
B4C na propor¢ao em massa de 5% e repetiu-se o mesmo procedimento de mistura. Foi
vertido uma proporc¢ao de 1:2 em volume de alcool isopropilico e, por fim, a suspensao
foi levada a um agitador mecanico com uma rotagao estimada em 3000 rpm por cerca
de 5 min. A adicao do alcool teve como objetivo a diluicdo do material para facilitar a

combinacao das fases a impregnacao do tecido.

Para o processo de impregnacao, o FAd produzido foi vertido em formas de vidro e
as placas de tecido de linho foram submergidas por cerca de 5 minutos. Posteriormente, o
material téxtil embebido de FAd foi posicionado verticalmente por cerca de 10 minutos a
fim de que o fluido em excesso escoasse. Por fim, o material conjugado foi levado a estufa

a 50 °C por 24 h para facilitar a remocao do élcool isopropilico.

Na Figura 3.7, esta representada esquematicamente a sequéncia de fabricacdo dos

corpos de prova utilizados no presente trabalho.

""f i
4

Homoge.nelzac;ao da Deposigio do fluido Impregnagao do
Mistura tecido

Evaporacgao do

Tecido Impregnado slcool em estufa

Figura 3.7 — Representacao esquematica da sequéncia de fabricacao dos corpos de prova.

Fonte: Adaptado de Ribeiro et al. (2022).

Na Fig. 3.8 estao apresentados os corpos de prova fabricados para serem submetidos

a um dos ensaios propostos
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Figura 3.8 — Corpos de prova fabricados de acordo com o procedimento apresentado.

3.5 Caracterizacdes Propostas

A Tab. 3.5 resume os ensaios propostos neste trabalho bem como as caracteristicas

das amostras para cada um deles.

Tabela 3.5 — Tabela resumo dos ensaios propostos e das caracteristicas das amostras.

Ensaio Grupos de Quantidade Dimensées
Amostras de amostras
Gramatura L, L-xS e L-xS-xB 5 CPs/grupo 10 x 10 em
FTIR L, S, B, L-xS e L-xSB
DRX AL, SeB 0,2 g/grupo (po)
TGA L, xS e -xS-xB )
Viscosidade xS e xSB 2 ml/grupo
Yarn Pullout L, L-xS e L-xSB 6 CPs/grupo 10x 12 cm
]il Illzltliscea 1A, 3L, 3L-xS e 3L-xSB 2 CPs/grupo 15 x 15 cm

3.5.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformadas de Fourier (FTIR)

O objetivo da realizacao das analises de FTIR ¢ identificar as vibragoes e estira-
mentos das ligacoes efetivas das fibras, bem como avaliar a influéncia da impregnacao nos
tecidos. O ensaio foi conduzido no Instituto de Pesquisas da Marinha (IPgM), utilizando

um espectrofotéometro IR Prestige 21-FTIR-Shimadzu.

As amostras de tecido de linho impregnado pelos fluidos produzidos seguiram o
mesmo padrao de fabricagao citado na Secao 3.4. Apds as etapas descritas, assim como os

tecidos de linho puro e aramida, as amostras foram cominuidas mecanicamente.

Os dados obtidos foram processados e organizados para a geracao de um grafico de

transmitancia (%) em fungao do nimero de onda (cm*'). Para estabelecer correlagoes,
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foram utilizados dados da literatura.

3.5.2 Difracdo de Raios X (DRX)

O ensaio de difragao de raios X (DRX) foi realizado com o objetivo de conhecer
o indice de cristalinidade das fibras que compodem o tecido empregado nos compdsitos,
bem como identificar as fases e estruturas das particulas que compoem as fases dispersas.
Dessa forma, foi utilizado o equipamento XPert Pro MRD System com radiaciao CoKa
da PANalytics, pertencente a Sec¢ao de Ciéncia dos Materiais do IME. Foi aplicado um
intervalo de dngulo de difragdo de 10 a 70°C e velocidade de varredura de 26/5s.

As amostras de compoésitos seguiram o mesmo padrao de fabricacdo citado na Secao
3.4. Apoés as etapas descritas, assim como os tecidos de linho puro e aramida, as amostras
foram cominuidas mecanicamente. Os pos de silica e de carbeto de boro foram levados a

estufa a 50 °C por 24 h para retirada de umidade e conduzidos ao ensaio.

A partir dos dados obtidos, foi tracado o perfil de difragdo por meio de tratamento
computacional. A partir do método descrito por Segal et al. (1959), o indice de cristalinidade

(Ig) foi calculado pela equacao 3.1, que relaciona as areas de intensidades.

Icristalina == Iamorfa (3 ]_)

iy

I cristalina

O indice de cristalinidade calculado das amostras teve como objetivo fornecer uma
avaliagao qualitativa das quantidades de componentes celuldsicos amorfos e cristalinos em
uma amostra, proporcionando evidéncias relevantes acerca do comportamento mecénico

do material para sua adocao no trabalho.

3.5.3 Ensaio de Determinacao da Gramatura

A fim de caracterizar um dos fatores que influenciam o desempenho balistico de
um tecido, conforme a Tab. 2.9 na Se¢ao 2.4.1, determinou-se a densidade superficial do
tecido de linho estudado. Esta propriedade também pode ser designada como massa por
unidade de area do material e esclarece a massa do reforco fibroso utilizado na fabricacao

do compdsito.

De acordo com a ABNT NBR 10591 (2008), foram obtidos no minimo 5 corpos de
prova para cada grupo estudado, conforme Tab. 3.5. Analisaram-se amostras com 180 cm?
de area utilizando um gabarito metdalico. Em seguida, mediu-se as massas em uma balanca
analitica da marca Mettler PM 460, e efetuou-se o calculo para obtencdo da gramatura do

tecido em gramas por centimetro quadrado (g/cm?) para o calculo da média aritmética.
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3.5.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Tanto as amostras de tecido de aramida e de linho quanto seus compésitos e os pos
foram analisados por meio do microscopio eletronico de varredura modelo Quanta FEG250,
da FEI para a investigacao da morfologia do compésito e o didmetro dos pds. A andlise
permitiu examinar a distribuicdo do fluido na superficie do material e verificar a tendéncia
de comportamento mecéanico do fluido. As amostras foram extraidas mecanicamente dos

corpos de prova produzidos, conforme Secao 3.4, e ensaiados.

Devido a baixa condutividade das FNLs, foi necessario realizar um recobrimento
das superficies para possibilitar a visualizacao. Dessa forma, utilizou-se um recobrimento
condutor por meio do equipamento LEICA EM ACE600. Tanto este equipamento quanto

o microcopio estao disponiveis no Laboratério de Microscopia do IME.

3.5.5 Anilise Termogravimétrica (TGA)

As andlises termogravimétricas (TGA) permitiram acompanhar a estabilidade
térmica pela variacao da massa da amostra em funcao da programacao de temperatura,
associando temperaturas aos niveis de degradacao do material em anéalise. O ensaio foi
conduzido em um equipamento composto por uma termobalanca, possibilitando a pesagem
continua de uma amostra em funcio da temperatura, ou seja, a medida que ela era aquecida
ou resfriada (DENARI; CAVALHEIRO, 2012).

O ensaio foi realizado no Instituto de Pesquisas da Marinha (IPqM) utilizando um
equipamento Shimadzu DTG-60H. Foi aplicada uma atmosfera de nitrogénio em fluxo de
50 mLmin—* com taxa de aquecimento de 10 °Cmin~! em um intervalo de temperatura
de 30 a 600 °C.

As amostras L-xS e L-xSB seguiram o mesmo padrao de fabricagao citado na Segao
3.4. Apods as etapas descritas, assim como os tecidos de linho puro e aramida, as amostras
foram cominuidas mecanicamente e depositadas em cadinhos de alumina para a execucgao

do ensaio.

3.5.6 Ensaio de Tracdo - Yarn Pullout

O ensaio de arrancamento, também conhecido como Yarn Pullout, foi amplamente
utilizado em tecidos impregnados com FAd. Conforme Tapie, Guo e Shim (2016), o ensaio
foi inicialmente desenvolvido por Sebastian et al. (1986) com o propdésito de investigar os
efeitos de um agente amaciante nas propriedades do tecido. Posteriormente, Bazhenov
(1997) estabeleceu uma correlacio entre o nivel de prote¢ao balistica de um tecido e os
resultados do ensaio de arrancamento de fios, concluindo que hd um indicio entre o atrito

nas fibras e o aumento da regido primaria do tecido durante impactos balisticos (ZHOU et
al., 2019).
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A importancia desse ensaio passa pelo fato de que, em tecidos com baixa friccao
entre fios, os fios sdo facilmente arrancados do plano quando impactados (MAWKHLIENG;
MAJUMDAR, 2019). Além disso, a baixa friccao impede a transmissao da tensao aos
fios da regido secundaria, isolando-os do mecanismo de absor¢do de energia. Assim, a
compreensao e o conhecimento do nivel de atrito entre as fibras do tecido constituem um

parametro crucial que reflete o desempenho balistico de uma SA.

O ensaio, em sua esséncia, consistem em tracionar um fio da trama do tecido. Este
mesmo fio é cortado na extremidade oposta, proxima a garra inferior do equipamento, para
evitar influéncia na tragao do fio. As placas sdo desfiadas cerca de 2 cm na extremidade
superior para proporcionar uma altura til que evite o escorregamento da garra superior.
Uma area de 10 x 10 cm é preservada para evitar influéncias no parametro. A Figura 3.9
representa o ensaio conduzido por Qin et al. (2020), servindo como base para o ensaio a

ser realizado.

Pull-out force/F (N)

Figura 3.9 — Representacao de um ensaio de tracao do tipo yarn pullout.

