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RESUMO

Encontradas na natureza, em grande abundancia, as fibras naturais sdo conhecidas
e utilizadas pela humanidade desde os primordios da civilizagao na confecg¢ao de itens
simples de uso cotidiano. Como o avango tecnolégico fibras naturais perderam espago
para as fibras sintéticas em areas da economia tradicionalmente ocupados por estas,
como o setor téxtil. Entretanto, com a chegada do século XXI e o surgimento de ideais
como o desenvolvimento sustentavel e a preocupacdo com o meio ambiente, a
comunidade cientifica tem buscados novas fontes de energia e matérias primas
ecologicamente amigaveis. Dessa maneira, as fibras naturais, em especial as fibras
naturais lignocelulésicas (FNLs) extraidas de plantas estdo sendo redescobertas e
estudadas para o uso, especialmente, como reforco em compdsitos de matriz
polimérica. Assim, este trabalho foi desenvolvido com o objetivo de estudar da
influéncia de alguns dos parametros de processamentos no comportamento de
resisténcia a tracdo de compdésitos de matriz epdxi reforgcados com fibras de curaua a
fim de se obter materiais compoésitos de alto desempenho. Os resultados mostram que
com a alteracado dos parametros de processamento & possivel se variar a resisténcia
a tracéo de 69,5 MPa para 352,7 MPa. O uso da pressao durante a cura possibilitou
a melhoria na interface das fases do compdsito resultando em materiais com grande
resisténcia a tracdo e uma baixa dispersdo dos resultados. Dos parametros
estudados, os que apresentaram uma relevancia final maior foram o tempo e a
temperatura de secagem das fibras ocasionando uma diferenga de 250% entre os
maiores e menores resultados. Ainda, o uso de fibras selecionadas como finas
possibilitou a resisténcia a tragdo dos compdsitos alcancar os 352,7 MPa, resultado
que representa o maior valor de resisténcia a tracdo para compoésitos de matriz
polimérica reforgados com fibras e curaua. As analises da superficie de fratura por
técnicas de microscopia eletronica de varredura foram utilizadas como ferramentas
para justificar os resultados obtidos e mostraram que o método de separagao do
didmetro das fibras é eficaz e ocorre a melhoria da interface com o uso da pressao.

Palavras-chave: Fibras Naturais; Compdsitos Poliméricos; Epoxi; Alto Desempenho;
Curaug;



ABSTRACT

Found in nature, in great abundance, natural fibers have been known and used by
humanity since the dawn of civilization in the making of simple items for everyday use.
With technological advancement, natural fibers have lost space to synthetic fibers in
areas of economics traditionally occupied by the first, such as the textile industry.
However, with the coming of the 21st century and the emergence of ideas such as
sustainable development and concern for the environment, the scientific community
has sought new energy sources and environmentally friendly raw materials. In this
way, the natural fibers, especially the natural lignocellulosic fibers (NLFs) extracted
from plants are being rediscovered and studied for the use, especially, as
reinforcement in composites of polymeric matrix. Thus, this work was developed to
study the influence of some of the processing parameters on the tensile strength
behavior of epoxy matrix composites reinforced with curaua fibers in order to obtain
high-performance composite materials. The results show that by changing the
processing parameters it is possible to vary the tensile strength from 69.5 MPa up to
352.7 MPa. The use of pressure during curing enabled the improvement of the
interface of the composite phases resulting in materials with high tensile strength and
low dispersion of results. The time and temperature of the drying process of the fibers
are examples of the studied parameters that presented a greater final relevance and
they are responsible for a 250% increase in tensile strength between the higher and
lower results. Moreover, the use of selected thin fibers allowed the tensile strength of
the composites to reach 352.7 MPa, a result that represents the highest tensile
strength value for polymer matrix composites reinforced with curaua fibers. Fracture
surface analyzes using scanning electron microscopy techniques were used as a
mean to justify the obtained results and showed that the fiber diameter-based selection
method is effective and that interface improvement with the use of pressure occurs.

Keywords: Natural Fibers; Polymer composites; Epoxy; High performance; Curaua;



LISTA DE ILUSTRAGOES

Figura 3.1 Classificag@o dos COMPOSIOS. ...oeeiiiniiiiieeee e 25
Figura 3.2 Funcgéao de distribuicdo de Weibull para a resisténcia a tragdo de compdsitos
de matriz poliéster reforcados com diferentes tipos de fibra de curaua. ................... 28

Figura 3.3 Numero de publicagdes sobre fibras naturais e compésitos reforgados por

fibras Naturais POr @NO0.........cooi oo e 30
Figura 3.4 Estrutura da cadeia de celulose. ...........ouuiiiiiiiiiiiiiii e, 31
Figura 3.5 Estrutura da cadeia de Lignina.............coouiiiiiiiiiiiie e, 31
Figura 3.6 Estrutura das fibras lignocelulosicas. ..o 32
Figura 3.7 Dispersao das microfibrilas na matriz de hemicelulose/Lignina. .............. 32

Figura 3.8 Resisténcia a tragdo média em fungado do diametro médio destas de fibras

de sisal (a), juta (b), piagava (c) € rami (d)........ccoerrmriiiiiiieieeee e 35
Figura 3.9 Plantacdo familiar de curaua (a) e plantagdo sintropica de curaua
juntamente com pPariCa (D). 36
Figura 3.10 Cultivo do curaua. Plantio (a) e plantagdo formada (b). .........cc..ccceveeens 37

Figura 3.11 Folhas e fibras de curaua e luminarias feitas a partir da fibra do curaua.

.................................................................................................................................. 37
Figura 3.12 Processo de moagem (a) e as fibras processadas (b)..........cccccuvvveennnnee 38
Figura 3.13 Fibras postas para secarem estufa. ..., 39
Figura 3.14 Histograma da distribui¢ao de fibras pelo didametro médio..................... 40
Figura 3.15 Cadeia de repeticdo do diglicidil éter de bisfenol A..............ccccooeeiieiees 42

Figura 3.16 Graficos de tortas para artigos publicados relacionados ao termo “curaud”
(a) e artigos relacionados ao termo compasitos reforgados por fibras de curaua (b).

Figura 4.1 Os cachos da fibra como fornecidos (a) processo de escovagao (b),
separacdo manual (c) e fibras cortadas no tamanho do molde (d). ..........ccoeeeeeeeenn. 55
Figura 4.2 Prensa hidrauliCa SKay...............uuuuuuuiiiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeieeeeeeeeeeeeeeeneeeees 59
Figura 4.3 Corpos de prova de tragédo (a) e dimensdes de norma do corpo de prova
o) TS PRSPPI 61
Figura 4.4 Ferramenta desmontada (a) e as pegas que a compdem: topo (em vista
invertida) (b), Meio (C) € DASE (d). ....uuuuui e 61



Figura 4.5 Base (a) e topo (b) do molde utilizado para a confecg¢ao das placas para os

corpos de prova da norma ASTM D 3039/D 3039M........ccooiiiiiiiiiieieeie e 62
Figura 4.6 Molde em utilizagao para confecg¢ao de placas de compésitos................. 63
Figura 4.7 Corpo de prova preso a maquina pronto para 0 ensaio. ..............ccceeeenee. 68
Figura 4.8 Grafico de resultados tipicos dos ensaios de tragdo. .............ccoeeeeeeeeennnes 69
Figura 4.9 Microscoépio Eletronico de Varredura FEI Quanta FEG 250..................... 70

Figura 5.1 Curvas de resisténcia a tracdo versus tempo de secagem em estufa de
fibras em diferentes temperaturas. ............ccooooviiiiiiiiiii i 72
Figura 5.2 Curvas de resisténcia a tragdo versus tempo de pds-cura para epoxi
submetido a diferentes temperaturas de pOs-Cura. ............coooviiiiiiiiiiieeieieeeeeeee 75
Figura 5.3 Resisténcia a tragcdo dos compdsitos em fungao da fragdo volumétrica de
L1 0] = 15T 77
Figura 5.4 Corte de secgéo transversal em sentido perpendicular a orientagdo das
fibras de composito reforcado com 80% em fragao volumétrica de FA..................... 79
Figura 5.5 Curvas de densidade de probabilidade de ocorréncia de resisténcia a tragao
para compositos reforcados com fibras de curaua..............ccoovveeiiiiiiiieiiciiii e, 81
Figura 5.6 Superficie de fratura de um composito de matriz epoxi reforcada com 80%
em fragcdo volumétrica de fibras finas de curaua. .............ccccooeiiii i 82
Figura 5.7 Aspecto macroscopico da fratura dos corpos de prova reforgados com 80%
em fragcado volumétrica de fibras finas de curaua. ..............cccoeeeiiiiiiiiiiiicec e 83
Figura 5.8 Fotomicrografia de regido préxima a superficie de fratura mostrando o
descolamento dO COMPOSITO. ......ceeiiiieiiiiiie e e e 84
Figura 5.9 Fibras de curaua sendo alinhadas dentro do molde enquanto a mesa
vibratoria faz a remocéao de gases do interior do polimero............ccoevvevviiieeeiieeenenns 85
Figura 5.10 Curvas de densidade de probabilidade de ocorréncia da resisténcia a
tracao de compadsitos de matriz epoxi reforcada com FFs e FAs de curaua............. 87
Figura 5.11 Fotomicrografia da superficie de fratura indicando microfibrilas, as marcas
da fibra de curaua deixadas na matriz e as marcas de propagacao de trincas dos
compositos reforgados com 80% em fragao volumétrica de FAs de curaua. ............ 88
Figura 5.12 Fotomicrografia da superficie de fratura para compdsitos de matriz epoxi
reforcada em 80% de frag&o volumétrica com FFs para menor (a) e maior (b) aumento.



Figura 5.13 Fotomicrografia da superficie de fratura para compdsitos de matriz epoxi
reforcada em 80% de fracdo volumétrica com FFs.........ccooooiiiiiiiin e, 90
Figura 5.14 Aspecto macroscopico da fratura dos compasitos reforgados com 80% em

fracao volumétrica de fibras de CUraua. ............ooeeiiiiiiiiiiiiiice e 90



LISTA DE TABELAS

Tabela 1.1 Compdsitos utilizados até da década de 1960 com refor¢o a base de fibras
Naturais lIGNOCEIUIOSICAS...........oveeiii e e e e e e e e e aeaaans 19
Tabela 3.1 Propriedades das FNLs em comparagao com fibras sintéticas............... 33
Tabela 3.2 Frequéncia de ocorréncia de fibra de curaua por intervalo de
diametro/didmetro MEAIO. ... ..o 39
Tabela 3.3 Variacado da densidade da fibra de curaua com o intervalo de diametro.40
Tabela 3.4 Variacdo do modulo de elasticidade da fibra de curaua com o intervalo de
o 1= 0 1= 1 P 41
Tabela 3.5 Variagado da resisténcia a tracdo da fibra de curaua com o intervalo de
QIAMELIO. 41
Tabela 3.6 Valores de resisténcia a tracdo de compdésitos reforgcados com varias FNL
para diferentes matrizes e fragées de fibra. ... 44
Tabela 3.7 Numero de artigos publicados sobre fibra de curaua ou seus compositos.

Tabela 3.8 Artigos pulicados sobre compésitos de matrizes poliméricas reforgadas por
fIDras de CUFAUAL. ..o e e e e e e e e e e eeeees 47
Tabela 3.9 Dados de resisténcia a tracdo de compdsitos de matriz polimérica
reforgados com fibras de Curaua. ..o 50
Tabela 4.1 Configuragao de confecgéo dos corpos de prova para definicdo de tempo
e temperaturas maximas de permanéncia das fibras na estufa. .................ccccceec 64
Tabela 4.2 Configuragao de confecgéo dos corpos de prova para definicdo de tempo
e temperaturas de pOs-cura do POIMETO. .......coviiiiiiiiiiee e 65
Tabela 4.3 Valores de ensaio de um corpo compésito reforcado com 60% de fibras
fINAS @ CUFAUA. ......eeiiiiiiiiiiiieeeee ettt e et eeeeeeeeeeeeneees 69
Tabela 5.1 Resisténcia a tragao de compdsitos reforgados por fibras de curaua secas
em diferentes tempos e temperaturas em estufa. ... 71
Tabela 5.2 Equacbdes de comportamento da resisténcia a tracdo obtidas a partir de
regressao linear e polinomial para compésitos reforcados por fibras de curaua secas
em diferentes tempos e temperaturas em estufa. ... 72
Tabela 5.3 Resisténcia a tracdo para epoxi (DGEBA) curados com 13% em fragéo

massica de iniciador (TETA) submetidos a diferentes tratamentos de pés-cura....... 74



Tabela 5.4 Variagdo da resisténcia a tracdo dos compdsitos em fungdo da fragao
VOIUMELrica das fIDras. ... e 76
Tabela 5.5 Resisténcia a tragdo de compdsitos reforcados com 80% em fracéo
volumétrica (~90% em fracdo massica) de FF de curaua. ...........cccccevvveeevieeirineennnne. 80
Tabela 5.6 Resisténcia a tragcdo de compdsitos reforcados com fibras de curaua em
ensaios segundo a norma ASTM D 3039/3039M. ........cooiiiiiiiiiiiieeee e 86



LISTA DE EQUAGOES

Equacgao 3.1 Regra das MiSturas. .........oooeiiiuiiiiiiiiieeee e 25
Equacgao 3.2 Regra das misturas em fungdo damassa. .........cccceeeeveeeieeeeeeeeieeeeieiinnns 25
Equacao 3.3 Funcao cumulativade Weibull. ... 26
Equacgao 3.4 Funcao cumulativa de Weibull rearranjada. ..........cccccccceiieiiiiiieneennnen. 28
Equacéao 3.5 Densidade da fibra de curaua em fungéo do didametro médio. ............. 41

Equacéao 3.6 Mddulo de elasticidade da fibra de curaua em fungao do didmetro médio.

Equacéao 4.1 Calculo de massa de fibra para dada fragdo volumétrica. ................... 58

Equacgao 5.1 Regressao linear da resisténcia a tracdo em funcdo do tempo dos

compositos com as fibras secas a 60 °C. ... 72

Equacao 5.2 Regressao polinomial da resisténcia a tragdo em fungdo do tempo dos

compositos com as fibras secas @60 °C. .......oeeeiiiiiiiiii i 72

Equacgao 5.3 Regressao linear da resisténcia a tracdo em funcdo do tempo dos

compositos com as fibras secas a 100 °C. ..o.oeeeiiiiiiiii e 72

Equacgao 5.4 Regressao polinomial da resisténcia a tragdo em fungdo do tempo dos
compositos com as fibras secas a 100 °C. ....oeeeiiiiiiiii e 72

Equacgao 5.5 Regressao linear da resisténcia a tracdo em funcdo do tempo dos

compositos com as fibras secas @ 140 °C. ..oovveeniiiiiiiiie e 72

Equacao 5.6 Regressao polinomial da resisténcia a tragdo em fungdo do tempo dos
compositos com as fibras secas a 140 °C. ..o 72

Equacgao 5.7 Regra das misturas em fungédo da densidade e das massas. .............. 78



LISTA DE ABREVIATURAS E SiMBOLOS

ABREVIATURAS
DGEBA - Diglicidil de bisfenol A
FA(s) - Fibra(s) de diametro aleatdrio.
FF(s) - Fibra(s) fina(s).
FNL(s) - Fibra(s) Natural(is) Lignoceluldsica(s).
MEV - Microscopia Eletrénica de Varredura.
TETA - Trietilenotetramina
SiMBOLOS
% Mas. - Fracédo massica de fibra.
% Vol. - Fragao volumétrica de fibra.
E - Modulo de Elasticidade.
GPa - Gigapascal (x10° Pa).
H - Hora
kg - Quilograma
mm/min - Milimetro por minuto.
MPa - Megapascal (x10° Pa).
N - Newton.
°C - Graus Célsius.
Pa - Pascal.
Pc - Propriedade do compésito
S - Segundo.



o o <

Volume

Maodulo de Weibull.

Unidade Caracteristica de Weibull.
Densidade.

Resisténcia a tracao.



ASTM

BNDES

COPPE

IBGE
IME
LNDC

UFRJ

LISTA DE SIGLAS
American Society for Testing and Materials.
Banco Nacional de Desenvolvimento Econdmico e Social.

Instituto Alberto Luiz Coimbra de Pds-Graduagao e Pesquisa de

Engenharia.

Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica.

Instituto Militar de Engenharia

Laboratdrio de Ensaios n&do Destrutivos, Corrosao e Soldagem.