Fonte: Adaptado de Qin et al. (2020)

Considerando o exposto, o ensaio de tracgao foi conduzido em uma méaquina universal
EMIC DL10000 no Laboratério de Ensaios Mecénicos da UERJ (UEZO). Foi empregada
uma velocidade de ensaio de 100 mm/min. Os corpos de prova foram obtidos a partir de
tecidos de linho puro e impregnados em diversas proporgoes, conforme descrito na Tabela

3.5 no inicio do capitulo.

3.5.7 Analise de Viscosidade

A partir do que foi explicitado por Ribeiro et al. (2022) na Secao 2.2, diversos fatores

influenciavam as caracteristicas do fluido, resultando em um comportamento newtoniano
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ou nao newtoniano. Uma das maneiras de compreender essa caracteristica, considerando a
delineacao das propriedades dos elementos que compunham o fluido e sua influéncia na

composicao, ¢ por meio da analise reologica do material.

Diante desse contexto, as propriedades reoldgicas foram avaliadas utilizando um
reometro rotacional AresG2, disponivel nos laboratérios da EngeCol, UFRJ. Os testes
foram conduzidos em temperatura ambiente de 25 °C, com controle de tensao e taxa

de cisalhamento. Foi adotada uma taxa de cisalhamento entre 1 e 1000 s—!

, utilizando
uma geometria de placas paralelas com 40 mm de didmetro, espacamento de 1 mm e
aproximadamente 2 mL de fluido. A Fig. 3.10 apresenta esquematicamente a configuracao

do ensaio.

1 mm

Figura 3.10 — Representacao esquematica da configuragao do ensaio de viscosidade reali-
zado.

Fonte: Proprio autor.

Inicialmente, o ensaio englobou amostras de diferentes tipos de fluidos puros para
determinar o material a ser adotado no trabalho. A partir dessa etapa, os fluidos foram
aditivados com as variacoes de particulas anunciadas, e a influéncia das particulas no

comportamento viscoso foi analisada.

3.5.8 Ensaio Balistico

O ensaio balistico foi realizado para avaliar a capacidade do material em absorver

a energia cinética em alta velocidade em comparacgao a um tecido balistico amplamente
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utilizado. O teste foi conduzido no Centro de Avaliagoes do Exército, utilizando munigoes
.38 RN de 10,2 g impactando a uma velocidade subsdnica de 260 m/s em trajetéria
perpendicular ao compdsito, que estava posicionado como alvo com o auxilio de uma
moldura para nao interferir na dindmica dos fios do tecido. A Fig. 3.11 apresenta o projétil

utilizado (A) e o composito testado (B).

(A)

Figura 3.11 — (A) Projétil adotado no ensaio balistico e (B) instalagao do corpo de prova
para testes.

O provete que realizou o disparo foi posicionado a uma distancia de 5 m do conjunto.
A velocidade de impacto e residual do projétil foram medidas com auxilio de radar Doppler,

modelo SL-520P, fabricado pela Weibel, na disposi¢cao mostrada na Figura 3.12.

PROVE;I;E:% ’ T’h /j

Figura 3.12 — Esquema do ensaio balistico.

Fonte: Préprio autor.

Apés os testes, a partir dos resultados obtidos para gramatura, calculou-se a Energia
Absorvida Especifica (EAE) conforme Eq. 3.2. Este pardmetro mete a capacidade do
material em absorver o imapcto balistico por massa de material relacionando energia

absorvida (Eaps) e gramatura (pa).
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Eabs
PA

EAE = (3.2)

Foram analisados os grupos A, 3L, 3L-xS e 3L-xSB. Dessa forma, sera feita a
comparacao da aramida pura com o linho impregnado. Foi utilizado um molde metéalico

para cortar os tecidos com uma area de 15 x 12 cm.

3.5.9 Anilise de Variancia (ANOVA)

A anélise de variancia (ANOVA) determina as diferengas entre tratamentos ado-
tados. Aplicado posteriormente, o teste de Tukey analisa diferencas entre pares para
identificar, de maneira comparativa, quais tratamentos diferiam entre si Nanda et al.

(2021). Esta analise foi conduzida com um nivel de confiabilidade de 95%.

A Tab. 3.6 apresenta os parametros estatisticos para o cédlculo de F, o qual foi
comparado ao F . obtido da Tabela F (5% de significincia). No caso em que F > Fico,
a hipotese nula de que as médias sao iguais € rejeitada, indicando a existéncia de diferencas

significativas entre os valores médios dos tratamentos com 95% de confiabilidade.

Tabela 3.6 — Parametros estatisticos da ANOVA.

Causas de Grau de Soma dos Quadrado

~ Variagdo Liberdade Quadrados Médio VF"a]““IadO Feritico
Tratamento k-1 SQT QMT QMT/QMR Tabela F
Residuo k(r-1) SQR QMR

Total kr-1 SQTo

Sendo:

k: N© de tratamentos (fragdo de tecido utilizado);
r: N2 de repeticoes do tratamento;

k(r-1): N2 de graus de liberdade do residuo;
(kr-1): N2 de graus de liberdade total;

SQT: Soma dos quadrados dos tratamentos;
SQR: Soma dos quadrados do residuo;

SQTo: Soma dos quadrados totais;

QMT: Quadrado médio dos tratamentos;

QMR: Quadrado médio do residuo.

O teste de Tukey baseia-se na Diferenga Minima Significativa (DMS) para deter-
minar se duas médias de tratamento sdo significativamente diferentes entre si (NANDA
et al., 2021). A Eq. 3.3 a seguir representa o DMS para o teste, onde "q'representa a

amplitude estudantizada em funcao do grau de liberdade do residuo e do ntimero de
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tratamentos (tabelado); QMR o quadrado médio do residuo; e "r'o niimero de repeti¢des

de cada tratamento.

DME — g 20
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformadas de Fourier
(FTIR)

A seguir, na Figura 4.1, é apresentado o espectro vibracional obtido da amostra de

tecido de linho.

Transmitincia

40 H H H H H H
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Ntimero de Onda (cm™)

Figura 4.1 — Espectro de FTIR da fibra de linho.

No espectro se observa diversas bandas de transmitancia caracteristicas do linho,
as quais podem ser relacionadas aos grupos funcionais da composicao da fibra. A banda
observada com pico préximo de 1030 cm ! pode ser associada ao estiramento de C-O-C
do grupo hidroxila presente na celulose e na lignina (JANDAS; MOHANTY; NAYAK,
2012; DURAND et al., 2023), ambos presentes em uma proporgao de cerca de 71% e
de 2,2%, respectivamente (GHOLAMPOUR; OZBAKKALOGLU, 2020). J4 a banda em
1330 cm ! estd relacionada a vibracoes de dobramento de CH, contido na celulose e
hemicelulose (CELINO et al., 2014), este wiltimo presente em uma propor¢ao de cerca de
20,6% (GHOLAMPOUR; OZBAKKALOGLU, 2020). Em 1636 cm™! se observa um pico
que é atribuido a vibracoes de dobramento de O-H devido & presencga de umidade nas
estruturas de celulose (MONDRAGON et al., 2014). Em 1788 cm !, a banda é relativa a
vibragoes de estiramento de C=0 em &cidos carboxilicos presentes na pectina ou grupos
ésteres que compoem a hemicelulose (CELINO et al., 2014; DURAND et al., 2023).

Préximo de 2900 cm !, a banda representa estiramento de CH em grupos alquila presente
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1

em ligacoes na celulose, lignina e hemicelulose. Por fim, entre 3000 e 3500 cm ™", com pico

em 3326 cm !, a banda estd relacionada ao estiramento de grupos OH presente na celulose
(XIA et al., 2016).

A seguir, na Figura 4.2, é representado o espectro obtido da amostra de tecido de

aramida adotado no trabalho como grupo de referéncia.

—— Aramida
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Figura 4.2 — Espectro de FTIR do tecido de aramida.

A partir do espectro, é possivel notar algumas bandas caracteristicas da aramida.
Os picos representativos em 1685, 1572 e 1338 em™! foram associados as bandas de
amida I (vibragao de dobramento de C=0), amida II (vibragdo de estiramento de CN
e de dobramento de NH), e amida III (acoplamento de vibragao de C-N, N-H e C-C),
respectivamente (CHEN et al., 2023; LI et al., 2016). J4 na banda presente em 1425 cm 1,
nota-se a presenca de vibracio de estiramento de C-N. Em 3350 cm ! observa-se uma
banda atribuida grupo N-H, e em 2983 e 2870 cm™' nota-se picos discretos relacionados

as vibragoes de estiramento de grupo metileno e metil, respectivamente.

A seguir, na Fig. 4.3 é representado o espectro obtido da amostra de tecido de

linho impregnado com silica e silica com carbeto de boro.
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Figura 4.3 — Espectro de FTIR dos compositos em analise.

Da Fig. acima, é possivel notar os picos em 1640 e 3340 cm~! apresentaram uma
proeminéncia nos compdsitos, relacionadas a presenca de agua absorvida no material
devido ao carater higroscopico da silica além de proporgoes de H,O no PEG. A presenca

de um pico na banda em 790 e 949 cm™!

é relativo a presenga de particulas de silica pelos
sinais de vibragao de estiramento de ligagoes simétricas de Si-O-Si e grupos Si-OH (LI et

al., 2016; DUBEY; RAJESH; MORE, 2015).

Nos compositos em que se adicionou carbeto de boro, nota-se sensivelmente pico
em 860 e uma proeminéncia em 1495 cm !, tipicos de vibracoes de bandas presentes
no carbeto; além de uma ligeira proeminéncia em 1347 cm ™! relativa & vibracoes de
B-0O na superficie da ceramica. Os picos relativos ao B4C se mostram com intensidade
relativamente baixa por conta de seu percentual em relagao aos outros materiais (LI et al.,

2013; WANG et al., 2022).

4.2 Difragdo de Raios X (DRX)

Na Figura 4.4 sdo apresentados os difratogramas obtidos para as amostras de tecido

de linho e tecido de aramida.
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Figura 4.4 — Difratograma do tecido de linho.

Na determinacio do Indice de Cristalinidade dos tecidos, conforme mencionado na
Secao 3.5.2, foram adotadas as intensidades dos picos presentes entre 20 e 30°, e entre 15

e 20° para o linho; e entre 25 e 31°, e entre 30 e 40° para a aramida, conforme a Eq. 3.1.

A partir dessas intensidades e do método proposto pela Eq. 3.1, obteve-se um
Indice de Cristalinidade de aproximadamente 60,7% para o tecido de linho utilizado no
trabalho e 72,0% para o tecido de aramida. Esses resultados sdo consistentes com valores

ja reportados na literatura, como em Bourmaud et al. (2018), Mondragon et al. (2014), N,
Ve C (2021), Wu, Sikdar e Bhat (2023).

Comparando com trabalhos que utilizaram fibras naturais e analisaram o com-
portamento balistico, as fibras de junco apresentaram um valor aproximado ao obtido
para o linho, cerca de 62,47% de cristalinidade (NEUBA et al., 2023a). Posteriormente,
a aplicagao desse material natural em epoxi proporcionou um conjunto com velocidade
balistica limite semelhante ou superior ao Kevlar (NEUBA et al., 2023b; FILHO et al.,
2020). Esse efeito também foi observado para a fibra de guaruma, com 67,0% (REIS et al.,
2021), e para a fibra de fique, com 28,7% (OLIVEIRA et al., 2021a; SILVA et al., 2023).

Na Figura 4.5, apresenta-se a curva resultante da analise de DRX para as particulas

utilizadas no presente trabalho, como recebidas.
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Figura 4.5 — Difratograma para as particulas de SiO, utilizadas na confecgao do FEC que
impregnaram o tecido de linho.

A andlise qualitativa dos pos pelo software HighScore revelou um nivel satisfatério
de pureza no pé. Observam-se caracteristicas relacionadas aquelas apresentadas na ficha
cristalografica 01-070-2517, que descreve o polimorfismo de alfa-quartzo com uma estrutura
hexagonal, grupo espacial P3221 e densidade calculada em 2,63 g/cm?, uma das formas
mais comuns de silica encontradas. Ja o carbeto de boro, conforme a carta de difragao

00-044-1206, exibe um sistema cristalino romboédrico, com grupo espacial R-3M.

4.3 Analise da Gramatura

Na Tabela 4.1 a seguir, apresentam-se a massa média, gramatura e espessura
do tecido de linho puro, bem como das amostras impregnadas nas diversas proporgoes

estudadas.
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Tabela 4.1 — Massa, gramatura e espessura dos tecidos de linho impregnados nas propor¢oes

estudadas.
Amostra Massa (g) Gramatura (g/m?) Espessura (mm)

L 4,62 + 0,10 256,76 0,41 £ 0,02
A 3,91 + 0,16 247,10 0,26 4 0,01
Twaron CT736 8,34 £+ 0,13 463,30 0,49 + 0,01
L-508 13,12 &+ 1,32 728,70 0,48 £ 0,02
L-558 13,44 + 2,04 746,67 0,59 £ 0,09
L-60S 13,60 + 0,45 755,28 0,70 £ 0,02
L-658 14,00 £ 0,72 i3 0,87 £ 0,01
L-50SB 14,94 + 0,40 829,94 0,73 £ 0,08
L-555B 16,11 4 1.33 839,17 0,80 + 0,03
L-60SB 16,87 + 0,57 936,99 0,91 + 0,07
L-655B 17,27 & 068 959,43 1,02 £ Q.07

E evidente que os valores obtidos pelas amostras impregnadas séo significativamente
superiores aos observados para o linho puro. Nota-se um aumento na gramatura de até 3
vezes para os tecidos impregnados com SiO; e de até 3,7 vezes para os tecidos impregnados
com Si0O; e B4C, em comparacao com o linho puro. Em relacido aos tecidos sintéticos,
observa-se que o linho puro apresenta valores ligeiramente superiores a aramida em analise.
No entanto, ao ser comparado ao Twaron CT736, também amplamente utilizado em
materiais balisticos, destaca-se que o linho puro possui uma densidade substancialmente
inferior. A Fig. 4.6 ilustra graficamente os resultados apresentados na tabela acima para o

linho puro e para os compdsitos.
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Figura 4.6 — Massa média e espessura média das amostras de cada grupo estudado.

Visualmente, é possivel observar a tendéncia de aumento na massa do tecido a



Capitulo 4. Resultados e Discussoes 72

medida que ele é impregnado pelos diferentes grupos. Nota-se que, nos compoésitos, o
acréscimo nao segue uma relacao linear com a adicao de silica e silica com carbeto de
boro, ocorrendo em estdgios de 5%. Quanto & espessura, o material apresenta a mesma
tendéncia de aumento. A medida que a massa de particulas no material aumenta, a
deposicao do fluido na superficie do linho também é incrementada. Isso resulta em um
efeito de diminui¢ao da espessura entre L-65S e L-50SB, uma vez que este iltimo contém

uma quantidade menor de silica, embora ainda carregue uma proporgao de aditivo.

Uma possivel explicacdo pode ser derivada da analise morfologica do tecido, con-

forme mostrado na Fig. 4.7.

Figura 4.7 — Morfologia das superficies do tecido de aramida (A) e do tecido de linho (B).

Nota-se que o tecido de linho (Fig. 4.7B) apresenta uma morfologia bastante
irregular em comparagao com a aramida (Fig. 4.7B), devido as diferengas de produgao
e natureza dos materiais. Isso pode resultar na formacao de aglomerados de FAd em
varios pontos pela superficie do material natural, o que ocorre na aramida apenas em
pontos de entrelagamento e em menor escala (PARK et al., 2014), embora em estudos
anteriores (TAN; TAY; TEO, 2005) tenha sido observado um comportamento semelhante
ao encontrado neste trabalho em tecidos de aramida. Maiores detalhes sobre a morfologia

dos tecidos impregnados serao apresentados na Segao 4.4.

Em estudos anteriores, a tendéncia de aumento da gramatura resultou em uma
maior capacidade de absorcao de energia pelo tecido, devido ao maior intertravamento
mecanico dos fluidos, ao aumento da regiao secundaria ou ao atrito incrementado entre
as camadas (MISHRA et al., 2022; LIU et al., 2020a; TANG et al., 2022). Em Mahesh,
Harursampath e Mahesh (2022), observou-se um aumento de proporc¢io semelhante ao
obtido neste trabalho: um tecido de juta impregnado com 40% de silica nanométrica
teve um aumento de 3,3 vezes na gramatura em relagdo ao tecido de juta pura. Ja em
Khodadadi et al. (2019), com kevlar impregnado com 45% em massa de silica, observou-se

um aumento de 3.5 vezes na gramatura em relagdo ao kevlar puro. Destaca-se que, em
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ambos 0s casos, os grupos impregnados com maiores gramaturas traduziram-se em um
aumento vertiginoso na absorcao de energia balistica. Entretanto, é necessario avaliar a

EAE para ponderar entre gramatura e desempenho balistico do tecido em anélise.

A fim de analisar mais especificamente as diferencas observadas nos valores médios
de espessura dos grupos impregnados, realizou-se a analise de variancia (ANOVA) e o

Teste de Tukey. A Tabela 4.2 apresenta a anélise para os grupos de amostras.

Tabela 4.2 — Analise de variancia dos resultados de espessura.

CausaS de Variagz‘io GL SQ QM Fcalculado Fcritico

Tratamento 7224 0,32 45,78 2,87
Residuo 64 0,44 0,01
Total 71 2,69

Deste modo, como Ficuade € maior que Fgico, pode-se afirmar com 95% de
confiabilidade que ocorreram diferencas nos resultados dos oito grupos de compésitos.
Para analisar precisamente as diferencas entre as médias de cada parametro, realizou-se o
Teste de Tukey. A partir dos calculos do teste, pode-se determinar a DMS para a analise,

que foi de 0,13. A Tab. 4.3 mostra as comparacoes entre as médias.

Tabela 4.3 — Comparacio das médias de espessura dos grupos a partir do Teste de Tukey.

Amostra 50S 55S 60S 65S 50SB 555B 60SB 65SB
508 0,00 0,15 0,27 0,42 0,30 0,38 048 0,60
558 0,15 000 0,12 027 015 023 033 045
60S 0,27 0,12 0,00 0,16 0,03 0,11 0,21 0,33
65S 0,42 0,27 0,16 0,00 0,13 0,05 0,05 0,17
50SB 0,30 0,15 0,03 0,13 0,00 0,08 0,18 0,30
555B 0,38 0,23 0,11 0,05 0,08 0,00 0,10 0,22
60SB 048 0,33 0,21 005 0,18 010 000 0,12
65SB 0,60 045 0,33 0,17 0,30 0,22 012 0,00

A partir dos resultados obtidos, nota-se que, dentre as amostras L-xS e L-xSB, as
L-65S se mostraram diferentes das demais amostras com o mesmo tipo de aditivo. L-655B
se mostrou semelhante somente a L-60SB. Ja este, mostrou semelhancas com L-555B
e L-65S. As amostras 1-50S se mostrou inferior a todos os grupos analisados, e 1.-55S
apresentou semelhancas somente com as amostras L-60S, ainda que esteja em valores
proximos ao DMS. Isto é um indicio do comportamento mecanico do material, ja que a

espessura esta intimamente relacionada a rigidez do compdésito.
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4.4 Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV)

Na Figura 4.8, estao representados os tecidos de linho impregnados estudados neste

trabalho. As imagens estao dispostas em ordem crescente de proporgao em massa de silica.
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Figura 4.8 — Micrografia dos compdsitos em estudo.