Universidade Federal do Norte Fluminense



SUMARIO

1 INTRODUGAD........oiiiieriee e sesas e sss e ssesae s e sse s e sse s e sesaessesaesssssessssssssnsssnnans 18
2 OBJETIVOS DE ESTUDO.......co e errrrecsss s s s s s s e s s s s s s s s e e s mmmmmn e 22
3 REVISAO BIBLIOGRAFICA.........cocoteieercercecns e sesssssssssssssssssesassssssssssnans 24
3.1 Materiais COMPOSITOS .....ouuuiiiiiieieiiie e e e e e e eenn e es 24
3.2 Método Estatistico de Weibull...............uoiiiiiiiiiie e 26
3.3 FIbras NatUrais.........ouuiiiiii e 28
3.3.1Fibras Naturais LignocCelulOSICas ..........cccoeiiiiiiiiiiiiicceee e 29
3.3.2 Constituintes Principais das FNLS .........ccooo e 31
3.3.3EStrutura das FNLS .........uuiii et 31
3.3.4 Propriedades Mecéanicas das FNLS ...........coooiiiiiiiiii e 33
K O I O - 11 - TSP PR 35
3.4.1 A extragdo das fibras do CUraUA. ..........cccooiiiiiiiiiiiiie e 38
3.4.2AFfIDra de CUFAUA..........ooeeii e e e e e 39
3.5 ReSIiNasS POIIMENICAS ......ccovui et e e e e e eees 42
R T O 2 =Y o o ) (RPN 42
3.6 Compdsitos reforgados com FNLS..........oiiiiiiiii e 43
3.6.1Interacdo Fibra Matriz. ..........cooomiiiiii e 45
3.7 Compdsitos reforgcados por fibras de curaua. ... 46
3.8 Estado da Arte: Resisténcia a Tragdo de Polimeros Reforcados por Fibra de
(@1 U] =T - [ UPPPSRRRPIN 48
3.8.1Evolucdo dos Trabalhos Realizados com Compdésitos Reforgcados por Fibras de
Curaua no Grupo de Compdsitos Reforgados por Fibras Naturais................... 51

4 MATERIAIS E METODOS.......ccotiiecicisensssssessssssssssesessssssssasssssssssssssssssssssess 54
4.1 FIDras de CUFAUA ........ccoouuiiiiiiiie e ettt e e e e e e e e e e e e e eeae e e e e eaaeeeeeanes 54
4.1.1 Separagao da Fibra de Curaua em Funcéo do Diametro ...........cccceeeevevneeeenn, 55
4.2 AResina UtIlizada............ooiiiiiiii e 57
4.3 OS COMPOSITOS .. cevvieiiiiiiieee ettt e et e e e et e e e et eeeeeeaaeeeeeeaaeeeeeaaa 57
4.3.1Preparacdo dOS COMPOSITOS. .....uuiiieeeeeeieiiiieiee e e e e e e e e e e eeeeees 57
4.3.2Molde ASTM D638 (ASTM. 2010@) ...cceveeieiiiiiiee e e eeeens 59
4.3.3Molde ASTM D 3039/D 3039M (ASTM, 2010D) .....ceerrrreirieeiereeeriereeeeeeeeeeeeeeeeee 62
4.4 Parametros de ProCessamentO.........cccovviiiiiiiiiiii e e 63
4.4.1 Tempo e Temperatura Maxima de Permanéncia das Fibras na Estufa............ 64
4.4.2Pds-cura dos CoOmpositos.......ccceevvvveeeeeeiiieeeeeenn. Erro! Indicador nao definido.
4.4.3Fracao Volumeétrica de Fibras ..o 66
4.4 4 Diferenca no uso de Fibras Finas e Fibras Aleatorias ............cceeeeeeiiiieeecnnn, 67
4.4.5Vibragdo Durante a Cura do Polimero e Mudanga de Norma Adotada ............ 67
4.5 ENSQIOS A€ TraGA0 ... .uuieee et e e e e e e e e e e e e e e e e e e eeeees 68
4.6 Analise das Superficies de Fratura e dos Resultados ..............ccccoveeiiiiiiiennnn, 69
4.7 Analise EstatistiCa.........c.uuoi i 70
5 RESULTADOS E DISCUSSOES........cccooiiiiicerrsiseses s e s e e sssssssssneans 54
5.1 Tempo e Temperatura Maxima de Permanéncia das Fibras na Estufa......... Erro!

Indicador nao definido.
5.2 Pds-cura dos CompoOSitos......coeeveeeeeviiiiiiiiiieeeeeee Erro! Indicador nao definido.



5.3 Fragao Volumétrica de Fibras..........cccccceeevvenne, Erro! Indicador nao definido.

5.4 Diferenca no uso de Fibras Finas e Fibras Aleatorias ...........cccccoovvviiiiieiinn, 80
5.5 Vibracado Durante a Cura do Polimero e Mudanca de Norma Adotada .............. 84
5.5.1 A vibragdo durante a Cura do POlIMEro...........oooviiiiiiiiiiiieeee e 84
5.5.2 Corpos de Prova Baseados na Norma ASTM D3039/3039M........cc.cceeevvvnnnn..e. 85
5.6 CoNnsSideragies fiNAIS.........uuuiii i 91
6 CONCLUSOES........cciecireciceses e s s s s e s e s e e e e e e sansnesansneans 93
7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS .......ccoeiirecerrre e sssesesse e e enes 95

8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS......oeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeessessssessssessssesssssssnsees 96



18

1 INTRODUGAO

Encontradas na natureza, em grande abundancia, as fibras naturais sao
conhecidas e utilizadas pela humanidade desde os primérdios da civilizagao. Fibras
naturais, em geral, ndo exigem sofisticado grau de processamento para serem
extraidas. Essa facilidade tecnoldgica aliada a abundancia, justifica 0 uso desses
materiais como matérias primas na manufatura de itens simples como cordas,
vestuario, redes de pesca, cestos ou ainda como refor¢go em tijolos crus de argila para

a construgao civil, o que tem ocorrido por geragoes.

Os primeiros usos de fibras naturais como reforgo em compdsitos foram,
provavelmente a confecgdo de tijolos de argila reforgadas com grama e palha
utilizados em estruturas desde as primeiras civilizagbes. Por volta de 1500 a.c.,
egipcios e mesopotamios misturavam palha juntamente com a lama que era seca ao
sol. Por fim, os tijolos eram utilizados em diversos tipos de estruturas. Ainda, fibras
naturais misturadas a alcatrdo ou resinas extraidas de arvores foram utilizadas como
selante na unido entre madeiras de barris e cascos de navios desde tempos biblicos.
Entre o século | e final do século XIX, a impermeabilizacado de prédios e tetos era feita

com betume reforgcado com juta ou palha (Guven et al., 2016).

O continuo avancgo tecnoldgico levou ao desenvolvimento e comercializagdo dos
primeiros polimeros. Ja em 1908, papel e algoddo foram adicionados a polimeros
fenol-formaldeido e melamina- formaldeido resultando em compdsitos que foram
utilizados na fabricacao de dutos e placas. Mais recentemente, na década de 1960,
fibras de coco eram inseridas em borracha natural como o latex na fabricagado de
bancos para a industria automobilistica (Guven et al., 2016). A TAB. 1.1 (Glven et al.,
2016) mostra alguns exemplos das aplicagdes conhecidas desde a antiguidade até o

final do século XX para compdsitos reforcados com fibras naturais.
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Tabela 1.1 Compésitos utilizados até da década de 1960 com reforgo a base de fibras
naturais lignoceluldsicas.

Data Produto Matriz Reforgo
5 Tijolos de barro (Egito e . Grama e
1500 a.C. Mesopotamia) Argila Palha
Impermeabilizante para Piche, alcatrao, :
Tempos . . Fibras
"y barcos de madeira betume e resinas de .
Biblicos o ] Naturais
(império romano e além) plantas
~1200d.C.  Arco de caga (Mongdlia) Osso e cola animal Madeira
Meiof/final .
; Impermeabilizante para Juta e
do século Betume
XIX tetos Palha

fenol-formaldeido e

Placas, tubos e ) Algodao e
1908 melamina-
encanamentos ] Papel
formaldeido
1960 Bancos da !r]dL_Jstrla Borracha Fibras de
automobilistica coco
1960 Interior do carro Polipropileno Madeira

Com o avango tecnolégico, especialmente desde meados do século XX, o
desenvolvimento de novos materiais fez com que as fibras naturais perdessem
mercado para fibras sintéticas. A falta de consciéncia ambiental, aliado a uma
crescente demanda agravou ainda mais a situagdo de mercados, até entao,

tradicionalmente ocupados pelas fibras naturais.

Ja ao final do século XX, entretanto, novos paradigmas, como o desenvolvimento
sustentavel, e a crescente preocupacdo com o impacto ambiental provocado pela
sociedade moderna, tornou a procura por fontes renovaveis de energia e matérias
primas algo ético e economicamente desejavel. Nesse intuito, pesquisadores
comecgaram a estudar a possibilidade do uso de fibras naturais como materiais de
engenharia. Em 1999, Bledzki e Gassan (1999) publicaram um artigo de revisdo sobre
0 assunto, onde apresentavam propriedades e vantagens técnicas das fibras naturais

como matérias primas na confeccdo de materiais compoésitos.

Quase duas décadas depois as fibras naturais vém sendo redescobertas e uma
enorme quantidade de publicag¢des investigando o potencial de uso de diversas fibras
naturais, em especial as fibras naturais lignoceluldsicas (FNLs) extraidas de plantas,
tais como: juta, sisal, coco, algoddo, canhamo, rami, bambu, curaua entre muitas

outras, em setores tradicionalmente ocupados por fibras sintéticas. (Crocker, 2008;
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Faruk et al. 2012; Guven et al., 2016; John e Thomas, 2008; Mohanty, Misra e Drzal,
2002; Monteiro et al. 2009; Monteiro et al., 2011a; Nascimento, Lopes e Monteiro
2010; Netravali e Chabba, 2003; Pappu et al.,, 2015; Sahed e Jong, 1999;
Satyanarayana, Arizaga e Wypych, 2009; Thakur, Thakur e Gupta, 2014.)

No caso do Brasil, em 2015, a area cultivada do pais era de 73 milhdes de hectares,
0 que corresponde a 8,6% da extenséo territorial sequndo o IBGE (Brasil, 2016). Ainda
assim, mesmo descontando a area total ocupada pela populagado juntamente com as
reservas legais e as areas impeditivas de cultivo, o Brasil ainda apresenta uma vasta
extenséo territorial cultivavel sem que o fornecimento de alimentos sofra algum tipo
de impacto. Além disso a baixa producéao de fibras sintéticas devido a falta de patentes
(BNDES, 2014) torna o Brasil refém de importagdes e, consequentemente, da
flutuacdo de cambio externo, acarretando uma inseguranga no custo deste tipo de
material. Essa soma de fatores deixa o Brasil em uma situac¢ao favoravel em se tornar

um produtor de FNLs, e também de compdsitos reforgados com estas fibras.

As FNLs sao extraidas e processadas a baixo custo e apresentam vantagens
técnicas, quando comparadas com as fibras sintéticas. Além disso, o cultivo e
extracdo de uma espécie de FNL pode representar fonte de renda para vilas e
pequenas aldeias que nao possuem método alternativo de sustento. O uso destas
como material nobre de engenharia pode levar a um beneficio direto ainda maior para

estas pessoas com a consequente agregacao de valor do produto.

Contudo, o uso de FNLs como materiais de engenharia enfrenta desafios devido a
algumas de suas propriedades, como a alta dispers&o de resisténcia mecénica, sua
baixa resisténcia a degradacgéao por efeito de temperatura (Monteiro et al., 2011a), o
que limita o uso destes materiais. Ainda assim, compdsitos reforcados com fibras
naturais sdo utilizadas em diversos setores da economia, como na industria
automobilistica (Holbery e Houston, 2006; Thomas et al., 2011; Zah et al., 2007) e
mais recentemente investigadas como reforco em blindagens balisticas (Abidin et al.,
2013; Da Cruz et al., 2015; Da Luz et al., 2015; Monteiro et al., 2015; Rohen et al.,
2015; Wambua et al., 2007).

Dentre as diversas FNLs, se destaca a fibra extraida das folhas do curaua (Ananas
erectifolius). Recebendo o mesmo nome que a planta, as fibras do curaua apresentam

elevado desempenho mecéanico o que justifica o estudo destas como reforgco em
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compositos de matriz polimérica. Esse assunto serve de base para esta tese que

propde estudar compodsitos de matriz epoxi reforgada com fibras de curaua.

Dentro desse panorama, a presente tese visa a confeccdo de compdésitos de matriz
epoxi de alto desempenho. Para tal, o estudo da influéncia de pardmetros de
processamento determinados a partir de conhecimento prévio, tais como, pressao
durante a cura do polimero, selecdo do diametro das fibras de curaua, pds cura do

composito e secagem da fibra em estufa.

O estudo foi conduzido de forma sistematica a verificar a influéncia de cada
parametro na resisténcia a tracédo do compdsito de modo a se obter os maiores valores

de resisténcia possivel.
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2 OBJETIVOS DE ESTUDO

O objetivo geral deste trabalho é estudar a influéncia de alguns dos parametros de
processamentos na resisténcia a tragdo de compdsitos de matriz epdxi reforgcados
com fibras de curaud, a fim de se obter materiais compdsitos de alto desempenho
mecanico. Parte do objetivo principal foi o de demonstrar que, as fibras de curaua tem
um potencial significativo para a utilizagdo como reforgo em matriz epdxi. O resultado
final esperado é o de se alcancgar e superar os maiores resultados de resisténcia a

tracdo até hoje publicados para esse tipo de material.

Os seguintes parametros de processamentos foram selecionados para verificagdo

de sua influéncia no comportamento mecanico do compdésito:

e Tempo e temperatura maxima de aquecimento, aos quais, a fibra deve
permanecer em estufa, a fim de se retirar a umidade de superficie sem que haja
perda de propriedade mecanica no compdsito por degradagado da mesma.

e Tempo e temperatura maxima de aquecimento, aos quais, os compoésitos de
matriz epdxi deverao ser expostos para a pos cura do material.

e Diametro das fibras em duas configuragdes, fibras com intervalo de diametro
variando entre 0,05 e 0,08 mm e aleatdrias, onde nao ha selegao de diametro.

e Fragdes maximas, a serem inseridas no compasito.

e Pressao durante a cura das resinas durante a confecgao dos corpos de prova.

Além da influéncia dos parametros de processamento, analises de desempenho
em comparagao com resultados obtidos na literatura e da superficie de fratura também
sdo parte do objetivo deste trabalho. Assim, os demais objetivos especificos desse
trabalho s&o listados a seguir:

e A verificagdo da superficie de fratura a fim de se observar e se determinar os
mecanismos de fratura do material e comparar com os mecanismos encontrados
na literatura.

e Obtencdo dos resultados de resisténcia a tragdo de compdsitos de matriz
polimérica reforcados com fibras de curaua a fim de compara-los aos maiores

valores encontrados na literatura.
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Para cada um dos fatores estudados foram avaliados ndo sé o ganho de
desempenho, porém, a confiabilidade destes resultados.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Materiais Compdésitos

Apesar de ndo haver uma definicdo completamente aceita sobre o que € um
composito, esta classe de materiais pode ser compreendida como um material
composto por, ao menos, dois materiais, conhecidos como fases, pertencentes aos
grandes grupos de materiais: ceramicos, metalicos ou poliméricos. Com a uni&o
destas fases obtém-se um novo material compédsito com propriedades unicas
diferentes dos materiais originais. Essas fases devem possuir uma afinidade quimica
minimamente favoravel de modo a se formar uma interface coesa entre as fases.
Dessa maneira, materiais compositos podem ser criados e sao utilizados
mundialmente para sanar as mais variadas necessidades da engenharia. (Callister Jr.
e Rethwisch, 2014).

Em um compdsito sempre existira uma fase continua denominada “matriz’, onde
sao adicionadas as demais fases que sao denominadas “refor¢co”. A fase reforgo tera
o papel de melhorar a propriedade de interesse que, normalmente é falha a matriz.
Conforme mostrado na figura 3.1, adaptado de Callister Jr. e Rethwisch (2014), os
compositos podem ser classificados conforme a forma e orientagdo do reforgo na

matriz.
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Compositos
i Reforgados por .
Reforg;adr%ilﬂ(;rd?atenal f?bras P Estruturais Nano
Particulas Particulas Continuas Descontinuas Painéis em
finamente t Laminados :
grandes dispersas (alinhadas) (curtas) sanduiche
Alinhadas Desorientadas

Figura 3.1 Classificagdo dos compdsitos.

Normalmente, o estudo de materiais compdsitos leva em consideracdo o uso da
regra das misturas para previsao das propriedades dos compdsitos. Ela € uma média
ponderada da propriedade analisada em funcdo da fracdo volumétrica da fase
inserida. Assim, por exemplo, a densidade final de um compdsito sera a soma da
densidade de cada fase isolada multiplicada pela fragcdo volumétrica ao qual ocorre
no composito (Callister Jr. e Rethwisch, 2014). A equagédo 3.1 representa uma
formulacao geral para “n” fases de um compésito ao se analizar uma propriedade (Pc)

em funcédo das fragbes volumétricas (%Vol.) das fases.
P. = P,%Vol 4+ P,%Vol.,+ -+ B,%Vol., Equacéo (3.1)

Considerando-se que a fracdo volumétrica de uma fase nada mais € do que a
quantidade de volume ocupada pela dita fase em relacdo ao volume total do
composito, e também que o volume (V) é uma fungdo de massa (m) e densidade (p)

(p=m/V >V=m/p), a regra das misturas pode ser reescrita, gerando a equacgao 3.2:

my m; my
Vi Va Va P1 P2 Pn
P. =P, — +P—+ -+ P —=0P + P. + -+ P, =
Vo 72 A7 Ve
_ mq ~
P.=P A7 + P, szc Equacao (3.2)

Uma vez que é relativamente complicado se determinar as fracbes volumétricas
das fases de um compdsito diretamente, a equagao 3.2 se torna util desde que sejam

conhecidas a propriedade estudada das fases e suas densidades e o volume do
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composito. Ainda, a equacgéao 3.2 pode ser utilizada para se determinar a propriedade
desconhecida de uma das fases, desde que se conheg¢a das demais variaveis da
equacao. Vale ainda ressaltar que a regra das misturas se trata de uma equagao que
prevé uma interface perfeita entre as fases, ou seja, ela sempre apresentara o valor

maximo teorico previsto para um compaosito.

Nos casos reais, normalmente ocorre uma diminui¢ao da propriedade no compadsito
em relagao ao valor tedrico previsto pela regra das misturas. Isso, normalmente ocorre
por perda de aderéncia na interface que, por sua vez, pode ocorrer por diversos
fatores. No caso dos compdsitos poliméricos reforcados por FNLs, a fase reforgo
possui carater hidrofilico, enquanto que a matriz possui carater hidrofébico. Essa
diferengca entre afinidade pela agua € responsavel por grandes perdas de
desempenho mecanico com o uso destes materiais como fase em relacdo ao tedrico

previsto pela regra das misturas.

O material estudado nesta tese constitui um sistema binario onde a resina epoéxi
forma a fase matriz e as fibras de curaua atuam como reforgo. A seguir serdo
apresentados dados e informacdes relacionadas a fibras naturais, compdsitos
reforcados com FNLs e também serdo apresentados dados relacionados as fases
utilizadas nesse trabalho.