A partir das imagens, é possivel notar a presenca das particulas cerdmicas sobre o
tecido, cuja trama se mostra de superficie irregular e com presenca de vazios entre os fios,
como ja visto em segdes anteriores. Em um primeiro momento, nas fragbes menores, 50S,
55S, 50SB e 555B, observa-se uma melhor dispersao da particula pelas tramas do tecido,
o que favorece a atuacao do intertravamento mecanico, um dos mecanismos de dispersao

de energia de impacto. A medida que se aumenta a proporcio de silica, além da adicio
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da segunda fase no fluido, nota-se que o tecido tende a formar pontos de aglomeracao
do fluido viscoso na superficie, ainda que de maneira espacada sobre o corpo de prova.
Ainda assim, é visivel que o acréscimo de carbeto de boro produz ocupagao de vazios
entre o entrelagamento dos fios, como pode ser comparado entre os grupos 50S e 555, e
505B e 555B. Posteriormente a estas fragoes, encontram-se regides do tecido totalmente
recobertas pelo FAd em estudo, acarretando no aumento de espessura e rigidez. Tal aspecto
também foi notado nos tecidos de fibra sintética impregnados, porém de forma mais difusa
(PARK et al., 2014; QIN et al., 2020). Fehrenbach et al. (2023) também observou o mesmo

comportamento para tecidos de linho impregnados com 50 e 70% de nano silica.

Ao considerar o tecido, Fig. 4.9, é notavel que, comparado aos tecidos de aramida
(B) largamente utilizados com impregnagao, os fios de linho (A) apresentam naturalmente
uma rugosidade elevada, dada a composicao fisioquimica do material. Desse modo, ainda
que a friccao dos fios seja benéfica em wm primeiro momento, Mawkhlieng, Majumdar
e Laha (2020) destacou em seu trabalho que uma rugosidade excessiva proporciona

concentragoes de tensao que prejudicam a absor¢ao de energia e, consequentemente,

implicam no rompimento dos fios.

HY [ WD [mag O det |spot — n—
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Figura 4.9 — Comparacio entre a superficie do (A) linho e da (B) aramida (500x).

A partir de observagbes também realizadas por meio do MEV, bem como o
processamento realizado pelo software ImagelJ, a Figura 4.10 apresenta a distribuicao
granulométrica das particulas de silica adotada no trabalho, a qual se apresenta em maior

proporc¢ao no material.
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Figura 4.10 — Distribui¢do de tamanho de particulas de silica utilizada no trabalho.

Nota-se que, das analises realizadas pelo software de micrografias do pé, o diametro
de particula ocorre em grande parte entre 0,5 pm e 0,6 pm, calculando uma média de 0,562
pm. Comparado a trabalhos de destaque, nota-se que este valor se encontra ligeiramente
acima do intervalo de didmetro de particulas empregado em materiais que apresentaram
resisténcia balistica ou resisténcia ao arrancamento de fios relevante, conforme listado na
Tab. 2.8, na Secdo 2.3.1.

Por fim, a partir das analises do software, pode-se calcular a circularidade do
material. Este pardmetro, como ji anunciado por Srivastava, Majumdar e Butola (2012),
aponta para a capacidade de intertravamento mecanico e ativagiao do espessamento do fluido.
Com isso, a partir das andlises, constatou-se uma circularidade de cerca de 0,494, o que
aponta para uma particula com formato de relevante irregularidade e, consequentemente,
pode auxiliar nas caracteristicas desejaveis para aplicacao do material sob impacto, como
na diminui¢ao da taxa de cisalhamento critica (FENG et al., 2014), porém, por outro lado,
favorece uma maior abrasdo que compromete a integridade dos fios que compéem o tecido
(STACHOWIAK; STACHOWIAK, 2001; THAKARE et al., 2012).

4.5 Analise Termogravimétrica (TGA)

Nas Figuras 4.11a e 4.11b estdo apresentadas, respectivamente, as curvas de TG e
DTG dos compésitos de linho impregnados, bem como do tecido de linho puro e aramida

pura para fins de comparacao.
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Figura 4.11 — Curvas de (a) TG e (b) DTG para os tecidos impregnados com silica.

Os principais pontos observados nos termogramas anteriores estao resumidos na

Tabela 4.4 para uma melhor discussao dos resultados.
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Tabela 4.4 — Resumo dos principais valores e pardmetros analisados na TGA do linho e
dos compdsitos.

Perdas Inicio da Degrad. Perdas na

Grupo até 100 °C Degrad. Max. Max. Degrad. Max. GIXI; isg F;: )
(%) (°C) (°C) (%)

A 4,2 391,2 567,6 52,1 14,9

L 6,9 184.,5 354,8 49,5 5,1
L-508 11,8 144.5 359,1 51,9 20,5
L-558 10,8 143,1 358,2 51,9 21,3
L-60S 9,0 143,2 353.5 48.4 24,2
L-655 a7 129.8 353,3 425 30,5

De forma geral, é possivel notar trés estagios bem definidos em todos os compdsitos
e no tecido de linho puro. O primeiro estagio, até 100 °C, é marcado pela perda de massa
em todas as amostras, variando de 4,2 a 11,8%. Esta fase é relativa a perda de umidade e a
degradacao de impurezas presentes em todos os materiais analisados, conforme ja observado
em estudos anteriores (SHARMA et al., 2019; PERIYASAMY et al., 2023; GIEPARDA
et al., 2023; OZEN et al., 2022) e sinalizado em andlises de FTIR na Segdo 4.1. Vale
destacar que, nesta fase, nos compdédsitos, ha um aumento sensivel na perda de massa para
percentuais menores de silica e, proporcionalmente, maiores de PEG. Essa caracteristica
pode estar relacionada a degradagao do fluido devido ao seu carater hidrofilico soliivel em
dgua com grupos polares (<-OH) (BRDLIK et al., 2022).

O segundo estagio engloba a ocorréncia da degradacao maxima nos materiais até 400
°C. Observa-se nesta etapa que a estabilidade térmica dos compédsitos fica comprometida
com a presencga da silica, a partir dos valores de inicio da degradacao maxima de 184,5 °C

para o linho e de 129.8 a 144.5 °C para os compositos.

Nesta etapa de andlise, observa-se, sobretudo, a decomposicao de alguns constituin-
tes do linho. Gieparda et al. (2023) ja apontaram em pesquisas anteriores a degradacio
da hemicelulose, graxas, pectina e o inicio da decomposicao da celulose em temperaturas
proximas de 170 °C, bem como a completa degradacio da celulose em temperaturas
proximas de 320 °C. Isto justifica a decomposicao maxima observada na regiao entre
323.5 e 359,1 °C, o que proporcionou uma perda de massa de 68,6% para o linho puro e
entre 52,8 e 58,8% para o linho impregnado. Dada a composi¢iao da celulose por cadeias
semicristalinas e o indice de cristalinidade obtido na Secao 4.2, o percentual de perda se
mostra coerente. Ademais, a condensacido de liga¢oes Si-OH na superficie das particulas
de silica ocorre em temperaturas proximas de 180 °C, o que também contribui em certo

grau para o incremento do percentual de perda de massa (SHARMA et al., 2019).

Por fim, o terceiro e tltimo estagio é observado em todos os materiais entre 400
e 600 °C. Para o tecido de linho e os compdsitos, a presenca de um pico nas curvas de

DTG (Fig. 4.11b) nesse intervalo de temperatura significa a degradacao final de compostos
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naturais. Isto pode ser explicado pela decomposiciao da lignina, presente no tecido de
linho, que sofre uma degradacao lenta e proporciona um processo de perda de massa em
temperaturas superiores a 350 °C (GIEPARDA et al., 2023). J4 no tecido de aramida, a
degradacdo que ocorre a partir de 450 °C pode ser atribuida a decomposi¢io da poliamida
aromatica Ozen et al. (2022), Naveen et al. (2019). A 600 °C, observa-se uma maior
quantidade de material para os compdésitos em relagao ao linho puro e a aramida devido
ao recobrimento presente na fibra, o que auxilia na prote¢ido contra radiacdo térmica e
suprime a liberacao de gases combustiveis, além do fato de que as particulas ceramicas
nao apresentam perda de massa significativa até 600 °C, o que ocasiona maior acimulo de
material para os compositos ao final da andlise (EHSANIMEHR et al., 2023; GIEPARDA
et al., 2023; RAVINDRAN et al., 2022; MARCHI et al., 2023).

Nas Fig. 4.12a e 4.12b, estao apresentadas, respectivamente, as curvas de TG e

DTG para o tecido de linho puro e impregnado por silica e carbeto de boro.
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Figura 4.12 — Curvas de (a) TG e (b) DTG para os tecidos impregnados com silica e
carbeto de boro.

Os principais pontos observados nos termogramas acima estao resumidos na Tab.

4.5 para melhor discussao dos resultados.
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Tabela 4.5 — Resumo dos principais valores e parametros analisados na TGA do linho e
dos compdsitos.

Perdas Inicio da Degrad. Perdas na

Grupo até 100 °C Degrad. Max. Max. Degrad. Max. GIXI; isg F;: )
(%) (°C) (°C) (%)

A 4,2 391,2 567,6 57,0 14,9

L 6,9 184.,5 354,8 68,6 5,1
L-50SB 9,7 153,6 354,1 52,6 324
L-5558 9,8 147.3 353,9 51,6 33,8
L-60SB 9,3 145,3 344.9 50,3 33,5
L-655B 8,8 144,1 350,7 48,8 36,2

No primeiro momento, em relacao as amostras L-xS, os compdsitos apresentaram
uma perda de massa semelhante até 100 °C. Da mesma forma que se atribuiu aqueles
compositos, esta fase inicial também tem relacdo com a perda de umidade presente nos

materiais, sobretudo nas fibras naturais que compoéem o material conjugado.

Na etapa seguinte, nota-se um acréscimo na estabilidade térmica do material em
analise em relacdo aos do grupo L-xS. As amostras com SiO, apresentaram o inicio da
degradacdao maxima entre 129,8 e 1445 °C para L-65S e 1.-50S, respectivamente, enquanto
que nos grupos L-xSB esta etapa ocorreu entre 144,1 e 153,6 °C para 1-655B e L-50SB,
respectivamente. Apesar da presenca do p6 ceramico, verifica-se nesta analise novamente
a tendéncia de maior estabilidade térmica para compostos com menor massa de SiO,. Isto
pode estar relacionado ao dominio em massa do silicato, ainda que o carbeto de boro
tenha atuado positivamente no incremento da estabilidade. Embora o uso da ceramica seja
inédito nesta aplicacao, nota-se que outros materiais experimentaram maior estabilidade
térmica com o uso do carbeto como revestimento (SUN et al., 2019; ZHANG et al., 2021b;
WANG et al., 2022).

Na ultima etapa, novamente nota-se maior massa residual em relagdo aos grupos
analisados anteriormente, dado o maior volume de particulas a partir da adi¢ao de carbeto

de boro a suspensao impregnada nos tecidos.

4.6 Analise de Viscosidade

A fim de realizar um estudo prévio para a selecao de materiais, a andlise de
viscosidade ocorreu em duas etapas: primeiramente, analisaram-se os fluidos puros e,
posteriormente, a combinagao entre o fluido e particulas de SiO,, com o objetivo de
alcancar a maior viscosidade possivel. Na Tabela 4.6, estao resumidas as viscosidades dos
fluidos puros, etilenoglicol (EG) e PEGs 200, 300 e 400, disponiveis para o trabalho, e os

mesmos fluidos com adi¢ao de 50% em massa de SiO,.
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Tabela 4.6 — Valores de viscosidade para fluidos puros.

Visco. Média (Pa-s)

Fluido —5e6i0, 50% SiO,
EG 0,012 0,037
PEG 200 0,035 0,276
PEG 300 0,051 0,404
PEG 400 0,061 1,160

Os resultados para os fluidos puros corroboram o que ja foi previsto na literatura.
O peso molecular dos fluidos realmente influencia na viscosidade do material (MAWKH-
LIENG; MAJUMDAR, 2019), o que ratifica o uso inicial do PEG 400 para a produgao
do fluido que ird impregnar o tecido, ja que uma maior viscosidade acarretard, em tese,
em diminuicdo da taxa critica de cisalhamento e maior formacao de hidroaglomerados,
conforme elucidado na Secao 3.2.3. Além disso, nota-se uma variagao consideravel entre
o fluido puro e o fluido com 50% de silica adicionado, sobretudo para o PEG 400, o
qual atingiu um aumento de viscosidade de cerca de 19 vezes, enquanto os demais nao
superaram um aumento de 8 vezes na viscosidade do seu respectivo fluido puro. Dessa
forma, esses valores fornecem um indicio de potencial aumento do atrito entre os fios dos

tecidos impregnados.
Na Tab. 4.7, estao apresentados os resultados de viscosidade maxima obtidos para

todos os fluidos compostos.

Tabela 4.7 — Viscosidade maxima atingida pelos fluidos estudados sob taxa de cisalhamento
de 1 a 1000 s™.

Amostra Visco. Max. (Pa-s)

505 1,16
555 10,57
60S 20,76
655 33,88
50SB 32,61
555B 41,33
60SB 47,14
655B 84,63

Os resultados reoldgicos indicaram que os aditivos de fato imprimiram uma evolucao
no perfil de viscosidade das suspensoes de forma substancial. Nota-se que o perfil de
viscosidade aumenta a medida que a quantidade de aditivos na suspensao cresce. De
modo geral, os grupos xSB obtiveram as maiores viscosidade, com excegao do grupo 50SB,
que teve a viscosidade menor que o grupo 655. A viscosidade alcangou um crescimento
vertiginoso de aproximadamente 10 vezes entre 505 e 555, enquanto que nos grupos com

carbeto de boro, entre 50SB e 655SB, o incremento nao atingiu 3 vezes o valor. Ao analisar
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a diferenca de viscosidade entre a adicdo de particulas de B4C, nota-se que a diferenca
de maior proporc¢ao ficou entre os grupos 50S e 50SB, cerca de quase 30 vezes. Esse
comportamento pode ser explicado pelo fortalecimento da adesao que ocorre interparticula,
além da diminuicao da distancia relativa entre as particulas, o que acarreta na restri¢ao
do movimento da particula na suspensao (MAWKHLIENG; MAJUMDAR; LAHA, 2020;
GURGEN; KUSHAN; LI, 2017; GURGEN; LI; KUSHAN, 2016; ZUROWSKI et al., 2021;
ZHAOQ et al., 2022).

Na Fig. 4.13 esta representado o perfil reologico das amostras em estudo.
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Figura 4.13 — Comportamento viscoso dos fluidos estudados.

Ao analisar o comportamento reoldgico do material, observa-se um desenvolvimento
linear do fluido ao inicio do teste. O grupo 508, até 1000 s, apresentou a viscosidade
linear, indicando uma fracio de partida para as andlises. Sob taxas por volta de 300 s,
observa-se um aumento na tendéncia a fluidificacao de todos os materiais na proporgao
que se incrementa as particulas de silica. O inicio da fluidificagdo de 55S se inicia em torno
de 340 s7!; e de 60S, em torno de 292 s, J4 o grupo 65S apresenta o inicio em torno de 99
s'. A partir da adigdo de carbeto de boro, este inicio sofre uma ligeira modificagio: para
55SB, o comportamento se inicia em 184 s'; de 60SB, em torno de 215 s!; e de 65SB, em
158 &

Para os fluidos 655, mostrado isoladamente na Fig. 4.14, se observa uma tendéncia
ao espessamento ao final da andlise, a partir do limite de cisalhamento em torno de 825

st. De fato, tal comportamento é consistente comparado a trabalhos anteriores, ja que a
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taxa de cisalhamento critica tende a diminuir com o aumento da carga de particulas no
dispersante dado o menor médulo de forca necessario para superar a tendéncia a repulsao
das particulas, formando assim cadeias aglomerados pelo material, a partir da justificativa
a luz da teoria do hidroaglomerado. Por outro lado, comparativamente, o fluido 65SB nao

apresentou comportamento semelhante.
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Figura 4.14 — Comportamento reolégico do fluido 65S.

Na Fig. 4.15 esta representada uma mistura de PEG 400 com os pds de silica e
carbeto de boro para visualizacao da distribui¢ao. A partir do que foi observado anterior-
mente, a presenca do carbeto de boro teve influéncia tanto na viscosidade do fluido quanto

no comportamento reolégico do material.

De inicio, a presenca de um volume consideravel do aditivo, dado a sua relativa
menor massa especifica, acarretou em maior volume de material, ainda que represente
somente 5% em massa do FAd. A partir da maior concentragao volumétrica de sélidos,

isto acarretou em maior viscosidade.

Por outro lado, a tendéncia fluidificante, dado o fato de que didmetros de particula
maiores tendem a proporcionar menores taxas de cisalhamento critica, pode ter relagao
com a presenca de particulas de B,C na formacéo de aglomerados de silica. Ainda que
aglomerados de B,C atinjam didmetros de cerca de 200 nm, esse comportamento faz com
que a extensao dos aglomerados de silica seja limitada e, assim, o espessamento do fluido
seja dificultado, o que acarreta em fluidificacio do FAd (GURGEN; LI; KUSHAN, 2016;
MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019). Além disso, a combinagao de diferentes tamanhos
de particulas, aliado ao formato diferente dos pos, favorece o afilamento do fluido devido
a uma estrutura mais ordenada das particulas no liquido polimérico na direcao do fluxo

(OLHERO; FERREIRA, 2004).
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Figura 4.15 — Mistura de particulas de silica e carbeto de boro (500x).

4.7 Ensaio de Tracao - Yarn Pullout

Na Figura 4.16 esta apresentado a curva caracteristica do tecido de linho puro

submetido ao arrancamento de fios da trama.
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Figura 4.16 — Resultados de ensaio de arrancamento de fios para o tecido de linho puro.

No gréfico em tela, é possivel notar que os tecidos de linho puro apresentam dois

regimes de comportamento dos fios. O primeiro, desde o inicio do teste até o pico mais
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alto, corresponde a uma zona estatica do fio. Ou seja, o fio tende a seguir a direcao
da forca aplicada e a superar o atrito estatico devido a presenca da trama, atingindo
um valor maximo. O inicio da segunda fase é marcado pelo ponto de maxima na curva,
representando o atrito estatico maximo. A partir desse ponto, o fio comega a se movimentar
pela trama. Os diversos picos presentes nessa segunda zona formam o movimento conhecido
como stick-slip, que reflete o percurso que o urdume faz sob e sobre a trama, reduzindo

gradativamente a medida que o nimero de tramas que cruzam o fio diminui.

Na Figura 4.17 estdo apresentadas as curvas caracteristicas de arrancamento de fio

para os compositos em estudo.
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Figura 4.17 — Curvas caracteristicas observadas no ensaio de arrancamento de fios para os
compositos em estudo.

Nos compésitos, inicialmente, observa-se uma diferenca significativa na inclinacao
das curvas entre os tecidos impregnados e o tecido puro, como apresentado na Figura 4.16.
Esse intervalo do grafico esta associado a movimentacao do tecido na dire¢ao do esforgo
e indica uma deformacao sem rompimento dos fios, evidenciada pelo recrutamento das

tramas devido aos intertravamentos mecanicos (BILISIK, 2012).

Posteriormente, notou-se que, em todos os tecidos impregnados, o fio rompeu-se

antes de que o urdume se deslocasse pela trama.