3.2 Meétodo Estatistico de Weibull

Em alguns casos, como é o estudo do comportamento mecanico de FNLs e seus
compositos, ocorre uma dispersdo muito grande de resultados. Para o uso desse tipo
de material em projetos de engenharia, entretanto, a confiabilidade de resultados é
algo que deve ser levado em consideragdo. Nesses tipos de casos, a analise
estatistica de Weibull se apresenta como alternativa. Com o ajuste de alguns
parametros, essa analise pode ser adaptada para varios casos reais e praticos
(Abernethy et al., 1983; O’Connor & Kleyner, 2012). A equagédo 3.3 representa a
funcdo cumulativa de Weibull (ou fungéo de densidade:

F(x)=1-—exp [— (g)ﬁ] Equacao (3.3)

Onde a unidade caracteristica (8) e o modulo de Weibull (8) sdo os parametros
de Weibull e 0 <F(x)<1.
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Consideracoes:

e Para um valor de =0 ou x=6, a fungdo cumulativa de Weibull & igual a 0,632
(63,2%). A distribuicdo de Weibull se trata, portanto, de uma distribuicdo néao-
normal;

e Com um intervalo: 0<B>1, com o incremento de 3, ocorre 0 consequente aumento
de F(x);

e Com B=1, F(x) aumenta se x>0 e diminui para x<6, ou seja a probabilidade de que
um evento ocorra com valores menores do que a unidade caracteristica € menor
do que a probabilidade de que isto ocorra com valores maiores;

e Para p>1, F(x) aumenta exponencialmente com o valor de ;

Assim a unidade caracteristica de Weibull pode ser entendida como a média de
Weibull, ou seja, o “valor” de Weibull para o evento estudado enquanto que o modulo
de Weibull indica a “certeza” que determinada média de Weibull vai ocorrer. Quanto
maior o valor de B, portanto menor sera a varidncia de resultados. Nao existe,
entretanto, um valor de 3 especifico que garanta uma baixa variancia sendo que para
materiais diferentes, o mesmo valor de 3 ndo significa a mesma fungéo de densidade
de Weibull. Por exemplo, ao considerarmos os resultados de Simonassi, Braga e
Monteiro, (2018), comparando-se trés tipos de compodsitos de matriz poliéster
reforcados com fibras de curaua: Compdésitos feitos com e sem presséao e reforgados
por fibras finas e compositos reforcados por fibras de didametro aleatorio feitos sob
pressao. No trabalho foi apresentado que tanto o uso da pressao quanto a selecao
das fibras finas diminuiriam a dispersao de resultados de resisténcia a tracdo dos
materiais. A figura 3.2 (Simonassi, Braga e Monteiro, 2018) mostra como os
compositos que apresentaram uma menor variagao em relagao a distribuicdo normal

(o) terdo, consequentemente um maior valor de 3.
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Figura 3.2 Funcéo de distribuicdo de Weibull para a resisténcia a tracdo de compésitos de
matriz poliéster reforgados com diferentes tipos de fibra de curaua.

A obtencao dos parametros de Weibull pode, ainda, ser simplificada. A equacao.
3.3 € uma fungdo exponencial e pode ser rearranjada como fungao logaritmica

obtendo-se, assim, a equacao 3.4:

In[In(—==)| = fIn(x) - [BIn(6)] Equagéo (3.4)

1-F(x)

1
1-F(x)

Uma vez que os termos In [ln( )] e In(x), sdo constantes para cada valor de

F(x) em x, a Equacao 3.4 é uma equacao linear onde o coeficiente angular é dado
pelo modulo de Weibull (B) e o coeficiente linear, —[fIn(8)], € possivel se obter os
parametros de Weibull por método grafico (O'Connor e Kleyner, 2012) ou por

regressao linear.
3.3 Fibras Naturais

As fibras naturais sio utilizadas desde os primérdios da humanidade na confecgao
de utensilios manufaturados simples para uso cotidiano. Podem ser divididas,

segundo sua origem, em fibras animais como seda e a 1a, minerais como o amianto e
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vegetais como as fibras lignoceluldésicas retiradas de plantas (Bledzki e Gassan,
1999). Essas fibras ocorrem naturalmente e requerem pouco ou nenhum recurso
tecnolégico para sua extragcdo. Ainda, o processamento das fibras naturais, quando
ocorre, € menos custoso e de menor impacto ambiental quando comparados com os

das fibras sintéticas.
3.3.1 Fibras Naturais Lignoceluldsicas

As FNLs, por sua vez, sdo extremamente abundantes ao redor do mundo (Medina,
1959). Grande parte das espécies de plantas possuem, ao menos, uma estrutura
fibrosa devido a forma de crescimento celular vegetal. Entretanto, uma quantidade
relativamente pequena de FNLs é utilizada e estudada ao redor do mundo devido a
certos aspectos técnicos. No caso do Brasil ndo é diferente. O pais possui uma vasta
biodiversidade vegetal identificada e catalogada. Algumas destas fibras sdo utilizadas
tradicionalmente na industria téxtil e, de maneira mais recente sao objeto de estudo

como materiais para uso em engenharia.

O estudo das FNLs para uso como matérias primas em engenharia é relativamente
recente quando comparadas com outras areas de ciéncias dos materiais. Porém,
principalmente nas ultimas décadas cresce muito o interesse da comunidade cientifica
e, em consequéncia, pode ser observado um aumento crescente no numero de

publicacdes sobre o assunto.

Em um levantamento realizado, baseado no banco de dados da “/IS/ Knowledge”,
foi apontado que, ja em 2010, o numero de artigos publicados com a palavra-chave
“fibra natural” (a pesquisa foi realizada em inglés: “natural fiber’) ultrapassava 1000
unidades dos quais, mais de 300 artigos continham a palavra-chave compdésitos de
fibra natural (a pesquisa foi realizada em inglés: “natural fiber” AND “composite”). Até
o final de 2018 os artigos com a palavra-chave “fibra natural” chegaram a praticamente
os 3200 artigos, nos quais mais da metade relatavam sobre materiais compaositos
(1689 artigos). Os numeros sugerem um crescimento exponencial do numero de

publicagdes sobre o tema fibras naturais, conforme indicado na figura 3.3.
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Figura 3.3 Numero de publicagdes sobre fibras naturais e compositos reforgados por fibras
naturais por ano.

De fato, a possibilidade de uso de FNLs como reforco em compédsitos de matriz
polimérica foi apontada em diversos artigos relacionados. O numero de artigos de
revisdo, juntamente com livros, ambos baseados no tema de compdésitos reforgados
com fibras naturais, ou mesmo sobre FNLs cresceu nas ultimas décadas (Bledzki e
Gassan, 1999; Bledzki, Sperber e Faruk, 2002; Chand e Fahim, 2008; Crocker, 2008;
Eichhom et al., 2001; Faruk et al., 2012; Faruk et al., 2014; Franck, 2005; Guven et
al., 2016; John e Thomas, 2008; Kalia, Kaith e Kaurs, 2011; Ku et al., 2012; Mohanty,
Misra e Drzal, 2002; Mohanty, Misra e Hinrichsen, 2000; Monteiro et al., 2009;
Monteiro et al., 2011a; Nascimento, Lopes e Monteiro 2010; Netravali e Chabba, 2003;
Pappu et al., 2015; Peijs, 2000; Pickering, 2008; Pickering et al., 2016; Sahed e Jong,
1999; Satyanarayana, Arizaga e Wypych, 2009; Summerscales et al., 2010a; Thakur,
Thakur e Gupta, 2014; Wool e Sun, 2005; Zini e Scendola, 2011).

O crescimento do interesse no uso de FNLs se deve ao fato de que estas sao
renovaveis, biodegradaveis e baratas além da possibilidade de cultivo em larga
escala. Ainda, as FNLs apresentam boa relagao peso/resisténcia/custo além de outras

vantagens técnicas quando comparadas com as fibras sintéticas. Como limitantes as



31

aplicacdes destas fibras pode ser citada sua baixa temperatura de degradacéo e a
grande dispersao de propriedades, principalmente comparando-as as fibras sintéticas.

3.3.2 Constituintes Principais das FNLs

Dentre os componentes principais das FNLs, estdo a celulose, a hemicelulose e a
lignina (Bledzki e Gassan 1999). A celulose, mostrada na figura 3.4 (Mohanty, Misra
e Drzal, 2005), € um polimero natural linear composto por unidades de D-
anidroglucopiranose unidas por ligagdes -1,4-glicosidicas. Ja a lignina, mostrado na
figura 3.5 (Mohanty, Misra e Drzal, 2005), € um polissacarideo que apesar de ter sua
estrutura similar a da celulose, apresenta diferentes caracteristicas, como menor grau
de polimerizagdo, alto grau de intercruzamento e é constituida por diferentes

acgucares, ao contrario da celulose.

CH,OH
' 0
H
OH H
HO H
H  OH CH,OH

Figura 3.4 Estrutura da cadeia de celulose.
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Figura 3.5 Estrutura da cadeia de Lignina.

3.3.3 Estrutura das FNLs

De forma analoga aos materiais compdésitos, as FNLs podem ser entendidas como
um composito natural de matriz lignina e hemicelulose reforgadas com estruturas

colunares cristalinas de cadeias de celulose na forma de microfibrilas. Uma fibra é
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composta por varias células vegetais onde as microfibrilas crescem ao redor do lumen
em varias camadas empilhadas em formato espiral em diferentes angulos em relagéo
ao lumen formando uma parede celular. Estas crescem em funcdo de seu diametro
formando paredes celulares secundarias. A figura 3.6 (Simonassi, 2017) mostra um
esquema da estrutura de uma fibra natural lignocelulésica (FNL) enquanto a figura 3.7
(adaptado de Bledzki e Gassan 1999) mostra como as microfibrilas estdo arranjadas
de maneira tridimensional (figura 3.7 a) e bidimensional (figura 3.7 b) na matriz de

hemicelulose e lignina. Esta estrutura € o que da a FNL sua resisténcia.

Microfibrilas

Ldmen

Paredes Secundaria
(microfibrilas de celulose
em matriz de lignina)

Parede Primaria
(microfibrilas de celulose
em matriz de lignina)

Figura 3.6 Estrutura das fibras lignoceluldsicas.
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Figura 3.7 Dispersao das microfibrilas na matriz de hemicelulose/Lignina.

Fatores como o angulo entre o lumen e a orientagdo das microfibrilas, grau de
cristalinidade e empacotamento da celulose nas microfibrilas, irdo variar de espécie
para espécie de planta ou até mesmo na mesma espécie dependendo das diferentes

condicbes de solo, luz disponibilidade hidrica dentre outros fatores durante o
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desenvolvimento da planta (Fernandes, 2012). Essas diferengas estdo diretamente
interligadas a grande variabilidade estatistica de propriedades das FNLs e também
nas diferencas de propriedades entre diferentes espécies (Bledzki e Gassan 1999;
Monteiro et al., 2011a).

3.3.4 Propriedades Mecanicas das FNLs

Comparativamente, as FNLs apresentam propriedades mecanicas moderadas em
relacédo as fibras sintéticas. Em alguns casos, entretanto, a resisténcia mecanica de
ambas é da mesma ordem de grandeza. A tabela 3.1 (adaptado de Monteiro et al.,

2011a) mostra um quadro comparativo entre algumas FNLs e sintéticas.

Tabela 3.1 Propriedades das FNLs em comparagao com fibras sintéticas.

Fibra Densidade “p” Re~sis:ér’1,cia a .I\{Iédulc‘b‘dg
tracao “o” (MPa) Elasticidade “E” (GPa)
car?:%?-ggduecar 0,34-0,49 135-222 1517
Bambu 1,03-1,21 106-204
Banana 0,67-1,50 700-800 27-32
Buriti 0,63-1,12 129-254
Coco 1,15-1,52 95-220 4-6
Algodao 1,51-1,60 287-800 6-13
Curaua 0,57-0,92 117-3000 27-80
Linho 1,30-1,50 344-1035 26-28
Juta 1,30-1,45 393-800 13-27
Piagava 1,10-1,45 109-1750 5-6
Abacaxi 1,44-1,56 362-1627 35-86
Rami 1,50 128-1080 61-128
Sisal 1,26-1,50 287-913 9-28
Fibrade vidio 5 5.5 58 2000-3450 70-73
(E-glass)
Carbono 1,78-1,81 2500-6350 230-400
Aramida 1,44 3000-4100 63-131
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Pode ser observado que, de maneira geral, as FNLs apresentam baixa densidade
em relagao as fibras sintéticas. Devido a esta caracteristica € possivel a incorporagao
destas como reforco em materiais compdsitos levando a materiais de propriedades

superiores € com baixo peso.

Outro aspecto interessante que pode ser observado com relacdo as FNLs € a
variagdo de propriedades em fungao do didmetro da fibra. Monteiro et al. (2011a)
mostram que existe uma tendéncia de aumento na resisténcia a tragcao de algumas
FNLs em fung¢ao do inverso do didmetro destas. A explicacdo desse fendmeno se da
pela menor quantidade de defeitos apresentado nas fibras de menor didametro em
relacéo as fibras de maior diametro, que torna as fibras finas mais resistentes. A figura
3.8 (adaptado de Monteiro et al., 2011a) mostra graficos plotados a partir de dados
experimentais da resisténcia a tracdo média de algumas FNL em funcédo do didmetro

médio destas.
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Figura 3.8 Resisténcia a tragcao média em fung¢ao do diametro médio destas de fibras de
sisal (a), juta (b), piagava (c) e rami (d).

Como pode ser observado na figura 3.8, ndo sé a resisténcia a tragdo das fibras
aumenta com a diminuicdo do didmetro, mas também ocorre uma grande disperséo
nos resultados. A padronizagao dos métodos de cultivo juntamente com a seleg¢ao das
matrizes genéticas das plantas tende a tornar as composi¢cdes de constituintes mais
homogéneos dentro da mesma espécie, sugerindo uma diminuigdo na variagdo das

propriedades finais das FNLSs.

Dentre as variadas fibras estudadas na atualidade, se destaca a fibra extraida das
folhas do curaua. Conforme pode ser observado na tabela 3.1, a resisténcia a tragao
destas fibras pode chegar aos 3000 MPa. Essa fibra foi a escolhida para a condugéo

deste trabalho e alguns de seus aspectos serdao apresentados a seguir.
3.4 O Curaua

Planta da mesma familia do abacaxi, o curaua (Ananas erectifolius) ¢ uma

bromeliacea endégena da Amazénia brasileira. Ao contrario do abacaxi, entretanto, o
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interesse comercial do curaua é voltado para a extragao de fibras de suas folhas que
recebem o mesmo nome da planta. O cultivo familiar do curaua, geralmente, ocorre
em uma espécie de cultura sintropica juntamente a mata, com resquicios da mata
nativa e demais plantag¢des. Esse tipo de cultura, também pode levar a recuperagao
de solos degradados por exploragdo excessiva devido a facilidade da planta em
crescer nesses tipos de terreno. O cultivo familiar do curaua representa importante
fonte de renda em regides sem alternativas como ocorre no vale do Jari (EcoDebate,
2008).

Entretanto, o curaua pode, ainda, ser cultivado em regime de larga escala como
uma plantagéo tradicional o que tende a minimizar o custo por quilograma de fibra
colhido levando, também a uma maior produtividade. A colheita das fibras do curaua
pode ocorrer a cada 6 meses. Nessa etapa as folhas da planta sdo extraidas entre 1,5
e 2 m de comprimento e cada planta produz de 12 a 15 folhas o que resulta em um
montante de até 2 kg de fibra por planta (Ramalho, 2005). A figura 3.9 ilustra uma
plantacao familiar de curaua (Ramalho, 2005) e uma plantagao sintrépica de curaua
juntamente com parica (Cordeiro et al., 2009), enquanto que a figura 3.10 mostra o
plantio e uma plantagdo formada em regime de larga escala do curaua (Pematec
Triangel do Brasil Ltda., 2005).

Figura 3.9 Plantagao familiar de curaua (a) e plantagao sintropica de curaua juntamente com
parica (b).
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Figura 3.10 Cultivo do curaua. Plantio (a) e plantagéo formada (b).

Em ambos os casos, a plantacao de curaua é feita em associagdo aos moradores
locais e levam desenvolvimento em regides em falta de fontes alternativas de renda.
Apds a colheita, as folhas do curaua passam para o processo de extracdo de suas
fibras onde sao retirados os ligantes que unem as fibras deixando-as separadas entre
si. O uso da fibra de curaua muitas vezes é relacionado a confeccao de artesanato
como ilustrado na figura 3.11 que mostra um exemplo das folhas, das fibras extraidas

e de luminarias feitas a partir da fibra de curaua (Floresta Agua do Norte, 2019).

Figura 3.11 Folhas e fibras de curaua e luminarias feitas a partir da fibra do curaua.
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3.4.1 A extracdo das fibras do curaua.

O processo de extracao das fibras do curaua pode ser resumido em uma série de
etapas consecutivas. As folhas sao primeiramente moidas, ainda verdes e hidratadas,
para que a maior parte da casca e dos ligantes se rompa. Em seguida estas s&o
lavadas, batidas e postas na 4gua para descansar. E importante nestas etapas que
as fibras figuem hidratadas para que estas ndo se rompam. Quanto maior o nimero
de repeticdes destas etapas, mais limpas serdo as fibras (John, 2012). A fim de se
encurtar o tempo desprendido nestas etapas, a primeira lavagem das fibras pode
ocorrer em ambiente alcalino em processo de mercerizagdo. O processo de
mercerizagdo, entretanto, demanda um custo adicional que normalmente é
compensado pela economia de tempo. A escolha do método mais adequado ira,
entdo, ser baseado de acordo com a disponibilidade de recursos e dificuldades de
processamento a ser avaliados caso a caso. Por fim as fibras sdo postas a secar ao
sol ou em estufa. A figura 3.12 (John, 2016) ilustra o processo de moagem (figura 3.12
a) e as fibras processadas apds o processo de lavagem (figura 3.12 b) enquanto que
a figura 3.13 (Pematec Triangel do Brasil Ltda., 2005) mostra as fibras postas para

secar em estufa.

Figura 3.12 Processo de moagem (a) e as fibras processadas (b)



2 - — A P
- :.b,g—%;:‘..'--. =i e v NSATRN = a

=
NN

Figura 3.13 Fibras postas para secar em estufa.

3.4.2 A fibra de curaua

39

A fibra de curaua possui sua distribuicao de diametro ocorrendo entre 0,05 e 0,23

mm divididos em 6 intervalos distribuidos a cada 0,03 mm. A tabela 3.2 mostra a

frequéncia de ocorréncia das fibras de curaua para cada intervalo de didametro, e a

figura 3.14 mostra o histograma da frequéncia de ocorréncia das fibras para cada

didmetro médio (Simonassi, 2017). Como pode ser observado, a maior parte das

fiboras de curaua ocorre em intervalos médios entre 0,08 e 0,177 mm (70% das

ocorréncias).

Tabela 3.2 Frequéncia de ocorréncia de fibra de curaua por intervalo de didmetro/didmetro

médio

Diametro médio

Intervalo (mm)

Frequéncia (%)

(mm)
0,05-0,08 0,065 12
0,08-0,11 0,095 31
0,11-0,14 0,125 21
0,14-0,17 0,155 18
0,17-0,20 0,185 13
0,20-0,23 0,215 5
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Figura 3.14 Histograma da distribuicao de fibras pelo didametro médio.

Analogamente a demais FNLs, a fibra de curaua também possui suas propriedades
relacionadas ao didmetro médio das fibras. Um trabalho realizado em 2012
(Simonassi et al., 2012) mostra que tanto, a densidade como o modulo de elasticidade
da fibra de curaua sao tdo maiores quanto menor for o didametro médio destas fibras.
Em sequéncia podem ser observadas nas tabelas 3.3 e 3.4 que mostram,
respectivamente a variacdo da densidade e do mdédulo de elasticidade das fibras de
curaua com o diametro médio das fibras de curaua. Ja a tabela 3.5 (Simonassi, 2017),
mostra a variagao da resisténcia a tragao das fibras de curaua pela variagao de seu
diametro médio. O comportamento de aumento de resisténcia a tracdo com a

diminuicao do didmetro também é observado.

Tabela 3.3 Variacao da densidade da fibra de curaua com o intervalo de didmetro

n'?;’;‘*;g’s Médulo de  Média de R? Densidade

fibras (mm)  Weibull “8”  Weibull “¢” Média
0,065 5,75 1,57 0,9416  1,45+0,29
0,095 5,85 1,15 0,9178 1,07 0,21
0,125 4,21 1,06 0,9091 0,92 0,25
0,155 5,27 0,96 0,9451 0,88 0,19
0,185 7,37 0,85 0,9418 0,80 0,13

0,215 4,64 0,75 0,9867 0,68 +£0,17
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Tabela 3.4 Variagao do modulo de elasticidade da fibra de curaua com o intervalo de

didmetro.
D ot o Welbul & R Gastidac
(GPa) Médio. (GPa)
0,065 2,00 29,1 0,8262 25,8 +13,5
0,095 2,92 23,5 0,8425 209+7.8
0,125 5,86 18,5 0,8611 17,1+3,4
0,155 4,81 17,0 0,9575 15,6 + 3,7
0,185 3,57 14,4 0,8846 13,0+4,0
0,215 4,31 12,9 0,9165 11,8 £ 3,1
Tabela 3.5 Variacao da resisténcia a tracdo da fibra de curaua com o intervalo de didmetro.
nl?z;i]:)eg:s Mc').dulo de Unidad.e caracteristica R?
fibras (mm) Weibull “g” de Weibull “0” (MPa)
0,065 2,67 578,4 0,8753
0,095 3,58 449.,8 0,8516
0,125 2,02 340,5 0,8321
0,155 2,05 292,0 0,9231
0,185 2,89 274.,8 0,8798
0,215 2,52 228,0 0,9031

A partir dos dados de Weibull contidos nas tabelas 3.3 a 3.5, podem ser levantadas
as curvas de comportamento da propriedade com o didmetro médio das fibras (d)

gerando as equacgbes 3.5a 3.7:

0,072

p="+0456; R?=0,97602. Equagdo 3.5
E= 175 +6,6; R?=0,98289. Equacao 3.6
o= %5 +87,7; R?=0,98807. Equacéo 3.7

Onde: p € a densidade da fibra de curaua; E é o médulo de elasticidade (GPa)

da fibra de curaua; o é a resisténcia a tragao (MPa) da fibra de curaua.
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3.5 Resinas Poliméricas

Os polimeros naturais foram utilizados pela humanidade durante séculos. Com o
avanco da tecnologia e intensas pesquisas foi possivel se investigar e,
posteriormente, sintetizar algumas das complexas estruturas que os compdem. Entre
o fim da segunda guerra mundial até os dias atuais, a necessidade de materiais de
baixo custo e bom desempenho provocado pelo aumento no consumo mundial
acarretou o desenvolvimento de resinas termorrigidas de alto desempenho como o
epoxi que sao de ampla utilizagdo no mercado (Bridson, 1999; Callister Jr. e
Rethwisch, 2014).

3.5.1 O epoxi

As resinas epoxidicas compreendem uma classe de polimeros termorrigidos que
possuem baixa densidade, alta rigidez e, como caracteristica particular, formam boa
interface com diversos grupos e subgrupos de materiais que tornam essas resinas
colas universais de alto desempenho normalmente com aplica¢gdes nobres. (Callister
Jr. e Rethwisch, 2014).

O diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA) é uma resina epoxi de extrema importancia
comercial devido a seu bom desempenho mecanico e é obtido pela reagdo entre
epicloridrina e o bisfenol A (Brydson, 1999). O bisfenol A é facilmente obtido, com alto
grau de pureza, pela reacéo entre acetona e fenol. Este componente é considerado
de baixo custo enquanto que a epicloridrina € um produto de elevado custo tornando
o DGEBA uma resina nobre (Brydson, 1999). De forma semelhante a outras resinas,
com a adi¢cado de um reagente, como o trietilenotetramina (TETA), nos radicais livres
as cadeias intercruzadas se formam e a resina se torna rigida. A figura 3.15 mostra a

cadeia de repeticao principal do DGEBA.

OH CH,

CH,

A0\ | | | 0N

CH,— CH—CH,— —0@— T—@o—cu,— CH—CH,— —0——@ T@—O—CH:—CH—CH;
CH, n C

i,

Figura 3.15 Cadeia de repeticao do diglicidil éter de bisfenol A.
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3.6 Compositos reforgcados com FNLs

O objeto de estudo deste trabalho € o comportamento de resisténcia a tracéo de
compositos de matriz epoxi reforcada com fibra de curaua. Esse assunto se enquadra
dentro de compdsitos reforcados com FNLs. A pesquisa de compodsitos de matriz
polimérica reforgada por fibras naturais € relativamente recente. As principais
justificativas no uso de FNLs como reforgo em compdsitos esta na procura de fontes

renovaveis, reciclaveis, sustentaveis e batatas, alternativamente as fibras sintéticas.

Compdsitos de matriz polimérica ja sdo estudados ha mais de duas décadas sejam
em pesquisas de base, ou em trabalhos com finalidades de se desenvolver tecnologia.
Nessa perspectiva se enquadram a ja citada industria automobilistica e a sugestao do
uso de compdsitos reforgados com FNLs para blindagens balisticas. Além destes,
outros setores da industria, como o da construcao civil (Bilcati et al., 2018; Ferreira et
al., 2018; Zukowski et al., 2018), podem ser beneficiados pelo uso de compdsitos

reforcados por fibras naturais.

Uma das formas mais simples de se avaliar um compdésito reforcado por FNLs é
através de ensaios de resisténcia a tracdo. Geralmente sao ensaios mecanicos faceis
de serem realizados e os resultados podem dar informagdes importantes sobre o

comportamento mecanico destes materiais.

Contido na tabela 3.6 se encontram diversos valores de resisténcia a tragao de
compositos reforgados por FNLs compilados a partir de trabalhos da literatura. Nesta
tabela pode ser observado como a resisténcia a tragao varia dependendo da fragao

volumétrica de fibra incorporada ou ainda do tipo de matriz selecionada.
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Tabela 3.6 Valores de resisténcia a tragcdo de compdsitos reforgados com varias FNL para
diferentes matrizes e fracoes de fibra.

Fracao de fibra Resisténcia a

Fibra Matriz (%) Tragdo (MPa)

Poliacido latico? 30 (%Vol.) ** 81,9
Juta PHB-VZ 30 (%Vol.) 35,2
Polipropileno? 30 (%Vol.) 47,9
Polipropileno’ 40 (%Mas.) *** 57,0
Linho Poliacido latico® 40 (%Vol.) 133,0
Epoxid 40 (%Vol.) 99,0
Polipropileno? 40 (%Mas.) 10,0
Coco Poliéster® 10 (%Vol.) 30,9
Epoxi’ 30 (%Mas.) 23,7
Polipropileno* 40 (%Mas.) 55,0
Polipropileno’ 40 (%Mas.) 34,0
Epoxi® 30 (%Mas.) 132,8
Sisal Epoxi 73 (%Mas.) 410,0
Epoxi 73 (%Mas.) 330,0
Epoxi® 48 (%Mas.) 211,0
Epoxi® 37 (%Mas.) 183,0
Poliacido latico? 30 (%Vol.) 92,0

Celulose 2
artificial PHB-V 30 (%Vol.) 41,7
Polipropileno? 30 (%Vol.) 71,6
Resina a base de Amido'® 30 (%Vol.) 120,2
Bambu Resina a base de Amido™® 50 (%Vol.) 209,3
Resina a base de Amido'® 70 (%Vol.) 364,7
Epoxi'” 50/55 (%Mas.) 223,0

Harakeke

Epoxi'? 52 (%Mas.) 211,0

*Poli-hidroxibutirato-co-valerato. **Fragéo volumétrica de fibras. ***Fracdo massica de fibras. Shah'
(2013), Faruk? et al. (2012), Summerscales® et al., (2010), Bledzki e Gassan* (1999), Gupta e
Srivastava® (2014), Santafé Jr.%, et al. (2010), Obele e Ishidi” (2015), Rong?® et al. (2001), Oksman® et
al. (2002), Ochi'?, (2012), Le e Pickering'", (2015), Newman'? et al., (2010).
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Como pode ser observado na tabela 3.6, os mais variados valores de resisténcia
podem ser observados em compositos reforcados com a mesma fibra. Essa diferenca
esta associada ao nivel de interagao entre a fibra e matriz ou até mesmo a resisténcia
da propria matriz. Ainda, de maneira geral, com o incremento da quantidade de FNLs
incorporadas no composito, tende a ocorrer um aumento de resisténcia mecénica e

uma diminui¢do da rigidez do material.
3.6.1 Interacao Fibra Matriz.

Desde a década de 1990, a dificuldade de se formar uma boa interface entre FNLs
e polimeros era conhecida como apontam Bledzki e Gassan (1999). A lignina que
compde as FNLs tem uma afinidade boa a agua enquanto que a maioria dos polimeros
tem caracteristicas hidrofébicas. O carater hidrofilico da fibra torna dificil a retirada de
umidade de sua superficie tornando a interacdo com o compdsito ainda mais dificil.
Como a tenséao se dissipa pela interface em um compdésito, a ma interacéo entre as
fases significa uma perda direta de eficiéncia entre compdsitos (Pickering et al., 2016).
Dessa maneira os compdsitos normalmente apresentam perda de desempenho

mecanico em relagao ao valor tedérico esperado.

Uma das alternativas a esse problema é o tratamento de superficie das fibras. Em
teoria, a retirada da lignina faria com que sua afinidade com agua diminuisse e,
consequentemente a interface com matrizes poliméricas seriam aprimoradas o0 que
levaria a uma melhora de desempenho mecanico do compdésito (Bledzki e Gassan,
1999; Pickering et al., 2016). Entretanto, os meétodos de retirada da lignina
normalmente acabam degradando as cadeias de celulose que em geral causam perda

de desempenho mecanico das fibras (Pickering et al., 2016).

Dessa maneira, fica claro que tratamentos de superficie das FNLs tem um potencial
enorme em melhorar a interface entre as fases. Para cada tipo de FNL, porém, as
diferentes concentragdes de lignina, e outros constituintes irdo acarretar resultados
diferentes. Outro fator a ser considerado € o aumento do custo de produgdo dos
compositos. Um dos principais atrativos do uso das FNLs em substituicdo as fibras
sintéticas é o baixo custo final de producdo. Com o aumento do custo de preparagao

as FNLs podem deixar de ser economicamente viaveis.
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Outra maneira de se formar a interface entre as fases do compodsito € por
acoplamento mecéanico. Esse mecanismo, basicamente, consiste em acoplar a matriz
na superficie rugosa da fibra. Entretanto, defeitos na superficie da fibra irdo agir como
concentradores de tensdo causando perda de resisténcia mecanica (Pickering et al.,
2016).

A escovacéo de fibras tende a ocasionar a retirada de sujeiras e defeitos, tais como
microfibrilas rompidas na superficie, causando assim uma melhora no desempenho
final da matriz. Por um lado, uma fibra mais lisa tende a ficar com uma interface mais
fraca, mas a retirada de defeitos torna a fibra mais uniforme e facilita a dispersao
destas na matriz o que leva a melhoria de desempenho (Pickering et al., 2016). No
caso de matrizes resinosas, como o poliéster, a pressao durante a cura da matriz,
juntamente a escovagao leva a um ganho de desempenho significativo (Simonassi,
Braga e Monteiro, 2018). A escovagao, portanto, pode ser uma alternativa de baixo
custo para a melhoria da interface em relagao a tratamentos quimicos. Além disso os
residuos gerados das etapas de escovagao nao sao toxicos, sdo biodegradaveis e

podem ainda serem utilizados como fonte de nutrientes em compostagem.
3.7 Compositos reforgados por fibras de curaua.

Uma pesquisa do termo “curaua” ao banco de dados do “Web of knowledge”
resultou em 169 artigos publicados em periddicos entre 2000 e maio de 2019. A tabela
3.7 apresenta os numeros gerais de artigos encontrados enquanto que a tabela 3.8
mostra a quantidade de artigos publicados sobre o tépico compdédsitos de matriz
polimérica reforgados por fibras naturais de curaua. A figura 3.16 apresenta os
graficos de torta dos dados contidos nas tabelas 3.7 e 3.8.

Tabela 3.7 Numero de artigos publicados sobre fibra de curaua ou seus compdsitos.

Assunto Numero de publicagoes
Fibras de curaua 30
Nao relacionados a fibra de curaua 40
Compdésitos com matriz cimenticea 10

Compadsitos com matriz polimérica 89
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Tabela 3.8 Artigos pulicados sobre compdsitos de matrizes poliméricas reforgadas por fibras
de curaua.

Trabalhos sobre compodsitos de matrizes

. . Numero de
poliméricas reforgcadas com fibras de

publicagoes

curaua
Resisténcia a tragéo como principal 46
caracterizagao
Outros métodos de caracterizacao 37
Estudo dos parametros de processamento 6
52,66% 41 57%

5,92%

6,74%
23 67%
17 75% 51.69%
E Fibras de curauna T Resisténcia a tracio
Nio relacionados E Outros métodos de caracterizacio
E Compésitos de matriz cimenticea ____ Estudo dos parimetros de processamento
Compésitos de matriz polimérica a) b)

Figura 3.16 Graficos de tortas para artigos publicados relacionados ao termo “curaud” (a) e
artigos relacionados ao termo compdésitos reforgados por fibras de curaua (b).

Ao observar os dados contidos na tabela 3.7, pode ser observado que, apesar de
ser uma fibra com boas propriedades mecanicas as fibras de curaua sao relativamente
pouco conhecidas no meio académico. Isso se deve, principalmente, a baixa

disponibilidade da fibra no mercado. Dessa forma, é normal que o numero de

publicagdes seja baixo.

Outro aspecto interessante sobre as pesquisas conduzidas com compdsitos de
matriz polimérica reforcada com fibras de curaua € que apenas 6% (tabela 3.8) de
todos os trabalhos encontrados tratam de definicdo ou otimizagdo dos parametros de
processamento desse tipo de material. Para ser mais especifico, até 2012, (Monteiro
et al., 2012) ndo havia sequer um trabalho sobre esse assunto para matrizes

resinosas.
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A falta de trabalhos especificos sobre parametros de processamento leva a uma
grande quantidade destes trabalhos apresentarem resisténcia a tragdo abaixo dos 100
MPa de resisténcia a tragdo. A seguir segue o capitulo estado da arte onde serao
apresentados os principais resultados de resisténcia a tracao de compdsitos de matriz

polimérica reforgados com fibras naturais de curaua.

3.8 Estado da Arte: Resisténcia a Tracdo de Polimeros Refor¢cados por Fibra de

Curaua

Embora a maioria dos artigos publicados sobre compdésitos de matriz poliméricas
reforgadas por fibras de curaua apresentem resultados de resisténcia a tragéo (tabela
3.8), os resultados variam muito dependendo da configuracdo matriz/reforgo
apresentados. A adicao da fibra de curaua cortadas com cerca de 5 mm e inseridas
desorientadas em uma matriz de copolimero em bloco triplo estireno-butadieno-
estiresno juntamente a montmorilonita particulada formando um compdsito hibrido
com uma resisténcia a tragdo maxima de 8,9 MPa (Borba, Tedesco e Lenz, 2014).
Entretanto, o uso de fibras de curaua continuas e alinhadas em grandes quantidades
(~70% em fragdo massica) pode levar o compadsito a valores de resisténcia a tragao
de 334 MPa com a fibra submetida a um tratamento de superficie de mercerizagao
em solucdo de 10% NaOH e até 327 MPa para fibras sem tratamento de superficie

conforme Gomes, et al. (2007).

Ainda, tratamentos de superficie da fibra tem seu efeito bem evidente conforme ja
discutido no item 3.6.1. Para o caso do curaua, um tratamento de mercerizagdo com
solugdo de NaOH em concentragcédo de 10% leva a um ganho mecanico no compaosito
associado a melhoria da interface (Gomes, et al., 2007). Segundo Gomes, et al.
(2007), entretanto, um acréscimo de concentracdo de NaOH em 5% (total 15%)
degrada a fibra ao ponto de que a resisténcia do compésito se torna menor do que ao

se utilizar fibras sem tratamentos de superficie para fragdes massicas aproximadas.

Outro aspecto da maior parte das publicacdes € que o estudo dos parametros de
processamento € relativamente limitado em artigos. A maior parte destes trata de
estudos especificos sobre determinada propriedade ou, quando mencionados, 0s

parametros de processamento sao pré-definidos e ocorre um estudo limitado destes.
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Apenas alguns artigos tratam de estudos mais aprofundados sobre parémetros de
processamento e a relevancia destes nas propriedades dos compadsitos.