Do ponto de vista mecanico, ficou evidente que os fluidos viscosos efetivamente
aumentaram o atrito entre os fios do tecido, somado ao pré-tensionamento causado pelas
particulas, além dos intertravamentos mecanicos na trama, resultando em uma maior
necessidade de dissipacao de energia antes do rompimento total (NASSER et al., 2019;
STEINKE; SODANO, 2021; GURGEN; KUSHAN; LI, 2017). A ruptura do fio é explicada
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pelo aumento da concentracdo de tensdo devido a presenca das particulas, conforme
observado na Secdo 4.4 e demonstrado na Figura 4.18 a seguir, com setas em vermelho,
levando & imobilizagdo dos fios e ao seu rompimento (ZENG; TAN; SHIM, 2006). Além disso,
os tecidos de FNLs apresentam menor controle tecnologico na fabricagao (JOST et al., 2014;
YE et al.,, 2019; SALMAN et al., 2015). Isto, somado a dureza das particulas, que favorece
o desbaste das fibras que compoem os fios da trama e urdume. Portanto, defeitos nos fios,
variacOes nas propriedades inerentes as FNLs somada a presenca de particulas de alta dureza
podem influenciar no desempenho do material, comprometendo a uniformidade dos valores
de resisténcia (MAWKHLIENG; MAJUMDAR, 2019; STACHOWIAK; STACHOWIAK,
2001; THAKARE et al., 2012).

Figura 4.18 — Aspecto superficial de uma amostra do grupo 1-5558B. Setas em vermelho
apresentam pontos de concentragao de tensao (250x).

Na Tab. 4.8 relata-se os valores médios obtidos no ensaio de arrancamento de fios

dos tecidos dos grupos analisados neste trabalho.

Tabela 4.8 — Valores médios de carga maxima de arrancamento de fios.

Amostras Fpax (N) Defpsx (mm)
A 260=+48 8,4 +£0,9
L 85+32 59,5 + 26,6
L-508 614+142 10,6 +09
L-55S 58,4 + 6,6 11,4 £ 0,5
L-60S 63,0 =89 126 £ 0,5
L-65S 80,0 = 6,0 1256 £ 14
L-50SB 57,6 £ 9,7 128 + 1.3
L-55SB 594 £ 73 130 0.7
L-60SB 688 + 134 12,0 4 1.0
L-65SB 752 £ 4,7 12.6 4 1.3
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Os valores obtidos para os compodsitos L-xS e L-xSB podem ser visualizados

graficamente na Fig. 4.19 para comparacao.

80.0 &g

80 A
Z
S
E 70
o 61.4 63.0

60 58.4

508 558 60S 65S
Amostras

80
75
& 70
o 65

60

50SB 555B 60SB 655B
Amostras

Figura 4.19 — Representacao grafica dos valores médios obtidos para os compoésitos em
analise.

Inicialmente, observa-se que, para ambos os grupos, houve um aumento na resis-
téncia da trama ao arrancamento em comparacao com o tecido de linho puro, a medida
que se adicionou uma maior proporcao de fase dispersa no fluido viscoso. Uma excecdo
visivel a esse padrao ocorreu nos grupos com 55% em massa de silica, onde foi observada
uma queda significativa de cerca de 5% nos resultados. O grupo com silica apresentou
um aumento de aproximadamente 30% na resisténcia a fric¢ao entre as amostras 1-50S e
L-65S, destacando-se o incremento de cerca de 27% entre L-60S e L-65S, que pode estar
relacionado com um mecanismo a mais de intertravamento mecanico, como o espessa-
mento do fluido. J& o grupo com silica e carbeto de boro demonstrou uma melhoria de
aproximadamente 31% entre as amostras L-50SB e L-60SB, com uma variacdo maxima de

15% entre as amostras do grupo L-xSB.

A fim de analisar mais especificamente as diferencas observadas nos valores médios
de maxima friccdo entre fios dos grupos impregnados apenas com silica, realizou-se a
analise de variancia (ANOVA) e o Teste de Tukey. A Tabela 4.9 apresenta a andlise para

os grupos de amostras impregnados com silica.
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Tabela 4.9 — Anélise de varidncia dos resultados de Yarn Pullout do grupo L-xS.

Causas de Variacaio GL  SQ QM. Fogoglndn: Fediioe

Tratamento 3 14178 4726 5,2 .
Residuo 16 14484 90,5
Total 19  2866,2

Deste modo, como Feuade € maior que Fogico, pode-se afirmar com 95% de
confiabilidade que ocorreram diferencas nos resultados dos quatro grupos de compositos.
Para analisar precisamente as diferencas entre as médias de cada parametro, realizou-se o
Teste de Tukey. A partir dos calculos do teste, pode-se determinar a DMS para a analise,

que foi de 17,23. A Tab. 4.10 mostra as comparagdes entre as médias.

Tabela 4.10 — Comparacdao das médias de Yarn Pullout dos grupos L-xS a partir do Teste
de Tukey.

Amostra 50S 55S 60S 65S
50S 00 30 16 18,6
558 3,0 0,0 4,6 21,6
60S 1.6 46 0,0 17,0
658 18,6 21,6 170 00

A partir da comparagio entre as médias, nota-se que houve uma diferenca expressiva
entre os grupos L-65S e os grupos L-50S e L-55S. Ainda que os resultados obtidos para
L-65S e L-60S nao se diferenciaram significativamente, cabe destacar que a variagao dos

parametros esta em valores préximos ao DMS calculado.

Similar ao grupo impregnado com silica, a Tabela 4.11 mostra a andlise para os

grupos de amostras impregnados com SiO4 e B4C.

Tabela 4.11 — Anélise de variancia dos resultados de Yarn Pullout do grupo L-xSB.

Causas de Variagio GL SQ QM Foucuindo Feritico

Tratamento 3 1021,7 3405 3.9 3,2
Residuo 16 1402,0 87,6
Total 19 24237

Deste modo, como Ficuade € maior que Fgico, pode-se afirmar com 95% de
confiabilidade que ocorreram diferencas nos resultados dos quatro grupos de compésitos.
Para que seja possivel analisar precisamente as diferencas entre as médias de cada parametro,
também realizou-se o Teste de Tukey. A partir dos calculos do teste, pode-se conhecer
a DMS para a analise, que foi de 18,96. A Tabela 4.12 mostra as comparacoes entre as

médias.
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Tabela 4.12 — Comparagao das médias de Yarn Pullout dos grupos L-xSB a partir do Teste
de Tukey.

Amostra 50SB 55SB 60SB 65SB
50SB 0,0 1.8 1.2 17.6
555SB 1.8 0,0 9.4 15.8
60SB 11,2 9,4 0,0 6.4
65SB 17,6 15,8 6,4 0,0

A partir da comparacéo entre as médias, nota-se que as amostras nao alcancaram
a diferenca significativa a partir do DMS calculado. Entretanto, como na analise anterior,
cabe destacar que as amostras L-65SB apresentaram a média préxima do limite computado
quando comparado aos grupos L-505B e L-555B, o que indica uma resisténcia sensivelmente

superior ao arrancamento.

No que se refere aos grupos L-60S e L-65S em relacdo as amostras impregnadas
com Si0; e aos grupos impregnados com SiO; e B4C, a Tabela 4.13 mostra a andlise entre

aquele grupo de silica e esse conjunto de amostras com silica e carbeto.

Tabela 4.13 — Anélise de variancia dos resultados de Yarn Pullout do grupo L-xS.

Causas de Variacao GL SQ OM Fogsds: Fabibe

Tratamento 5 2004,7 4009 5,2 2.9
Residuo 24 1868,0 77.8
Total 29 38727

Como Fajculado € maior que Feico, pode-se afirmar com 95% de confiabilidade que
ocorreram diferencas nos resultados dos grupos de compésitos analisados. Para que seja
possivel analisar precisamente as diferencas entre as médias de cada pardmetro, novamente
adotou-se o Teste de Tukey. A partir dos calculos do teste, pode-se conhecer a DMS para

a analise, que foi de 17,24. A tabela 4.14 mostra as comparacoes entre as médias.

Tabela 4.14 — Comparacao das médias de Yarn Pullout dos grupos analisados a partir do
Teste de Tukey.

Comp. 60S 65S 50SB 55SB 60SB 65SB
60S 00 170 54 36 58 1272
658 170 00 224 206 112 48
50SB 54 224 00 1,8 112 17,6
555B 36 20,6 18 00 94 158
60SB 58 112 11,2 94 00 64
65SB 122 48 17,6 158 64 00




Capitulo 4. Resultados e Discussoes 91

A partir da comparacdo entre as médias, nota-se que as amostras [-65S apresen-
taram um desempenho relevante entre alguns grupos estudados. Comparado aos grupos
L-50SB e L-555B, aquele conjunto de silica apresentou uma diferenca significativa bem
acima do DMS. Por outro lado, observa-se que L-65S apresentou desempenho estatistica-
mente semelhante a L-60SB e L-65SB. Ainda assim, a discrepéancia de valores se manteve
com relevancia em uma das amostras. Entre L-60S e L-65S, a diferenca se mostrou préoxima

sensivelmente abaixo do DMS.

Na Tab. 4.15 estao apresentados os maiores valores obtidos de carga maxima no

ensaio de yarn pullout comparados a outros materiais analisados.

Tabela 4.15 — Comparagdo da carga maxima de Yarn Pullout em outros materiais.

Amostras Fmax (N) Ref.
A 26,0
L 8,5
L-60S 63,0
L-65S 80,0 Fia.