De forma geral, o estudo dos parametros de processamento pode ser dividido em
dois tipos que sao definidos, basicamente, pela matriz utilizada como compdsitos de

matriz termoplasticas e compdsitos de matriz resinosa termorrigida.

O estudo dos parametros de processamento dos compositos de matrizes
termoplasticas € normalmente feito com a analises do material feito por extrusdo com
0 uso das fibras cortadas (descontinuas e desalinhadas) entre 2-5 mm (Junior et al.,
2017; Ledo, Ferrdo e Souza, 2009; Rossa, Scienza e Zattera, 2013). Nesses casos a
resisténcia a tragdo, devido ao tipo de configuragao das fibras, ndo ultrapassa os 60
MPa de resisténcia a tracdo. Entretanto, outras propriedades, como isolamento
térmico, trabalhabilidade e resisténcia a abrasdo sao afetados pelos pardmetros
estudados. Nesses casos a resisténcia a tracdo é observada como uma caracteristica

secundaria do material.

Entretanto, o estudo das matrizes termofixas tem, em geral, como objetivo o uso
destes compdsitos em materiais laminados com fibras continuas e alinhadas. Nesses
casos o estudo leva a compadsitos de matriz poliéster com bom desempenho mecanico
com resisténcia a tragdo chegando até 278,9 MPa (Simonassi, Braga e Monteiro,
2018). Além do alto desempenho mecanico obtido, Simonassi, Braga e Monteiro
(2018), demonstraram como a resisténcia a tragao dos compasitos ira variar de acordo
com a fragédo volumétrica, selecao de fibras segundo seu didmetro e o uso da presséo
durante a cura do polimero. Esses dados s&o importantes de modo a se aprimorar a
eficiéncia mecénica deste tipo de material.

A tabela 3.9 apresenta um resumo dos resultados mais significativos de resisténcia
a tracdo de compdsitos de matriz polimérica reforcados com fibras de curaua. Nesta
tabela sdo apresentados dados de compdsitos feitos com fibras submetidas a
diferentes tratamentos de superficie, em diferentes matrizes poliméricas e em
variadas fracdes de fibra. Em alguns desses casos a quantidade de fibra é
apresentada em fracdo volumétrica ou massica dependendo de como foi apresentado

no artigo original.
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Tabela 3.9 Dados de resisténcia a tracdo de compdsitos de matriz polimérica reforgados

com fibras de curaua.

Matriz Resisténciaa Tratamento dados as Fracio de fibra Ref.*
Polimérica Tracao (MPa) fibras e(ou) polimero ¢ '
Resina a
base de 124,0 - 26 %Vol.**
Amido ]
Resina a P
M .
base de 137,0 oroerzasas 27 %Vol.
Amido Solucéo de 10 %NaOH.
Resina a P
Mercerizacao.
base de 300,0 ° ¢ 75 %Mas.***
Amido Solucéo de 15 %NaOH.
Resina a
base de 327,0 - 70 %Mas. 2
Amido
Resina a P
Mercerizacao.
base de 334,0 ) “ 72 %Mas.
Amido Solugao de 10 %NaOH
Poliéster 160,0 - 20 %Vol.
Mercerizacéo. 3
Poliéster 180,0 20 %Vol.
Solugao de 5 %NaOH. °
Fibras finas.
Poliéster 169,0 Sem presséo na cura do 60 %Vol.
polimero.
Fibras Aleatorias.
Poliéster 188,1 Pressao na cura do 60 %Vol. 4
polimero.
Fibras Finas.
Poliéster 278,9 Pressao na cura do 60 %Vol.
polimero.
Poliéster 101,6 Tecido de Curaua. 30 % Vol 5
Poliamida-6 80,0 - 20 %Mas. 6
Poliéster 86,9 - 30 %Vol.
Epoxi 89,5 - 30 %Vol. .
Epoxi 95,2 - 35 %Vol.
Poliéster 103,2 - 40 %Vol.

* Referéncias: 1. Gomes, Goda, e Ohgi, 2004; 2. Gomes et al., 2007; 3. De Oliveira, Helfer e Amico,
2012; 4. Simonassi, Braga e Monteiro, 2018; 5. Ferreira et al., 2019; 6. Da Luz e Lenz, 2011; 7. Lopes,
2011. **Fragao volumétrica. ***Fragao massica.
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Como pode ser observado na tabela 3.9, a variagcdo dos parametros de
processamento ira ter influéncia direta na resisténcia do compdsito. Por exemplo, o
tratamento de mercerizagao ira melhorar a interagcao entre fibra matriz desde que a
solugao de NaOH nao exceda a concentragao de 10%. Comportamento analogo aos
resultados de Gomes, et al. (2007), com relagéo ao tratamento de superficie também
foram observados em outros trabalhos (Gomes, Goda, e Ohgi, 2004; De Oliveira,
Helfer e Amico, 2012).

Ainda, a seleg¢do de fibras representa um ganho de resisténcia apreciavel em
comparagado com os compositos sem fibras selecionadas desde que haja presséo
durante a cura do polimero (Simonassi, Braga e Monteiro, 2018).

3.8.1 Evolucao dos Trabalhos Realizados com Compdsitos Reforgados por Fibras de

Curaua no Grupo de Compdsitos Reforgados por Fibras Naturais.

Em 2012, um trabalho foi realizado a fim de se caracterizar o comportamento
mecanico das fibras de curaua em fungdo do diametro médio das fibras. (Simonassi
et al., 2012). Neste trabalho ficou evidente que ocorre uma variagado consideravel na
densidade e no moédulo de elasticidade das fibras. Além disso, o uso do projetor de
perfil possibilitou, possibilitou o levantamento do tamanho das fibras com uma maior

precisao.

A continuacédo dos trabalhos possibilitou o levantamento de dados, mostrando que,
a resisténcia a tracao das fibras de curaua, também segue 0 mesmo comportamento
das demais propriedades do material. Entretanto foi verificado que ocorre um desvio
muito grande em relagdo ao esperado pela regra das misturas (Simonassi, 2015). O
principal motivo dos resultados aquém foi a falta de estudos mais aprofundados da

influéncia dos parametros de processamento no desempenho mecanico do material.

A préxima etapa dos trabalhos foi, portanto, focado no estudo dos parametros de
processamento. Dessa maneira, informagdes como a quantidade maxima de fibra a
ser incorporada, influéncia da selecdo de fibras e a orientacdo das fibras em
compositos de matriz poliéster foram estudadas e definidas (Simonassi, 2017). O
resultado final apresentou um valor de 278,9 MPa (Simonassi, Braga e Monteiro,
2018) de resisténcia a tragao para os compaositos de matriz poliéster reforcados com

fibras continuas e alinhadas de curaua. Esse valor representa um numero 17% menor
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do que os valores obtidos por Gomes et al., (2007) que apresentaram os maiores

valores de resisténcia a tragao para compdsitos reforcados por fibras naturais.

Mesmo com a realizacdo de estudos complexos, os estudos dos parametros de
processamento até entdo (Simonassi, 2017; Simonassi, Braga e Monteiro, 2018) séo
relativamente limitados onde definigbes de tratamento de secagem das fibras, pds
cura dos materiais, e influéncia da presséo durante a cura do polimero, por exemplo,
seguiram dados empiricos estabelecidos baseados em resultados obtidos na
literatura, juntamente como os valores ja utilizados em trabalhos anteriores. Ainda
assim os resultados obtidos sdo consideraveis em comparagdo até mesmo com
valores de resisténcia a tragédo para agos 1020 obtidos por laminag&o a quente (cerca
de 380 MPa) (Callister Jr. e Rethwisch, 2014).

Ainda, os resultados obtidos até entdo 278,9 MPa (Simonassi, Braga e Monteiro,
2018) mostram um desempenho relativamente préximo (cerca de 70%) aos maiores
resultados publicados para compdsitos de matriz polimérica reforcados por fibras
naturais. De fato, a maior resisténcia a tracado publicada para esse tipo de material é
de 410 MPa para compositos de matriz epoxi reforcada por fibras de sisal
apresentados por Rong et al. (2001). Entretanto este trabalho é limitado em relagéo
aos métodos utilizados para a confec¢ao dos compdésitos. Na verdade, a Unica citagao
em relagdo aos compaositos, € a norma segundo o qual os ensaios de tragdo s&o
realizados e a caracterizacdo mecanica das fibras nao € mencionada no trabalho o

que impossibilita a replicabilidade do trabalho.

Outro aspecto interessante € que o uso da pressao durante a cura e a selegcédo das
fibras podem levar, ndo sé a um ganho de desempenho, mas também a uma maior
confiabilidade dos resultados provocados por uma menor dispersao dos resultados
(Simonassi, Braga e Monteiro, 2018), algo incomum para compésitos reforgados por
FNLs.

Por fim, o estudo dos parametros de processamento é util no levantamento de
informacgdes significativas no desenvolvimento tecnolégico de compdésitos reforcado

por fibras naturais o que aumentaria a aplicabilidade destes materiais.

A seguir serdo apresentados os métodos e os materiais utilizados neste trabalho.
Serao apresentados, de maneira detalhada, os parametros de processamento
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estudados e como foi conduzida a evolugcdo destes trabalhos. A definicdo dos
parametros foi baseada em trabalhos anteriores e foram selecionados os parametros
que, em teoria, seriam mais sensiveis a alteragcdes, como o caso do uso de
temperatura no processamento das fibras e dos compdsitos, a pressao durante a cura

do polimero, a fragao volumétrica de fibra utilizada e a seleg¢ao da fibra por diametro.
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4 MATERIAIS E METODOS

Como os objetivos do trabalho foram avaliar os parametros de confeccdo dos
compositos a fim de se obter materiais de alto desempenho, foram escolhidos ensaios
de tragcdo como sendo os mais praticos para essa comparacao. A escolha desses
ensaios se da pelo fato de estes serem realizados de maneira simples, bem como a
confecgao de seus corpos de prova. Além disso, estes sdo de grande conhecimento

da comunidade cientifica o que facilita o processo de comparacao com a literatura.

Entretanto o trabalho foi dividido em duas etapas. Na primeira foram determinados:

Valores de tempo e temperatura de permanéncia da fibra na estufa antes de ser

utilizada nos compdsitos;

As fragbes volumétricas de fibras a serem incorporadas como reforgo no epoéxi;

Quais sao os tempos e temperaturas de pos cura do material compdésito;

Alternativas para a retirada de bolhas durante a cura do polimero

Esses parametros foram definidos a partir de resultados obtidos em ensaios

especificos definidos de modo a se obter as maiores resisténcias possiveis.

A segunda etapa consistiu na utilizagdo dos parametros pré-definidos a fim de se
obterem os maiores valores de resisténcia a tragdo para compodsitos de matriz

epoxidica reforcada com fibra de curaua.

Cada uma das etapas, bem como as configuracdes utilizadas serdo detalhadas a

seqguir.
4.1 Fibras de Curaua

As fibras de curaua utilizadas neste trabalho foram fornecidas pela empresa
Pematec Triangel na forma de cachos. As fibras passaram por processo de
mercerizagao. Como nao existem informagdes sobre o processo de mercerizagao ao
qual as fibras ja foram submetidas, foi decidido que as fibras ndo seriam submetidas

a um novo tratamento quimico de superficie.

Para este trabalho, as fibras de curaua foram escovadas e selecionadas em relacao
ao seu diametro e, posteriormente cortadas do tamanho do molde, os métodos de
processamento secundarios das fibras serdo apresentados a seguir.
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4.1.1 Separagao da Fibra de Curaua em Fungéo do Diadmetro

Conforme mostrado na figura 4.1 (Simonassi, 2017), os cachos fornecidos estéo
limpos das impurezas residuais do processo de extragdo das fibras (figura 4.1 a) e
sao facilmente escovadas (figura 4.1 b) para que estas fiquem desembaragadas. O
processo de escovacgao torna mais facil a etapa de selegao das fibras finas, que foi
realizada pela remogao manual das fibras mais grossas (figura 4.1 c). Posteriormente,
estas fibras sdo cortadas no tamanho do molde do corpo de prova (figura 4.1 d) e

colocadas a secar em estufa.

Figura 4.1 Os cachos da fibra como fornecidos (a) processo de escovacgao (b), separagao
manual (c) e fibras cortadas no tamanho do molde (d).

O processo de escovacao é bem simples. Quando a escovacgao é feita em cachos
muito grandes, porém, as fibras tendem a ficar embaragadas. Desse modo o cacho

foi divido em varios menores (cerca de 1 a 2 cm de didmetro). Os cachos menores
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foram amarrados em uma extremidade e a outra foi escovada. O processo de

escovacgao era executado até que as fibras ficassem completamente soltas entre si.

Nessa etapa as fibras utilizadas foram separadas em dois grupos:

e Fibras com didmetro fino selecionado (FF). O didmetro das fibras selecionadas
esta contido entre 0,05 e 0,08 mm.

o Observagao: A selecao das fibras era feita a olho nu. Enquanto que as fibras
grossas tém uma coloragdo amarelada, as fibras finas tendem a ter uma
coloragcdo esbranquicada quase transparentes. A fim de se determinar o
diametro médio das fibras finas selecionadas, um histograma da distribuicdo do
diametro foi confeccionado a partir da medicdo de 100 unidades de fibras finas
aleatoriamente retiradas das fibras ja selecionadas finas. Estas fibras também
foram ensaiadas em tracdo para determinar a resisténcia a tragao destas.

e Fibras com didametro aleatoriamente distribuidas (FA) onde ndo ocorre a selegéao
de fibras e a dispersao do diametro respeita o histograma da figura 3.13. Nesse
caso a preparacéo das fibras pula a etapa de selegéo e estas sdo cortadas logo

apos a escovacgao.

Um aspecto interessante de ser observado € que a densidade das FF é maior do
que a FA (tabela.3.3). Assim, ao se considerar o mesmo valor de densidade para
incorporacao de fibras havera uma sobreposi¢ao de resultados pois a mesma fragéo
massica dos dois tipos de selegao de fibras acarreta uma fragao volumétrica real muito
diferente. A fim de se evitarem erros os valores de densidade utilizada para os calculos

de fragdo volumétrica incorporados serao (Simonassi et al. 2012):

e 1,57 para o caso das FF.
» Esta densidade corresponde a densidade obtida por Weibull na tabela 3.3 para
fibras de menor intervalo de didmetro.
e 1,08 para o caso das FA.
» Esta densidade corresponde a média ponderada das densidades obtidas por
Weibull na tabela 3.3 onde o peso de cada valor de densidade € a frequéncia
de ocorréncia das fibras em cada intervalo da tabela 3.2.
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Ainda, a fim de se realizar comparag¢des mais realistas também seréo apresentados
os relativos valores de fracdo massica para se verificar se ocorre realmente uma
variagao de resisténcia devido a selecido das fibras ou se o aumento ocorre apenas
pelo fato destas serem mais densas e, consequentemente, serem incorporadas em

maior quantidade.

As fibras utilizadas nesse trabalho, foram incorporadas nos compositos logo em
seguida de sua retirada da estufa. Os tempos e temperatura de secagem da fibra, na

estufa, sdo outro objeto de estudo deste trabalho.
4.2 A Resina Utilizada

A resina utilizada nesse trabalho foi o epdxi DGEBA com iniciador TETA. Tanto a
resina quanto o iniciador foram obtidos, comercialmente, com a empresa Epoxyfiber.
Para a preparagao dos compdsitos uma quantidade de 13% em massa de TETA é
misturada ao polimero DGEBA e a mistura foi agitada por 3 minutos até a

homogeneizag&o da mistura.
4.3 Os Compdsitos

Duas normas foram utilizadas para os ensaios de tracdo, ASTM D638 e ASTM D
3039/D 3039M (ASTM, 2010a; ASTM, 2010b). Devido as diferengas em geometria dos
corpos de prova entre ambas as normas, dois moldes foram utilizados para a

confeccéo dos corpos de prova.
4.3.1 Preparagao dos Compadsitos

A preparagao dos compoésitos consistiu, basicamente, de 4 etapas para os
compositos confeccionados segundo as duas normas. As etapas sao listadas a seguir
de modo a explicar a confecgdo dos compodsitos de maneira geral, diferengas
especificas entre os corpos de prova e/ ou parametros de processamentos singulares

serdo listados nos proximos subcapitulos:

I. O molde a ser utilizado foi limpo com alcool e algod&o. Caso fossem detectadas
imperfei¢des na superficie uma lixa fina seria utilizada de maneira leve a fim de

suaviza-la. Em seguida uma fina camada de graxa silicone é espalhada em
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todas as faces do molde com o auxilio de um pincel para facilitar o desmolde
do compasito.

As fibras separadas conforme item 4.1.1 (FF ou FA) sao retiradas da estufa e
colocadas no molde juntamente com a mistura de resina e iniciador
(DGEBA/TETA) na propor¢ao de 13% em massa de TETA para DGEBA. Desde
a retirada da estufa, o manuseio das fibras e da resina foi realizado com luvas
de latex a fim de evitar contaminagdes. Como o volume (V) final de ambos os
moldes quando fechados sao conhecidos é possivel calcular a quantidade de
massa de fibra (mswa) @ ser inserida para determinada fragdo volumétrica
(%Vol) de fibras desejada, uma vez conhecidas as densidades das fibras
(1,571 para o caso das FF e 1,081 para o caso das FA). O calculo é bem

simples e é representado pela equacao 4.1:

= —_— =
p= m = pV

Mipra = Privra%Vol  Equagéo 4.1

Onde é %Vol € um volume calculado em relagdo ao volume interno do

molde fechado, V.

A resina adicionada é posta em excesso de modo a molhar completamente as
fibras. O excesso sera expulso do molde que mantera, entretanto, a quantidade

de fibras utilizadas confinada em seu interior.

As fibras foram agitadas juntamente a resina por cerca de 25 minutos até que
a resina chegasse ao ponto de gel. Em seguida, o molde é fechado e uma
pressao de 5 MPa a temperatura ambiente foi colocado sobre o compdsito com
a resina em ponto de gel com o auxilio da prensa Skay com capacidade de até
15000 kgf que € mostrada na figura 4.2. Parte da resina ira escoar para fora do
molde e a pressao ira diminuir. Nessa etapa a pressao deve ser controlada para
que fique uniforme até que o molde seja completamente fechado. Como a area
total dos moldes é diferente, um patamar diferente de pressdo deve ser
utilizado para cada molde de modo que a pressao final figue em 5MPa
(aproximadamente 9000 kgf para o molde usado nos corpos de prova da norma
ASTM D 3039/D 3039M e 1000 kgf para molde baseado na norma ASTM
D638).
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Figura 4.2 Prensa hidraulica Skay.

E importante mencionar que o ponto de gel é alcancado entre 25 e 30 minutos
para a resina obtida com a quantidade de iniciador utilizado. A espera até 25
minutos foi um dado empirico obtido ao longo do trabalho de modo que a
pressao pudesse ser exercida durante a cura no molde. Com o molde fechado
antes do ponto de gel, a maior parte da resina € expulsa do molde pela pressao
sem que haja uma interagao efetiva entre as fases, enquanto que um tempo
excessivamente superior faria com que a resina curasse antes do fechamento

do molde.

A prensa permanece fechada por um periodo de 12 a 24h para que ocorra a
cura do polimero. O tempo de retirada do compdsito era escolhido de modo que
fosse respeitado o periodo minimo de 12h

IV. Por fim os compésitos séo retirados dos moldes. Em seguida os corpos de
prova sao cortados e lixados para acabamento quando necessario. Ao final
todos os compdsitos sdo submetidos a pds cura em até 3 dias apds sua

confecgao em estufa a temperaturas predeterminadas.

A seguir serdo mostrados os moldes utilizados e serdo comentadas as

peculiaridades do uso e preparagao de corpos de prova destes.
4.3.2 Molde ASTM D638 (ASTM. 2010a)

O molde baseado na norma ASTM D638 (ASTM, 2010a) foi projetado pelo autor
deste trabalho e usinado em aco 1020 no Laboratério de Ensaios ndo Destrutivos,
Corrosao e Soldagem (LNDC) do Instituto Alberto Luiz Coimbra de Pés-Graduagéo e
Pesquisa de Engenharia (COPPE) da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ)
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(LNDC COPPE/UFRJ). O projeto da ferramenta foi desenvolvido de modo que apds a
retirada do compdsito de dentro do molde, este ja tem suas dimensdes finais de
acordo com os padrdes da norma necessitando apenas de um acabamento com lixa
para melhora da superficie. A figura 4.3 (Simonassi, 2017) mostra alguns dos corpos
de prova ap0s a retirada destes do molde e lixados além dimensdes de norma. A figura
4.4 (Simonassi, 2017) mostra a ferramenta desmontada (figura 4.4 a) e as pecgas que
a compdem: topo que se apresenta em vista invertida (figura 4.4 b), meio (figura 4.4

c) e base (figura 4.4 d).
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Figura 4.4 Ferramenta desmontada (a) e as pegas que a compdem: topo (em vista invertida)
(b), meio (c) e base (d).

Para a confec¢do dos compdsitos nesse molde, a base € montada juntamente com
0 meio e sao inseridas as fibras e a resina conforme descrito nas 4 etapas no item
4.3.1 Apds a cura do compdésito, o desmolde ocorre com a ajuda de um formao que
faz alavanca entre as faces paralelas do molde (base/meio e meio/topo). Em seguida
troca-se a posigcao do topo pela base e uma pressao é feita com o auxilio da prensa
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para que os corpos de prova escorreguem. A base € feita com protuberéncia de
apenas 2 mm para que ocorra 0 encaixe com o0 meio. Ja o topo tem uma protuberancia
de 7 mm. A troca de posi¢des faz com que os corpos de prova escorreguem e estes
possam ser facilmente retiradas com as méaos. As rebarbas, quando ocorrem, sao
cortadas com uma tesoura e lixadas. Por fim as dimensdes dos corpos de prova sao
anotadas e os mesmos sao colocados em estufa para o processo de pds-cura. Como

pode ser observado na figura 4.4, a cada lote, 4 corpos de prova séo confeccionados.
4.3.3 Molde ASTM D 3039/D 3039M (ASTM, 2010b)

O segundo molde utilizado nesse trabalho, consiste de um molde retangular onde
os compositos saem na forma de placas com dimensdes de 150x120x2 mm. Estas
placas, por sua vez, sao cortadas segundo a norma ASTM D 3039/D 3039M (ASTM,
2010b). O molde utilizado para a confecgao das placas € ilustrado na figura 4.5. Como
pode ser observado, o0 molde é composto por duas partes, a base (figura 4.5 a) e o
topo (figura 4.5 b). O fundo da base consiste de uma placa solta e a profundidade do
molde pode ser ajustada adicionando-se placas adicionais. Apos a insergao da resina

junto com as fibras 0 molde é fechado com o topo e presséao é exercida no sistema.

Figura 4.5 Base (a) e topo (b) do molde utilizado para a confec¢do das placas para os
corpos de prova da norma ASTM D 3039/D 3039M

Para que as placas ficassem com uma espessura maxima de 1.5 mm, placas de
mesma dimensao da placa mostrada, foram adicionadas junto a base do molde de
modo a diminuir o volume final do molde, e mantendo o paralelismo de suas faces. A
confecgao dos compdsitos, entao, ocorreu seguindo os procedimentos descritos no

item 4.3.1. A figura 4.6 mostra as fibras embebidas na resina dentro do molde aberto.
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Figura 4.6 Molde em utilizagao para confecgéo de placas de compositos.

Como pode ser observado, para esse molde foi confeccionada, com sucata, uma
mesa vibratoria que era ligada a partir da inser¢gao da mistura resina/fibras no molde.
A mesa é composta por dois motores de eixos desbalanceados de corrente continua
com voltagem de alimentagdo de 12 V girando entre 3000 e 3600 rpm fixos em
diregdes ortogonais entre si, levando a uma frequéncia de vibragéo entre 50 e 60 Hz
em duas dire¢cdes. A mesa, por sua vez € fixada sobre a superficie por meio de
ventosas. A influéncia da vibragao foi evidente durante a confecgcao dos compdsitos,
onde bolhas eram vistas “saindo” do interior do material em grande quantidade e
rapidamente. Por fim, 2 palitos de bambu foram utilizados de modo a manter o
alinhamento das fibras dentro do molde até que a resina atingisse o ponto de gel.

Por fim as placas foram cortadas em dimensdes de cerca de 10x120 mm gerando
compositos com dimensdes de 10x120x1,5 mm. As rebarbas, quando ocorreram,
foram cortadas com uma tesoura e lixadas. Por fim as dimensdes dos corpos de prova

sao anotadas e os mesmos sao colocados em estufa para o processo de pds-cura.
4.4 Parametros de Processamento

Até entéo foi descrito de maneira geral como ocorreu a preparagao e selegao das
fibras e confecgcao dos compdsitos. Dessa maneira o entendimento dos parametros
de processamento estudados e as variagdes adotadas serdo mais facilmente
observados pelo leitor. Estes por sua vez serao apresentados a seguir de maneira

detalhada para facilitar a discussao dos resultados obtidos.
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Os parametros de processamento serdo apresentados em ordem cronolégica em

que foram avaliados.
4.4.1 Tempo e Temperatura Maxima de Secagem das Fibras na Estufa

A secagem das fibras em estufa antes da confec¢gdo dos compdsitos gera uma
melhora no desempenho mecénico, associado a melhoria na interagao reforgo matriz.
Porém, a exposigcédo das FNLs a temperaturas elevadas ira acarretar degradacgao e,

consequente, perda de desempenho mecanico.

Assim, foi estudado qual o tempo maximo de permanéncia destas fibras e a que
temperatura maxima podem ser expostas sem que haja perda de propriedades
mecanicas, quando incorporadas no composito por efeito de degradagéo.

Atualmente no Laboratério de Fibras Naturais, é utilizado a secagem das fibras em
estufa por 24h a 60°C. Esse valor foi levado em consideragdo como um padrao pré-
estabelecido. Os compdsitos foram, ainda, submetidos a uma pds-cura em estufa a
60 °C por 2h. Por fim, corpos de prova divididos em 3 lotes foram confeccionados

segundo os parametros indicados na tabela 4.1.

Tabela 4.1 Configuragdo de secagem dos corpos de prova para definicdo de tempo e
temperaturas maximas de permanéncia das fibras na estufa.

Tempo de Temperatura de
Lote secagem Secagem (°C)
(h)
12
1 24 (padrao) 60
48
12
2 24 100
48
12
3 24 140
48

Os compdsitos foram confeccionados com o molde baseado na norma ASTM D638
0 que garante um total de 4 corpos de prova para cada temperatura e tempo de
permanéncia. Para este estudo da secagem das fibras, os corpos de prova foram

feitos com FA em 60% em fragdo volumétrica (~65% em fragdo massica). As fibras
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foram preparadas e pesadas previamente para a confec¢cdo de cada corpo de prova.
Em seguida foram enroladas em papel e numeradas de 1 a 12 para cada lote. Em
cada lote todas as fibras foram colocadas na mesma temperatura e foram retiradas

da estufa de acordo com o tempo designado para a confecgao dos compasitos.

A partir destes resultados foi possivel se determinar qual a melhor relagdo ente
temperatura/tempo de permanéncia das fibras na estufa para a confecgdo dos

compositos.
4.4.2 Tempo e Temperatura Maxima de Pés-Cura da Resina Epoxi.

Nessa etapa foram confeccionados corpos de prova de resina pura a fim de se
determinar quais os valores de tempo e temperatura as quais estas devem ser
submetidas em pds cura visando a melhora do desempenho. As resinas foram
preparadas com 13% em fragdo massica de iniciador e postas a curar por 24h em

temperatura ambiente em molde de silicone com dimensdes da norma ASTM D638.

O topo do molde apresentado na secédo 4.2.3 (figura 4.4 a) foi usado como
contramolde onde a borracha silicone foi vertida ainda liquida. Apds o endurecimento
da borracha o molde foi retirado e utilizado para a confeccéo dos corpos de prova com
as mesmas dimensdes da figura 4.3. Apos a retirada dos corpos de prova do molde
estes foram lixados para melhor acabamento superficial e, em seguida, lavados e
secos com papel para, enfim, serem colocados em estufa para a pds-cura nas

configuragdes apresentados na tabela 4.2.

Tabela 4.2 Configuragéo dos corpos de prova para definicdo de tempo e temperaturas de
pos-cura da resina Epoxi.

Grupo Numero de Tempo de
. Temperatura de
corpos de Pés-cura , o
Pés-cura (°C)
prova (h)
Controle 4 2 60
2 3 VZ:
3 3 2 100
4 3 4
5 3 VZ
6 3 2 140
7 3 4
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Para diminuir o tempo total do processo, trés moldes de silicone foram
confeccionados de modo que um grupo pudesse ser completamente preenchido em
um dia. Os corpos de prova do mesmo grupo foram postos na estufa juntos, lado a
lado da estufa, de modo que ndo houvesse diferenca de temperatura entre estes. A
posicao em que os corpos de prova foram colocados na estufa fica diretamente abaixo
de um termO&metro ao qual era possivel monitorar a temperatura com a estufa fechada.
Uma espera de 30 min antes da insercdo dos corpos de prova na estufa se fez

necessario a fim de a temperatura se estabilizar.

Os corpos de prova foram colocados grupo a grupo para que nao houvesse perda
de temperatura para a retirada de algum corpo de prova. Por fim, os corpos de prova
esfriaram em temperatura ambiente e suas dimensdes foram anotadas para

posteriormente serem submetidos aos ensaios de tracao.

Um trabalho adicional nesta etapa foi realizado de modo que, um corpo de prova
confeccionado na forma de um cubo de dimensdes de 8x8x8mm. Para tal um molde
em papelao foi utilizado e o cubo foi lixado até as dimensdes desejadas. Em uma das
superficies, um furo central foi confeccionado com uma broca de 8 mm de didmetro e
uma profundidade medida de aproximadamente 3,5 mm de modo que, ao ser inserido
na estufa, o termdémetro tocasse a superficie do interior do furo. Por fim 0 mesmo foi
inserido na estufa a 140 °C a fim de se verificar qual o tempo minimo em que a
temperatura registrada pelo termdémetro gastaria para se estabilizar em 140 °C. As
dimensdes do cubo foram definidas de modo a simular as espessuras minimas dos
corpos de prova de tracdo descritos no item 4.3.2. Este resultado também foi levado
em consideragcdao na definigho da temperatura e tempo de poés-cura para os

compositos.
4.4.3 Fracao Volumétrica de Fibras

Os ensaios realizados para avaliar a influéncia das fragées volumétricas de fibra,
foram realizadas apés os resultados finais descritos nos itens 4.4.1 e 4.4.2. A partir
deste ponto os corpos de prova foram feitos com fibras secas em estufa a 60°C por
12 a 24h e submetidos a uma pds-cura a 100 °C por 2h. Estes parametros foram
escolhidos baseados nos melhores resultados obtidos até entdo. O leitor deve
entender que estes trabalhos foram conduzidos de modo simultédneo. Assim, a pos



67

cura e o tempo de secagem foram definidos com base nos resultados obtidos para

esses parametros que serdo apresentados em resultados e discussao.

Os corpos de prova foram confeccionados no molde baseado na norma ASTM
D638 descrito no item 4.3.2 com fragbes volumétricas de FA variando de 70 a 90%.
Nessa etapa um total de 12 corpos de prova foram confeccionados com cada fragéo

volumétrica.
4.4 4 Diferenca no uso de Fibras Finas e Fibras Aleatérias

A separacéo e selegao das FF demanda tempo excessivo. Portanto os compdésitos
reforcados por FF foram confeccionados uma vez determinados os valores de

parametro de processamentos contidos nas secdes 4.4.1 a 4.4.3.

Assim, corpos de prova com 80% em fragao volumétrica reforgados com FF foram
confeccionados de modo a serem comparados com os resultados obtidos até entao.
As fibras utilizadas foram colocadas em estufa a 60 °C por 24h e os compdésitos foram
submetidos a uma pdés-cura a 100 °C por 2h.

Os resultados foram comparados com os obtidos até entdo para compdsitos

reforcados por fibras aleatorias.
4.4.5 Vibragdo Durante a Cura do Polimero e Mudanga de Norma Adotada

Até entdo a eliminacéo de bolhas durante a cura dos compdsitos era realizada com
o auxilio de palitos de bambu em movimentos repetitivos de vibragdo das fibras
embebidas pela resina. Esse método, apesar de ter levado a bons resultados, ira
apresentar significativa diferenga se o operador nao for acostumado com o processo.
Dessa maneira, foi confeccionada uma mesa vibratéria a fim de padronizar essa

etapa.

Paralelamente foi observado que o tipo de fratura obtida apds os ensaios tinha
influéncia direta com a geometria dos corpos de prova. Dessa maneira, os corpos de
prova produzidos a partir desta etapa adotaram a norma ASTM D 3039/D 3039M
segundo o método descrito na sec¢do 4.3.3
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Corpos de prova com 80% em fragao volumétrica reforcados com FF e FA secas a
60 °C em estufa por 24h e submetidos a pdés-cura por 2h a 100 °C foram

confeccionados e comparados com os obtidos com os demais corpos de prova.
4.5 Ensaios de Tracao

Os ensaios de tragao foram realizados em temperatura controlada de 25° C em
uma maquina INSTRON modelo 3365 a uma taxa de deformagdo de 2 mm/min no
laboratério de ensaios mecanicos do LNDC COPPE/UFRJ. A figura 4.7 mostra a

maquina de ensaio de tracao.

Figura 4.7 Corpo de prova preso a maquina pronto para o ensaio.

Apds o ensaio, a maquina tem dois métodos de saida de dados: um grafico como
o mostrado na figura 4.8 (Simonassi, 2017) possibilitando se obter as propriedades
mecanicas do material por método grafico; e também uma tabela contendo os valores
a cada 0,05 segundos dos valores de carga em N e sua equivalente deformacao em
mm/mm, possibilitando uma analise estatistica dos resultados. Por questbes de
confiabilidade, foram utilizadas as tabelas para obtengao dos resultados, enquanto
que os graficos foram utilizados apenas para conferéncia dos valores. A tabela 4.3,

por sua vez, mostra um exemplo de como os dados sao obtidos.
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Figura 4.8 Grafico de resultados tipicos dos ensaios de tragao.

Tabela 4.3 Valores de ensaio de um corpo composito reforcado com 60% de fibras finas de
curaua.

Medida Tempo (s) Extensdo (mm) Carga (N) Deformagao (mm/mm)

1 0 0 0,16476 -0,00001
2 0,05 0 0,15659 0

3 0,1 0,00024 0,13019 0,00001
4 0,15 0,00047 0,19219 0,00001

4.6 Analise das Superficies de Fratura e dos Resultados

O aspecto macroscopico da superficie de fratura foi observado por técnicas de
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) de modo a se verificar os mecanismos de
falha dos compdsitos reforcados com fibras de curaua com o auxilio do microscépio
FEI Quanta FEG 250, disponivel no laboratério de microscopia do IME, mostrado na

figura 4.9.
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Figura 4.9 Microscépio Eletronico de Varredura FEI Quanta FEG 250.

As observacgdes da superficie de fratura por MEV serdo apresentadas no capitulo
6 “Resultados e Discussdes” e serao utilizados como explicagdes e justificativas dos

resultados obtidos.
4.7 Analise Estatistica

Um dos aspectos que foi levado em conta durante este trabalho foi a dispersao dos
resultados obtidos. Apesar de os principais resultados avaliados neste trabalho serem
os de resisténcia a tragao, resultados como a densidade final dos compdsitos também
serdo apresentados e a evolugao destes também sera avaliado.

O método estatistico de Weibull foi utilizado nos resultados de maior relevancia a

fim de se obter valores de confianca.

Comparativos entre os valores obtidos e os tedricos esperados pela regra das
misturas serdo apresentados e discutidos.

A seguir serdo apresentados os resultados obtidos neste trabalho juntamente com

discussoes visando o esclarecimento do comportamento observado caso a caso.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Para um melhor entendimento dos resultados estes sao apresentados conforme
foram obtidos e as discussdes serdao conduzidas de maneira complementar, ou seja,
conforme os resultados sado apresentados sera discutido a influéncia do parametro
estudado no desempenho mecénico e os maiores valores serdo tidos como

parametros iniciais para as demais analises.