L-60SB 68,8
L-65SB 75,2

Kevlar 706 8,3
Kevlar706 + 18.1 Khodadadi et al. (2019)
45% Si0, ’
TWE:"?;O—? 1 Gurgen et al. (2017)
20% SiO, + 15.0
45% SiC

Inicialmente, nota-se que a adigao de FAd nos materiais téxteis variados reforcou a
friccao dos fios do tecido. Nos tecidos de Kevlar 706, alcancou-se pouco mais que o dobro
da carga méxima ao adicionar cerca de 45% de nanoparticulas de silica no tecido. J& no
Twaron, observou-se um incremento de cerca de 10 vezes no arrancamento com a adigao
de 20% em massa de silica e 45% em massa de carbeto de silicio. Nos valores de carga
maxima alcancados com linho, mostram-se expressivamente mais elevados que os demais
tecidos. Na mesma propor¢io que o Twaron, observou-se que 65% em massa de silica
acarretou em um incremento de cerca de 10 vezes no arrancamento do fio em relagao ao
linho puro. Entretanto, comparado a aramida pura adotada como referéncia, esse aumento

se deu em cerca de 3 vezes.

De fato, ao analisar os valores obtidos pelos autores listados na tabela, nota-se que
ambos conseguiram que os fios fossem arrancados sem se romperem, conforme Fig. 4.20
para (A) Khodadadi et al. (2018) e (B) Giirgen, Kushan e Li (2017). Enquanto isso, no
linho estudado, a resisténcia a tracao do fio do tecido, aliado ao atrito estatico da superficie

dos fios, direcionou a carga maxima descrita para seu arrancamento, conforme estudos
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anteriores da fibra elementar de linho (SOATTHIYANON; CROSKY; HEITZMANN,
2022).

1 0
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b (%\) N o (B) = Impregnated fabric (45w1.% STF)
| ] i — T/STF/SC-25 ~ Impregnated fabric (35wt.% STF)
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Figura 4.20 — Resultado de yarn pullout obtidos nos trabalhos de (A) Khodadadi et al.
(2018) e (B) Giirgen, Kushan e Li (2017).

Fonte: Adaptado de Khodadadi et al. (2018) e Giirgen, Kughan e Li (2017).

4.8 Analise de Absorcdo de Impacto Balistico

Os testes balisticos foram executados nos tecidos de aramida, de linho puro e de
linho impregnado com o fluido estudado neste trabalho. Os resultados de absorgao da

energia do impacto balistico estao apresentados na Tab. 4.16 para todos os grupos.

Tabela 4.16 — Resultados de absorcao de energia de impacto balistico nos grupos estudados
e publicagoes recentes.

Amostras E.s (J) Vi (m/S) Ref.
A 18,36 + 2,18 60,01
3L 15,51 + 1,34 95,15
3L-50S 15,24 + 0,18 54,66
3L-555 16,11 & 4,53 56,20
3L-60S 17,63 +£ 1,46 28,79 PA
3L-655 17,53 £+ 3,58 38,63 o
3L-505B 1537 £ 2,76 54,90
3L-555B 12,72 £ 0,86 49,94
3L-605SB 14,94 + 2,38 54,12
3L-655B 15,51 £+ 2,02 95,14
3 Juta 1.31 -
3 Juta-30% SiO, 10,77 52 Mahesh et al. (2022)
3 Juta-40% SiO, 13,71 o4

2 Kevlar-15% SiO, 10,76

2 Kevlar-25% Si0, 21,23 . Khodadads et al. (2015)

Os resultados apresentam uma melhoria no desempenho balistico em termos de

absorcao de energia em boa parte dos grupos de tecido de linho impregnado com SiO,
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em relagdo ao tecido de linho puro. Os grupos impregnados com 60% e 65% de SiO,
foram os que apresentaram melhor desempenho entre os materiais estudados, alcancando
cerca de 14% de acréscimo na dissipag¢ao de energia cinética. Nos grupos aditivados com
B4C, apenas se notou desempenho comparavel ao tecido puro, o que foi o caso do linho
impregnado com 65% de SiO; e 5% de B4C. Logo no ensaio de Yarn Pullout, verificou-se
um indicio desta tendéncia, sobretudo para os grupos 655, o qual apresentou resisténcias
relevantes ao arrancamento de fios, o principal fator de dissipacao de energia, representando
maior recrutamento da trama do tecido. Ademais, na analise de viscosidade, foi apontado
uma tendéncia de espessamento dos fluidos 655, o que pode acrescentar no mecanismo de
dissipacao de energia do conjunto. Em termos de velocidade limite, observa-se a mesma
tendéncia de superioridade das amostras 3L-60S e 3L-65S, ainda que com destacada
sensibilidade na diferenga. Nota-se que obteve-se um incremento sensivel de 6% em relaciao
ao linho puro, ainda que se apresente 2% abaixo da aramida. Ainda assim, o grupo 3L-60S

se mostrou cerca de 9% superior ao obtido para juta impregnada com 40% de silica.

Ainda que a adicao de carbeto de boro ao FAd tenha proporcionado maiores valores
de viscosidade maxima, como observado na Secao 4.6, isso nao se traduziu em desempenho
mecanico. De fato, estudos anteriores apontaram que, devido & menor massa especifica
das particulas de B4C, sua adi¢ao, mesmo em propor¢oes baixas, resulta em um volume
considerdvel de particulas na mistura (GURGEN; LI; KUSHAN, 2016). Isso proporciona
valores mais altos de viscosidade em baixas taxas de cisalhamento, mas propicia maiores
concentracoes de tensao nas fibras do tecido, maior abrasao entre os fios e as particulas,
além de um comportamento fluidificante em taxas de cisalhamento mais altas, como o que

ocorre em um impacto balistico, dado o comprometimento da extensao de hidroaglomerados

(MAWKHLIENG; MAJUMDAR; LAHA, 2020).

A Fig. 4.21 apresenta a diferenga entre os corpos de prova L-55S e L-555B testados.
Na Fig. 4.21(A), a seta vermelha aponta um dos diversos pontos de vazios entre os fios do
tecido, mesmo que ele esteja impregnado com silica. Entretanto, ao adicionar a porcentagem
de carbeto de boro, na Fig. 4.21(B), esses vazios diminuem drasticamente, como apontado

pela seta amarela, levando a um maior atrito estatico (conforme observado na Secao 4.7).
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Figura 4.21 — (A) Vazios presentes entre os fios numa amostra L-xS e (B) vazios preenchidos
com particulas de B,C (60x).

Numericamente, constatou-se uma evolucao no desempenho balistico do linho
impregnado em comparacao com a juta impregnada. Observa-se que Mahesh, Harursampath
e Mahesh (2022), em um conjunto de 3 camadas de juta impregnadas com um FAd de 40%
em nano silica, atingiu um desempenho inferior até mesmo ao grupo 3L-50S. Entretanto,
dado o baixo desempenho das camadas de juta puras, calcula-se que o incremento no
desempenho da FNL submetida ao processo de impregnacao foi consideravelmente mais
relevante no trabalho de Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022), ja que saltou de 1,31
J para 13,71, para 3-Juta e 3-Juta-40% SiQOs,, respectivamente. Também cabe ressaltar
que os valores obtidos neste trabalho apresentaram comportamento mais proximo ao de
duas camadas de Kevlar impregnado com 25% de SiOy desenvolvido por Khodadadi et al.
(2018), o que configura um progresso nos estudos da utilizagdo das FNLs em substituicio

aos tecidos balisticos.

Na Fig. 4.22 apresenta-se o aspecto superficial das amostras testadas, inicialmente

os tecidos de aramida e de linho puro.
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A L

Figura 4.22 — Aspecto dos tecidos de aramida e de linho sob impacto balistico, frente (f) e
verso (v).

Diversas sao as formas de dissipacao de energia de um tecido, conforme ja comentado
na Secao 2.4. No caso do tecido de aramida, observou-se um comportamento esperado:
relevante presenga de fios desfiados na regidao de perfuracao apds impacto (seta vermelha)
e a regido priméria de tensionamento de fios, em forma cruzada (seta verde). Esse tltimo
comportamento estd diretamente relacionado a incapacidade de recrutamento de fios
do tecido na regido adjacente, devido ao baixo atrito entre fios para que compartilhe a
dissipacao de energia no material (TAN; TAY; TEO, 2005).

J& no tecido de linho, nota-se também a presenca de fios deslocados apds o
impacto do projétil, em menor escala (seta amarela), apresentando sinais de desfiamentos
e leve desconfiguragdo da trama, tratado como "efeito janela"(TAN; TAY; TEO, 2005).
Na regidao de impacto (frente), ndo se observou sinais de pullout que proporcionasse a
configuracao cruzada da aramida. Isso indica uma maior ativacao de uma regido secundaria
em comparagao a aramida. De fato, como foi observado na Segao 4.4, os fios do tecido
de linho apresentam maior rugosidade e o tecido apresenta maior gramatura, o que
pode estar relacionado a um maior intertravamento mecanico pelo tecido e pontos de
transferéncia de energia, mesmo que nao apresente a mesma resisténcia a tracao, conforme
observado também na Secdo 4.7, acarretando em menor absorc¢ao de energia com maior
area de ativagdao. Aspecto semelhante também foi observado em tecido de juta (MAHESH;
HARURSAMPATH; MAHESH, 2022).

Na Fig. 4.23 esta apresentada o aspecto superficial dos compdésitos estudados.
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50

Figura 4.23 — Aspecto dos tecidos compdsitos sob impacto balistico, frente (f) e verso (v).

No caso dos compositos impregnados com FAd com silica, o desfiamento e o efeito
janela nao sdo observados. O atrito incrementado pelo fluido induz a uma contencao do
movimento dos fios, o que leva a uma maior ativacao da regido secundaria em relaciao ao
linho puro e, consequentemente, & manutencgao da trama apds o impacto. Além disso, esse
comportamento se traduz em uma menor area danificada pelo projétil no compédsito. Na
Fig. 4.24, esta apresentada a movimentacio de fios de linho impregnado com 60% de silica.
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Figura 4.24 — Tecido de linho impregnado com 60% de silica com intertravamento mecanico
acionado (1000x).