5.1 Analise da Resisténcia a Tracdo dos Compdsitos de Matriz Epoxi Reforgados

com Curaua em Fungao de Tempo e Temperatura de Secagem das Fibras.

Conforme descrito no item 4.4.1, compdsitos de matriz epoxi reforcada com 60%
em fragdo volumétrica de fibras de curaua (~62% em fragdo massica) que foram
submetidas a tempos e temperaturas variados em estufa, foram confeccionados de
modo a se determinar a influéncia da temperatura e o tempo de secagem das fibras.
Os resultados obtidos para este parametro de processamento sdo apresentados na
tabela 5.1, enquanto que a tabela 5.2 mostra as equacdes de comportamento obtidas
a partir dos resultados. Por sua vez a figura 5.1 apresenta as curvas com os dados

contidos na tabela 5.1.

Tabela 5.1 Resisténcia a tragao de compdsitos reforgados por fibras de curaua secas em
diferentes tempos e temperaturas em estufa.

Tembo de Temperatura Resisténcia a Erro relativo
seoagem () de Secagem Tragaodo =~ yoovioimédia) (%)
das Fibras (°C) Compésito (MPa)
12 180,9+ 8,5 4,7
24 60 1742 + 14,2 8,2
48 166,6 + 15,7 9,4
12 156,5+ 12,2 7,8
24 100 157,6 + 14,7 9,3
48 135,8 £ 14,6 10,8
12 100,6 + 11,4 10,7
24 140 110,9+ 12,8 11,5

48 69,5+ 17,1 24,6
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Tabela 5.2 Equacgdes de comportamento da resisténcia a tragao obtidas a partir de
regressao linear e polinomial para compdsitos reforgcados por fibras de curaua secas em
diferentes tempos e temperaturas em estufa.

Temperatura Modelo Equacoes de resisténcia a tragcao “

de Secagem de o ” (MPa) em fungao do tempo “ t” R? EQ.
(°C) regressao (h)

60 Linear 0o = —0,38t + 184,68 0,94994 5.1

Polinomial 0o = 0,01t% — 0,81t + 189,67 - 5.2

100 Linear 0100 = —0,62t + 167,39 0,72434 53

Polinomial 0100 = —0,03t% + 1,10t + 147,27 - 54

140 Linear 0140 = —0,99t + 121,34 0,41301 5.5

Polinomial 0140 = —0,07t? + 3,42t + 69,85 - 5.6

200

=

o

=]
|

100 4

Resisténcia a Tracio (MPa)

Tempo de secagem (h)

Figura 5.1 Curvas de resisténcia a tracao dos compdsitos curaua/epoxi versus tempo de
secagem em estufa de fibras em diferentes temperaturas.

Ao observar os resultados contidos na tabela 5.1, pode ser observado que
conforme o tempo de permanéncia das fibras na estufa aumenta, o erro relativo, ou
seja o valor da dispersao obtida dividido pelo valor da média, também ird aumentar. A
resisténcia a tragcdo média associada aos compdsitos, conforme esperado, ira diminuir
com o maior tempo de exposicao das fibras a temperatura. Ainda, com o acréscimo
da temperatura, a fibra tende a se degradar e, consequentemente, ocorre uma

diminuicao nos valores médios de ocorréncia e um aumento no erro relativo.
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Pelas equag¢des contidas na tabela 5.2, a unica aproximacéao linear com um bom
ajuste foi a obtida com os resultados de resisténcia em fungao do tempo para as fibras
secas a 60 °C. Com o aumento da temperatura, entretanto, o valor de R? diminui
consideravelmente o que indica que o comportamento da resisténcia deixa de ser
linear em funcdo do tempo. Ao observar a figura 5.1 essa mudanga de comportamento
se elucida onde a curva correspondente 60 °C corresponde a praticamente uma reta
e as demais tem um comportamento parabdlico. Ainda, ao utilizarmos os valores de
tempo estudados (12, 24 e 48h) nas equacbes 5.1 e 5.2 suprimindo-se o0 termo
quadratico da equacdo 5.2, os valores obtidos sdo bem préximos e dentro dos
intervalos de dispersao previstos o que representa um forte indicativo de que o
comportamento de resisténcia a tragao tera uma diminui¢ao linear com o tempo de
permanéncia na estufa a 60 °C. O mesmo n&o ocorre ao se comparar as demais
equacdes para a mesma faixa de temperatura estudada. Na verdade, para as
temperaturas de 100 e 140 °C as equagdes quadraticas (equacdes 5.4 e 5.6) irdo
obter um valor calculado bem mais préoximos dos resultados obtidos do que as
equacgdes lineares (equacgdes 5.3 e 5.5) para cada valor de tempo. Em resumo,
portanto, as equacgdes 5.2, 5.3 e 5.4 nao fazem sentido a fim de se prever o

comportamento desse material.

Outro aspecto a ser interpretado a partir destes resultados € a relagdo que existe
entre ganho de desempenho do compdsito pela eliminagdo de agua da superficie da
fibra em contraste a perda de desempenho por degradacéo da fibra. De fato, acima
de 100 °C ocorrera uma eliminacao mais eficiente da umidade na superficie da fibra o
que, em teoria, acarretaria uma melhoria do desempenho. Porém, a degradacgéo das
fibras naturais, de forma geral, ocorrera a baixas temperaturas levando a uma perda
de desempenho dos compdésitos. Com os valores de tracdo obtidos nos compdsitos
fica mais claro como estes comportamentos irdo afetar o desempenho mecanico do
composito. De forma geral, acima de 100 °C, a degradacédo sofrida pela fibra ira ter
um efeito negativo mais evidente em relagdo ao ganho de desempenho do compadsito,
mesmo apresentando, em teoria, uma maior eficiéncia de retirada de agua de sua

superficie. De modo menos evidente, 0 mesmo ocorre com as fibras secas a 60 °C.

Assim foi-se definido que as fibras de curaua ndo devem ser secas a temperaturas

superiores a 60 °C. Ainda, o tempo de permanéncia desta na estufa foi definido como
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12 h devido ao aumento de erro relativo ocasionado por permanéncia das fibras em

tempos excessivos na estufa.

5.2 Analise da Resisténcia a Tracdo da Matriz Epoxi em Funcdo da Variagao de

Tempo e Temperatura de Pds-Cura.

De modo a se estabelecer uma temperatura e tempo que melhorariam o
desempenho da matriz (DGEBA) curada com 13% em massa de iniciador (TETA), os
corpos de prova de resina epoxi foram postos em estufa apds a cura dos mesmos
segundo os métodos descritos no item 4.4.2. Os resultados obtidos nessa analise séo
observados na tabela 5.3 que mostra os valores de resisténcia a tragao dos polimeros
submetidos a diferentes tratamentos de pds-cura. A figura 5.2 mostra as curvas
plotadas a partir dos resultados obtidos na tabela 5.3. Na figura 5.2 uma linha

constante aparece no patamar de resisténcia para o controle.

Tabela 5.3 Resisténcia a tragao para epoxi (DGEBA) curados com 13% em fragao massica
de iniciador (TETA) submetidos a diferentes tratamentos de pds-cura.

Resisténcia a Tragao (MPa)

Temperaturas de Pés-cura (°C)

Tempo de 140 100 60 (Controle)
pés-cura (h)
0.5 544+20 34730 i
2 367+14 529+49 42,9+ 8,6

4 276+90 47158 -
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Figura 5.2 Curvas de resisténcia a tragao versus tempo de pés-cura para epoxi submetido a
diferentes temperaturas de pds-cura.

Como pode ser observado na figura 5.2 e na tabela 5.3, ocorre uma disperséo
grande nos resultados nos tratamentos de pos-cura feitos com 4 horas. Isso indica
que, acima de 100 °C o tempo de permanéncia deste material na estufa ndo deve
ultrapassar as 2h. Ainda mais, ocorre uma baixa dispersao dos resultados nos corpos
de prova submetidos a pds-cura a tempos de 30 min (1/2 h). Ap6s 2 horas de
permanéncia na estufa os corpos de prova submetidos a um tratamento a 100 °C
foram os que obtiveram os maiores resultados de resisténcia a tragdo. Por fim,
baseando-se nos elevados valores obtidos, junto a uma baixa dispersao encontrada,
a escolha deste parametro de processamento seria a pés-cura deste material por um
tempo de 30 min a uma temperatura de 140 °C.

Entretanto, com a insergao do cubo junto ao polimero na estufa, foi verificado que
o mesmo demora cerca de 16 minutos para que a temperatura registrada no
termdémetro se estabilize em 140 °C. Além disso, considerando-se que a estufa
demorara alguns minutos para que a temperatura se estabilizes apds sua abertura, é
evidente que o polimero nao fica durante os 30 minutos submetido a uma temperatura
de poés-cura. Desse modo, foi-se estabelecido como 2 horas o tempo de pds cura do
material a uma temperatura de 100 °C.
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5.3 Analise da Resisténcia a Tragao dos Compdsitos em Fungao do Percentual de
Fibra na Matriz.

Os resultados obtidos para os corpos de prova confeccionados segundo o item
4.4.3 Sao apresentados a seguir na tabela 5.4. Essa tabela também apresenta os
parametros obtidos por analise de Weibull. Por sua vez, a figura 5.3 apresenta as
curvas de resisténcia a tragdo obtidas pela média de Weibull em fungao da fragao
volumétrica de fibra juntamente com a curva prevista pela regra das misturas para
fibras de didmetro aleatdrio. A resisténcia do epdxi utilizada foi a obtida com o mesmo
parametro de pods cura (52,9 MPa) enquanto a resisténcia das fibras (380,0) foi obtida
como a média ponderada da resisténcia a tracdo de cada faixa de didametro contido
na tabela 3.5 por sua ocorréncia em cada intervalo de didmetro contido na tabela 3.2

pelo valor de resisténcia de cada faixa.

Tabela 5.4 Variacao da resisténcia a tragdo dos compdsitos em fungao da fragao
volumeétrica das fibras.

Analise de Weibull

WVoll%Mass NoTSPRCR Média Medulo o, oo
de fibra (%) Mpa)  (MPa)  (MPa) misturas

70/~68 2140+123 2199 18,0 0,8596 2819
80/~75 2572117 262,8 226  0,9566 314,6
90/~80 1956 +22,1 205,8 9,1 0,9446 347,32
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Figura 5.3 Resisténcia a tragdo dos compositos em fungao da fragao volumétrica de fibras.

Como pode ser observado, nos compadsitos reforcados com 70 e 80% em fragao
volumétrica, ocorre uma diferenca de cerca de 20% em relacdo ao esperado pela
regra das misturas. Isso indica que, quando reforcados em até 80% de fragdo
volumétrica de fibras, estas tendem a formar uma interface regular e relativamente
boa com a matriz epdxi. Entretanto, com 90 % em fibras, o valor é reduzido
drasticamente, o que, a principio, estaria diferente do previsto, uma vez que essa
fracao volumétrica representa quase a totalidade do compdsito sendo fibra. O que
ocorre, na verdade, é que com 90% em fracdo volumétrica, a quantidade de fibra
utilizada corresponde a cerca de 95% da massa total do compésito. Dessa maneira é
dificil de se imaginar que a matriz se torna coesa sendo que apenas 4% da massa do

composito € composta por resina.

Outro aspecto interessante € que, como a densidade da resina € de 1,1, e da fibra
em teoria seria de 1,08 a densidade do compésito nunca poderia alcangar 1,2.
Entretanto esse foi o valor calculado para os compdsitos reforgcados por 80% em
fracao volumétrica. Como a area do corpo de prova € conhecida, e ndo varia pelo
modo como esta é feita no molde descrito no item 4.3.2, o volume foi calculado
multiplicando-se esta area pela espessura medida dos corpos de prova. A densidade

das fibras no compdsito foi entdo recalculada a partir de uma alteracdo de equacgao
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3.2 que sera explicada a seguir. Partindo-se do principio de que este compdsito € um
sistema binario, a equacao 3.2 ficara:
mg My

P.=P——+P,—=
¢ fprc ppch

Se, V. =V;+Wep=1 -V ento:

- <pp)
V V m ¢
(c p) p 14 Pf 14

+P
Ve P ppVe

Ve P ppVe

p=pLyp T _p
C_f]/c Pp —f

Por fim, m, = m,, + m; e a propriedade (P) estudada € a densidade, ent&o:

mc—mf)

Ve—
pe = py [(V—Cp” Equacdo 5.7

Ao aplicar os valores conhecidos de massa de fibra inseridos (mr), volume total de
composito (Vc), densidade do polimero (pp), massa do composito (m¢) e a densidade
do compésito (pc), o valor da densidade da fibra (or) quando inserida no compésito
pode ser calculada. De fato, no caso dos corpos de prova reforcados com 80% em
fragdo volumétrica a densidade da fibra é de 1,244 (massa especifica de 1,244 g/cm?).
Esse fendmeno observado foi elucidado com analise da fotomicrografia obtida por
MEV da seccéao transversal em sentido perpendicular as fibras a partir de um corte
feito em uma das amostras. A figura 5.4 mostra a fotomicrografia da secgéo
transversal de uma das amostras do compdsito reforcado com 80% em fragéo

volumétrica de FA.
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Figura 5.4 Corte de seccgao transversal em sentido perpendicular a orientacao das fibras de
composito reforgado com 80% em fragdo volumétrica de FA.

Mesmo com um aumento de 1000x (figura 5.4) fica dificil visualizar a ocorréncia de
vazios nas fibras. Essa informacao indica fortemente que a pressao exercida durante
a cura dos compositos atua de maneira efetiva sobre a matriz, comprimindo-a. Como
consequéncia a matriz transmite a pressao sobre a fibra que acaba por selar vazios
internos, tais como o lumen, e externos fazendo com que a resina “preencha’
cavidades e defeitos existentes. Porosidade, entretanto, foi observada na matriz
mesmo que em baixa quantidade e em pequenas dimensdes. Essa porosidade esta

associada principalmente a gases retidos durante a cura do polimero.

Por fim, levando-se em consideracao as dispersdes apresentadas na tabela 5.4, os
valores superiores obtidos podem ser enxergados como uma evolugdo do
comportamento de aumento de densidade das fibras juntamente com a maior
interacédo das fases do compésito, enquanto que os resultados inferiores podem ser
associados a perda de desempenho pela ineficiéncia de que o molde tem em conter
completamente a resina em seu interior durante a cura. Devido a essa ineficiéncia,
ocorre uma menor interagdo fibra/resina, ocasionando a perda de desempenho

mecanico.

Esse comportamento também foi observado em outros compdsitos e sera
mencionado nas préximas seg¢des. A seguir seguem os estudos de selegdo de

diametro de fibra, vibracdo durante a cura do polimero e a mudanga da norma de
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ensaio de tracido. Estes serdo apresentados separadamente de modo a facilitar a
interpretacdo. Porém, quando conveniente sera mencionado como estes sao

interligados entre si.
5.4 Diferenca no uso de Fibras Finas e Fibras Aleatorias

Algumas consideragdes em relagdo a estes dados devem ser consideradas. Em
um comportamento diferente dos demais, os corpos de prova para esses compositos
nao se romperam em um primeiro momento. Devido a sua maior densidade, a fracao
volumétrica calculada de 80% de fibras resultou em um compdsito com cerca de 90%
em fragdo massica do compdsito. Com essa quantidade de fibras, o comportamento
observado foi que as garras da maquina de ensaio de tragdo raspavam a superficie
de contado do compésito com estas deixando uma grande quantidade de fibras
expostas. A fibra, por sua vez, possui baixa resisténcia ao cisalhamento e, como com
90% em fracdo massica, a superficie exposta de fibras era muito maior,
constantemente as garras escorregavam quando a forga de tragéo atingia o patamar
entre 3000 e 4000 N.

Como alternativa, os corpos de prova foram lixados até uma espessura média de 2
mm e foram submetidos novamente aos ensaios. A menor resisténcia dos corpos de
prova fez com que o material se rompesse com uma forga menor. As novas dimensdes
foram anotadas de modo a se conseguir a resisténcia a tragdo do material. A tabela
5.5 Apresenta os resultados de resisténcia a tragao obtidos para estes compdésitos. A
figura 5.5 mostra as curvas de densidade de probabilidade para os parametros de

Weibull contidos na tabela 5.5 juntamente com os contidos na tabela 5.4

Tabela 5.5 Resisténcia a tracao de compdsitos reforgados com 80% em fracdo volumétrica
(~90% em fragao massica) de FF de curaua.

Média Média de Médulo de R? R:gs’a
Weibull (MPa)  Weibull (MPa) M
isturas
269,5 + 4737

135 2759 21,4 0,8771
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Figura 5.5 Curvas de densidade de probabilidade de ocorréncia de resisténcia a tragao para
compositos reforcados com fibras de curaua.

Como esperado, os corpos de prova reforcados com FF apresentaram um melhor
desempenho mecanico do que os compadsitos apresentados até entdo neste trabalho.
A resisténcia a tragao apresentada na tabela 5.5, mostra que o material esta entre os
mais resistentes compositos reforcados por fibras de curaua, como pode ser
observado na tabela 3.9. Em comparagdo com os valores obtidos para compdsitos
reforgados por FA, estes compdsitos apresentam um menor erro relativo e um elevado
valor de médulo de Weibull o que indica uma diminui¢ao na dispersao dos resultados

que se justifica pelo fato das FF apresentarem uma menor quantidade de defeitos.

A interface entre as fibras finas e a resina epdxi pode ser observada na figura 5.6
que mostra a superficie de fratura de um dos corpos de prova. Como as FF sdo mais
densas e mais uniformes em suas estruturas, € de se esperar que a interface entre as
fases seja melhorada em comparagdo com o uso de FA como reforgo da matriz

polimérica.
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Figura 5.6 Superficie de fratura de um compdsito de matriz epdxi reforcada com 80% em
fragcao volumétrica de fibras finas de curaua.

Como pode ser visto na figura 5.6, as fibras de curaua formam uma boa interface
com a matriz. A ruptura das fibras ocorre juntamente com a matriz o que também
indica uma melhoria na interface entre o reforco e a matriz. Outra informacéao
importante € que o tamanho médio das fibras esta dentro do intervalo previsto para as
fibras finas (tabela 3.2).

Entretanto o valor de diametro médio calculado para estas fibras € baseado na
teoria de que estas fibras seriam cilindricas que, entretanto, ndo ocorre em todas as
fibras como pode ser observado na figura 5.6. Essa diferenga pode ser outro fator que
justifica a diferenca entre a densidade das fibras aleatérias (1,08) e o valor encontrado
calculado na sec¢éo 5.3 (1,2). De maneira similar ao ocorrido com as fibras aleatorias
as fibras finas de curaua possuem uma densidade de cerca de 1,6 quando inserida
no composito em contraste com o de 1,54 utilizado para os calculos de fragao

volumétrica.
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Entretanto ao se observar o valor esperado pela regra das misturas juntamente com
0 obtido nos ensaios, ocorre uma diferenca de quase 40% em relagdo ao esperado.
Ao ser comparado com a diferengca que ocorre com as fibras aleatérias (~20%), a
conclusao seria de que a interface entre as fases seria prejudicada. Entretanto, nédo
foi o observado ao longo da superficie de fratura dos compdsitos. Na tentativa de
justificar a perda de desempenho relativo ao se utilizar uma fibra mais resistente, foi

observado o aspecto macroscépico dos compadsitos que € apresentado na figura 5.7.

Figura 5.7 Aspecto macroscoépico da fratura dos corpos de prova reforgados com 80% em
fragcao volumétrica de fibras finas de curaua.

Apesar das fibras estarem alinhadas no interior da sec¢ao util do corpo de prova,
nas extremidades as fibras tendem a perder alinhamento em relacdo ao eixo de
diregao do carregamento. Ao inicio dos ensaios de tragéo as fibras tendem a se alinhar
0 que gerava um descolamento no compdsito na altura de onde as garras faziam
contato com o compdsito. Desse modo, parte da resisténcia do compésito era
dissipada dessa maneira e o material perdia integridade rapidamente. A ruptura final
do compdsito ocorre, entdo segundo os mecanismos de fratura esperados para esse
material como pode ser observado na figura 5.7. Por sua vez, a figura 5.8 apresenta
uma regiao préxima a superficie de fratura do corpo de prova mostrado na figura 5.7

que exemplifica bem o fenbmeno de descolamento das fibras.



84

| Descolamento
do composito

Figura 5.8 Fotomicrografia de regido proxima a superficie de fratura mostrando o
descolamento do compdsito.

A partir dos resultados obtidos, juntamente com as analises da superficie de fratura,
ficou claro que a geometria dos corpos de prova de tracao influencia no desempenho
dos compésitos. Dessa forma optou-se pela utilizagdo de corpos de prova segundo a

norma ASTM D 3039/3039M que melhor se adequa ao material em estudo.
5.5 Vibragao Durante a Cura do Polimero e Mudanga de Norma Adotada
5.5.1 A vibragao durante a Cura do Polimero

Durante a confecc¢ao dos corpos de prova feitos no molde baseado na norma ASTM
D368, a retirada de gases, provenientes da cura do polimero, era basicamente feita
por uma agitagdo com palitos. Esse método obteve bons resultados, como pode ser
observado pela falta de porosidade nas figuras 5.4 e 5.6. Entretanto, os bons
resultados s6 foram obtidos, devido ao pequeno volume total do molde. Quando
aplicada a pressdao com o fechamento do molde, ainda, parte dos gases retidos

proximos a superficie eram expulsas junto com a resina. Com o molde baseado na
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norma ASTM D 3039/3039M, entretanto, o volume total do molde é bem maior,

tornando o método impraticavel. Dessa forma ocorreu o uso da mesa vibratéria.

A mesa funcionou muito bem na confec¢ao dos compadsitos e os gases podiam ser
vistos saindo do interior do material até a superficie com o passar do tempo. Depois
de determinado tempo decorrido, o material tinha um aspecto homogéneo e as fibras
eram mantidas alinhadas com o auxilio de palitos de bambu até a etapa de
fechamento do molde na prensa. A figura 5.9 mostra uma das placas sendo

confeccionada com o auxilio da mesa vibratéria.

Figura 5.9 Fibras de curaua sendo alinhadas dentro do molde enquanto a mesa vibratoria
faz a remocao de gases do interior do polimero.

Essa nova metodologia possibilitou a confec¢ao de placas de compdsitos com até
80% em fragdo volumétrica de fibras de curaua (~77 % em fragdo massica para as FA

e ~90% em fragdo massica para as FF) com espessuras de 1,8 até 2,1 mm.

5.5.2 Corpos de Prova Baseados na Norma ASTM D3039/3039M
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A escolha dos parametros de processamento para esta etapa, como quantidades
de fibra, tipos de fibras e tratamento de pos cura e secagem das fibras, foram definidos
a partir dos resultados ja obtidos até entdo. Dessa forma os dois tipos de compdsitos
confeccionados serdao comparados com os demais resultados obtidos e com os
demais valores da literatura. Os resultados obtidos para os compoésitos sao
apresentados na tabela 5.6.

Tabela 5.6 Resisténcia a tracao de compdésitos reforgcados com fibras de curaua em ensaios
segundo a norma ASTM D 3039/3039M.

Analise de Weibull

Regra
Tipode %Vol/%Mas Resisténciaa g . 2 das
Fibra de fibras tragcao (MPa) Media  Modulo R mistura
s
FA 80/~77 270,2 £ 23,3 2811 12,1 0,8676 314,6
FF 80/~90 343,7 £ 18,2 352,7 17,2 0,8540 | 4737

Como pode ser observado na tabela 5.6, o material apresentou um ganho
significativo de desempenho com a selegdo das FFs. No caso das FAs a média de
Weibull para a resisténcia a tragdo dos compdsitos mostra um valor superior aos
resultados obtidos com os compdsitos reforcados os compdsitos reforcados por FFs
em mesma fragao volumétrica com nos ensaios realizados segundo a ASTM D638.
Ainda, ao ser comparado com o valor tedrico da regra das misturas, ocorre um desvio
de aproximadamente 10% em relagao ao valor real. Ja para os compaositos reforcados
por FFs, como esperado apresentam uma maior resisténcia a tragdo com um desvio
de aproximadamente 25% em relagao a regra das misturas. Mesmo apresentando um
desempenho relativo ao esperado inferior que os compdsitos reforcados por FAs, o
uso das FFs leva a resisténcia a tracdo do compdsito ao maior valor obtido até o
momento para compodsitos de matriz polimérica reforgada por fibras de curaua,
superando os 334 MPa apresentados por Gomes et al. (2007). A figura 5.10 apresenta
as curvas de densidade de probabilidade de resisténcia a tracdo para os resultados

de Weibull contidos na tabela 5.6.
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Figura 5.10 Curvas de densidade de probabilidade de ocorréncia da resisténcia a tragao de
compoésitos de matriz epoxi reforcada com FFs e FAs de curaua.

Como pode ser observado, com moédulos de Weibull proximos, as curvas sao
similares. Entretanto uma maior ocorréncia de evento se concentra em torno da média

de Weibull para o caso dos compésitos reforcados com FFs.

As figuras 5.11, 5.12 e 5.13 mostram fotomicrografias de superficies de fratura em
direcdo paralela a orientacdo das fibras dos compdsitos reforcados com fibras de
curaua. Na imagem podem ser observadas as marcas de propagacao das trincas pela
matriz juntamente com as microfibrilas saindo da resina em um comprimento muito
pequeno (cerca de 100 um). Essa combinacgéo de fatores serve como reforgo a ideia
de que ocorre sim a melhoria na interface entre as fases do compdsito. Caso a
interface fosse ruim, o esperado seria a visualizacio de partes inteiras da fibra saindo
da matriz e também o aparecimento de vazios na resina proveniente de fibras sacadas
em efeito de “pullout’. Ainda, a falta de fibras sacadas na matriz indica que as trincas
se propagaram pela matriz alterando sua diregdo constantemente devido ao
empecilho imposto pelas fibras justificando o aumento na resisténcia mecanica o que
€ esperado para esse tipo de material. O aspecto macroscoépico da fratura é
apresentado na figura 5.14.
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Marca de irincas

.'_Ir!' Marca de fibras

Figura 5.11 Fotomicrografia da superficie de fratura indicando microfibrilas, as marcas da
fibra de curaua deixadas na matriz e as marcas de propagagéo de trincas dos compdésitos
reforcados com 80% em fragao volumétrica de FAs de curaua.
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Figura 5.12 Fotomicrografia da superficie de fratura para compdsitos de matriz epoxi
reforcada em 80% de fragdo volumétrica com FFs para menor (a) e maior (b) aumento.
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Figura 5.13 Fotomicrografia da superficie de fratura para compdsitos de matriz epoxi
reforcada em 80% de fragdo volumétrica com FFs.

Figura 5.14 Aspecto macroscopico da fratura dos compésitos reforcados com 80% em
fragdo volumétrica de fibras de curaua.

Como pode ser observado na figura 5.14 a fratura dos corpos de prova ocorre
conforme previsto pela norma ASTM D3039/3039M. As marcas das garras do
equipamento de ensaio no corpo de prova mostram que nao houve o escorregamento
dos corpos de prova, diferentemente do ocorrido com os corpos de prova baseados
na norma ASTM D638. Ainda a superficie de fratura apresentada nas figuras 5.11,

5.12 e 5.13 foi observado nos compésitos reforgados tanto com FFs quanto com FAs.
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5.6 Consideracgdes finais

Os resultados mostram uma variagédo consideravel nos resultados de resisténcia a
tracao dos compdsitos para diferentes pardmetros estudados. Nessa sessao serao
feitas algumas consideragbes e comparacdes entre os resultados obtidos neste

trabalho e os mesmos em relagcédo aos obtidos na literatura.

Comparando os valores de resisténcia obtidos com os corpos de provas baseados
na norma ASTM D3039/3039M (281,1 MPa para FAs e 352,7 MPa para FFs) com os
obtidos dos compdsitos reforgados com fibras secas a 140 °C por 48 horas (69,5 +
17,1 MPa), ocorre um aumento de resisténcia de aproximadamente 4 vezes para o
caso das fibras aleatérias e de até 5 vezes para o caso das fibras finas. Ainda, os
compositos que usam fibras finas sao 25% mais resistentes do que os compésitos que
utilizam fibras aleatérias nos corpos de prova baseados na norma ASTM
D3039/3039M.

As quantidades de fibra utilizada nos compdésitos também tiveram uma relevancia
significativa no desempenho mecanico do material. No caso dos compdsitos
reforcados com 80% em fragdo volumétrica apresentaram uma resisténcia a tragcao
20 % maior do que nos compositos com 70% em fragdo volumétrica, chegando a
valores de 262,8 MPa de resisténcia a tragdo. Entretanto, devido a enorme quantidade
de fibras, os compadsitos contendo 90% em fragao volumétrica de fibras apresentaram
uma perda de desempenho de 20% em relagdo aos compédsitos com 80% em fragao

volumétrica conforme mostrado na se¢ao 5.3.

A selecgao de fibras finas como reforco nos compdsitos levou a resultados de 275,9
MPa para os compositos baseados na norma ASTM D638 e 352,7 MPa para os
baseados na norma ASTM 3039/3039M e a analise da superficie de fratura revelou
uma interface coesa entre a fibra e a matriz. Além disso, a diferengca entre o valor
tedrico previsto pela regra das misturas e o valor real obtido pelas analises estatisticas
de Weibull mostra uma diferenga de, no maximo, 25%, o que indica uma boa interagao
entre as fases. Por fim, os resultados para estes compdésitos foram os que obtiveram
0s menores erros relativos, o que leva a crer que a selegao de fibras finas tende a

diminuir a dispersao dos resultados.
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A auséncia de fibras aparentemente sacadas em praticamente todas as areas da
superficie de fratura analisadas corrobora a ideia de que a pressao durante a cura,
quando aplicada no ponto de gel do polimero, forma uma boa interface entre as fases.
O resultado final é que as fibras se rompem juntamente a matriz e apenas algumas
microfibrilas s&o expostas. Esse comportamento € o esperado para compaositos com
boa interface.

Outra informacgao importante levantada nesse estudo foi 0 aumento da densidade
final do compdsito em relacado ao valor tedrico esperado. Esse aumento da densidade
foi associado a compressédo da fibra. A consequéncia da pressao efetiva que era
transmitida através da matriz para as fibras foi a melhoria da interface provocada pelo

preenchimento de espacos vazios na superficie das fibras pela matriz.

Por fim, a selegao da norma ASTM 3039/3039M é a mais adequada para esse tipo
de material que, em conjunto com os demais parametros de processamento, tornou
possivel a obtencdo do maior valore de resisténcia a tracdo para compodsitos
reforgados por fibras de curaua. O valor de 352,7 MPa (343,7 + 18,2) é comparavel
aos valores tabelados para o ago 1020 laminado a quente (Callister Jr. e Rethwisch,

2014) o que indica o potencial de uso destes materiais em aplicagdes nobres.
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6 CONCLUSOES

A confeccdo de compositos de alto desempenho mecanico com matriz epoxi
reforcada por fibra natural de curaua foi possivel pela definicdo dos parametros de
processamento do compdsito. Elevados valores de resisténcia a tragcdo com baixa
dispersao de resultados foram obtidos e os valores praticos dos parametros de
processamento foram obtidos.

O tempo e a temperatura de secagem das fibras na estufa foram os parametros
mais relevantes no estudo resultando em variagdes de 69,5 + 17,1 MPa para um
aumento médio de 250%. Foi definido entdo que o tempo maximo de secagem das
fibras deve ser de 24 horas em que o tempo ideal seria de 12 h em uma temperatura
que nao deve ultrapassar os de 60 °C. A auséncia de porosidade no material bem
como na interface entre fibra/matriz € um forte indicativo de que houve uma efetiva

eliminacdo da umidade da superficie das fibras.

O estudo da pos-cura do polimero revelou que, para que O processo seja mais
eficiente, uma temperatura de 100 °C por 2 h deve ser aplicada no material. Foi
mostrado também que, devido ao tempo necessario para homogeneizagdo da

temperatura do polimero, um tempo superior a 30 minutos se faz necessario.

A fragcao volumétrica de fibras estudadas mostraram que o volume maximo de fibras
a ser utilizado deve ser o de 80%. Em volumes maiores, a quantidade total de fibra €

muito grande o que dificulta a dispersao das fibras homogeneamente na resina.

A selecao de fibras finas para uso no compdésito apresentou aumento consideravel
de desempenho na resisténcia a tracdo dos compadsitos. No caso dos corpos de prova
baseados na norma ASTM D638, ocorreu um aumento de 5% alcangando os 275,9
MPa de resisténcia a tracdo e, para os corpos de prova baseados na norma ASTM
D3039/3039M, um aumento de 25% alcangando os 352,7 MPa. Comparativamente os
corpos de prova baseados na norma ASTM D638 obtiveram um menor desempenho
justificado pelo modo como a fratura se inicia e se propaga no material. Foi observado
assim a relevancia da geometria e a disposi¢ao das fibras nos compdsitos o que levou
a adocao a norma ASTM D3039/3039M como ideal para avaliar o desempenho de

resisténcia a tragao destes materiais.
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Desde que aplicada no ponto de gel do material, a pressdao é um importante
parametro na melhoria da interface entre as fases do compdsito. Possibilitando a

obtencao de valores, em média 20% abaixo do esperado pela regra das misturas.

As analises da superficie de fratura foram de extrema importancia na identificagao
dos mecanismos de fratura apresentados pelos compdsitos. A partir das imagens de
microscopia eletrénica de varredura, foi observado uma boa interface entre a matriz
epoxi e a fibra de curaua. Os mecanismos de fratura observados sdo coerentes com
o esperado para compoésitos com boa interface entre matriz/reforco, porém nao
geralmente observados na literatura para compdsitos reforgados com fibras naturais.

Os valores obtidos para os corpos de prova confeccionados segundo a norma
ASTM 3039/3039M reforcados com fibras finas apresentaram os maiores valores de
resisténcia a tracdo de compdsitos de matriz polimérica reforcados com fibras de
curaua publicados na literatura superando os 334 MPa apresentados por Gomes et
al., (2007). Ainda, estes resultados configuram entre os maiores valores de resisténcia
a tracao para compadsitos reforcados com fibras naturais publicados até o momento.

Os principais resultados para cada parametro de processamento demonstraram um
significativo decréscimo na dispersdo dos resultados além do incremento da
resisténcia a tragdo. A confeccdo dos compodsitos sob pressdo e submetidos a
vibragado durante a cura do polimero reforcados com 80% de fragdo volumétrica
calculada de fibras finas secas a 60 °C por 12 horas e submetidos a uma pés-cura por
2 horas a 100 °C em placas apresentam os maiores resultados obtidos e a menor
dispersao relativa encontrada. Além disso, os altos valores de moédulo de Weibull
obtidos sao excelentes indicativos da baixa dispersao dos resultados.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Em virtude das dificuldades enfrentadas durante a elaboracédo deste trabalho, um
estudo de mais parametros de processamento pode levar a uma melhora ainda maior

no desempenho do material. Os parametros sugeridos sao listados a seguir:

e O uso de bolsa de vacuo durante a cura do polimero, pode representar uma maior
eficiéncia na eliminacdo de gases acarretando em uma porosidade ainda menor
para o material.

e O uso de um molde com melhor selamento pode provocar uma melhora na
transmissao da presséao para as fibras o que melhoraria a interface entre as fases.
Nesse caso um estudo detalhado dos patamares de pressao pode ser realizado de
maneira mais eficiente a fim de se aumentar o desempenho mecanico do material.

e O uso de fibras em estado natural, ou seja, extraidas por processo que né&o
envolvam mercerizagdo pode levar a um compoésito mais resistente ou que
possuam uma resisténcia em relacido ao custo final melhor.

e Estudos de definicdo de parametros de processamento na resina, como
tratamentos quimicos de modo a diminuir o carater hidrofébico da resina pode levar
a um compdsito com uma interface ainda melhor diminuindo a diferenga entre os
valores tedricos previstos pela regra das misturas e os valores reais obtidos na
pratica.

e O uso de polimeros mais compativeis como matriz

Além da definicdo de outros parametros de processamento, estudos de outras
propriedades do material como ensaios térmicos e outros ensaios mecanicos além
dos ensaios de tracdo podem ser utilizados a fim de se melhor caracterizar o material

e, consequentemente, definir uma aplicagao para estes de maneira mais eficaz.
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