Nos compdsitos com carbeto de boro, esta tendéncia nao foi observada na mesma
medida: nota-se uma maior regido de impacto do projétil nos tecidos (verso), além da
presenga de desfiamentos esparsos da trama, principalmente em 55SB e 60SB (setas
vermelhas). A partir do que ja foi observado na Se¢ao 4.3, na qual se retratou maior
densidade superficial e espessura média neste grupo, além de menor valor de absor¢ao
de energia, nota-se que as amostras impregnadas com B,C sofreram as consequéncias
da rigidez do material. Isto acarreta em menor tenacidade do conjunto, o que se traduz
em uma deformagao localizada e menor volume de tecido recrutado no impacto, ainda
que um certo grau de rigidez seja favoravel contra uma identacao maior. Na Fig. 4.25
esta representado o tecido de linho, movimentado pelo impacto, impregnado com silica e

carbeto de boro
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Figura 4.25 — Tecido de linho impregnado com silica e carbeto de boro com intertravamento
mecénico acionado (1000x).

Na Fig. 4.26 estao representados os valores de EAE para os materiais compositos

em estudo e comparacao com o parametro obtido por Mahesh, Harursampath e Mahesh

(2022).
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Figura 4.26 — Comparacio da EAE dos compésitos estudados no trabalho e obtidos por
Mahesh, Harursampath e Mahesh (2022).

Visualmente se observa que o EAE dos grupos com silica foram maiores que aqueles
impregnados com carbeto de boro. Entre todos os grupos analisados, aqueles impregnados

com 60% de SiO, foi maior em aproximadamente 11, 8 e 3,6% em comparagao com
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compositos com 50, 55 e 65% de silica, respectivamente. Comparando com os pares de
mesma porcentagem em massa, o grupo 3L-60S apresentou EAE cerca de 46% superior
ao grupo 3L-60SB, e o grupo 3L-65S apresentou EAE cerca de 39% superior ao grupo
3L-65SB. Nos grupos aditivados com B4C, os grupos 31-555B, 3L-60SB, 3L-655B foram
os compositos com menores acréscimos de EAE. Ainda que tenha obtido um desempenho
balistico préximo ao do linho puro, a adi¢ao de FAd com B4C néo foi eficaz pelo desempenho
e sua densidade, o que leva a depreender que o uso de grupo 3L-60S e 3L-65S se mostram

razoaveis.

Ao contrastar com as amostras de juta, percebe-se um comportamento relativamente
superior. Ao comparar os grupos 3L-60S e 3J-30S, nota-se que o grupo de juta superou
a EAE em apenas 2%. Ainda que a discrepincia seja diminuta, o fato de se ter adotado
apenas 30% em massa de nano silica o torna de maior conveniéncia, conduzindo a sele¢ao
de material a termos de custo de producao das particulas de silica e obtencao das fibras

naturais.
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5 CONCLUSAO

Por meio dos resultados obtidos e do comportamento visualizado nos testes, pode-se

tirar as seguintes conclusoes:

« Os resultados de FTIR corroboram a presenca de grupos caracteristicos da FNL
em analise, bem como com as fases que compoem os compdésitos. Nas analises por
DRX, o linho empregado na producgao do tecido apresentou cerca de 60,7 % de
cristalinidade, enquanto que a aramida apresentou cerca de 72,0%. A FNL apresenta
um valor de cristalinidade aproximado ao obtido por algumas outras fibras naturais

que alcancaram comportamento mecanico relevante.

« O tecido de linho apresentou uma densidade superficial superior ao do tecido de
aramida, o que se traduz em maior volume de pontos de entrelacamento. O acréscimo
de FAd nas diversas proporc¢oes estudadas aumentou consideravelmente a massa dos
tecidos, de 3 a 4 vezes, se comparadas ao tecido L-50S e L-655SB, os de maior e menor
massa, respectivamente. As amostras impregnada apresentaram um incremento
uniforme na massa, com excecao do grupo L-60SB e L-65SB, o que esta relacionado

com as irregularidades inerentes durante a fabricacao de tecidos de FNLs.

« As micrografias obtidas por MEV proporcionaram uma anéalise morfolégica dos
tecidos e dos graos utilizados no trabalho. A partir das imagens, pdde-se constatar a
forma como as particulas estao dispostas pela trama, o que favorece o intertravamento
mecanico mas incrementa a concentracao de tensao. Além disso, a morfologia do
tecido aponta para uma tendéncia de aglomeracao do fluido na superficie do material
por conta de vazios presentes no entrelacamento dos fios. Por fim, observou-se que o
diametro dos graos de silica adotado esta no intervalo encontrado em outros trabalhos
com desempenho mecanico relevante, com cerca de 0,562 m, além de uma tendéncia a
um formato irregular das particulas, o que favorece uma menor taxa de cisalhamento

critica.

« Para corroborar as observacoes realizadas no FTIR, a analise de TG mostrou que o
tecido impregnado comecou a sua degradacao em menores temperaturas, de 40 a
54,7 °C a menos para L-50S a L-65SB, respectivamente; e de 30 a 40 °C a menos
para 1-50SB e 1-65SB, respectivamente. A presenca do carbeto de boro garantiu
que o material composito apresentasse maior estabilidade térmica do que aqueles
sem esta particula, cerca de 10 °C. Ademais, o volume de particulas proporcionou
maior material residual a 600 °C em todas as proporcoes, logrando a conservacao de

até 36,2% de material, como no caso de L-65SB.
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« A partir da andlise da viscosidade, pode-se corroborar que o PEG 400 apresenta
vantagem na viscosidade em relacao aos outros fluidos disponiveis e este fluido
apresentou uma melhor compatibilidade com a particula de SiO, adotadas. Ademais,
notou-se que a adicao de particulas proporcionou acréscimo na viscosidade, com
uma variacao de até 30 vezes entre os grupos 50S e 50SB. O FAd 65S apresentou
uma ligeira tendéncia ao espessamento para taxas de cisalhamento acima de 825 s,
0 que pode proporcionar maior resisténcia balistica ao material. As amostas com
carbeto de boro tenderam a fluidificacao de forma consideravel, dada a incapacidade

de as cadeias de aglomerados formarem uma maior extensao pelo FAd.

e Pelo ensaio de yarn pullout, observou-se que pode ocorrer uma diferenca sensivel de
desempenho entre os tecidos, influenciado pelo controle tecnolégico que se emprega na
fabricacdo de um tecido de FNL. Ao se comparar a carga necessaria de arrancamento
de um fio de um tecido puro e dos tecidos impregnados, nota-se que houve um
aumento consideravel no atrito estatico, ou seja, antes do fio entrar em movimento
dentro do tecido. Entretanto, as amostras 65S se mostrou superior até mesmo em
relagdo aos materias com carbeto de boro adicionado. Isto é uma evidéncia relevante
para o desempenho balistico. Os tecidos romperam-se antes do movimento dos fios
na trama, o que apontou a fragilidade do tecido sob impactos de alta velocidade,

ainda que haja recrutamento de maior area no mecanismo de dissipacao de energia.

« As analises de impacto balistico corroboraram ao que foi observado nas analises de
viscosidade e de yarn pullout. As amostras 60S e 65S apresentaram maior desempenho
em relagao ao restante, inclusive as impregnadas com B,C, cerca de 14% superior ao
tecido de linho. No caso das amostras 3L-65S, esse desempenho pode ter relagio com
a tendéncia ao espessamento observado para altas taxas de cisalhamento. Além disso,
corroborou-se o que havia sido observado por MEV quanto a concentragao de tensao
excessiva pela trama do material. O aspecto superficial dos tecidos denunciaram uma
maior area de tecido recrutado quando do impacto balistico, entretanto também
apontou para presenca de desfiamento nos grupos 555B e 60SB, além de maior area
de perfuracao do tecido, caracteristico de elevada rigidez e consequente fragilidade
das camadas. Por fim, as amostras 3L-60S e 3L-65S apresentarem maior EAE, cujo
parametro para tecido de juta impregnado com uma menor porcentagem de silica
fora mais elevado, indicando melhor relagao massa/desempenho balistico. Com isso,

3L-60S se mostrou de maior razoabilidade para a aplicagao balistica.

« Em suma, pode-se afirmar que a adicao de B4,C nao foi eficiente no fluido que
impregnou o material estudado no presente trabalho. Ademais, os grupos impregnados
com 65% em peso de silica apresentaram desempenho mecanico e balistico vantajosos,

ainda que termicamente tenha apresentado um equilibrio térmico 30% menor.
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6 SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

As fibras naturais lignocelulésicas sdo um dos materiais mais estudados no Programa
de Pés-Graduagao em Ciéncia dos Materiais do IME. A principal aplicagdao da fibra tem
sido como refor¢os em blindagens balistica, apresentando ineditismos tanto em relagao
ao material adotado (REIS et al., 2021; RIBEIRO et al., 2021; OLIVEIRA et al., 2021;
GARCIA et al., 2019; OLIVEIRA et al., 2019) quanto ao seu processamento e configuragio
(MELIANDE et al., 2022; GARCIA-FILHO et al., 2021), com resultados mecéanicos,
térmicos e balisticos satisfatorios. Ao se observar outros tipos de blindagens balisticas, como
a blindagem flexivel, largamente utilizada pelas forcas de segurancas, apenas dois trabalhos
com FNLs sdo mostrados na literatura (MAHESH; HARURSAMPATH; MAHESH, 2022;

FEHRENBACH et al., 2023).

Portanto, diversos trabalhos podem ser desenvolvido a partir do presente estudo e

da combinacao de fibra natural e fluido viscoso, a saber:

« Estudo do quantitativo de camadas de linho impregnado com fluido viscoso para

nivel IIA;

« Estudo da resisténcia de impacto perfurante do tecido de linho impregnado com

fluido viscoso;
« Avaliacido de gramatura de tecidos de linho para aplicacio balistica;

« Caracterizacao de tecidos de linho impregnado com fluido espessante por cisalhamento

composto por B,C.
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