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RESUMO

A preocupag¢do mundial da sociedade moderna em diminuir o impacto ambiental e
encontrar solucdes para o esgotamento de recursos naturais ndo renovaveis vem incentivando
a pesquisa e desenvolvimento de materiais sustentdveis. As fibras naturais inserem-se nesse
contexto como uma alternativa para a fabricacdo de materiais compositos. Este trabalho tem
como objetivo avaliar a eficiéncia das diferentes formas de tratamento de superficie em fibras
de juta no desempenho mecanico de materiais compdsitos com matriz de resina epoxi. As
fibras foram modificadas superficialmente a partir de solu¢do de hidréxido de soédio e
hidréxido de sédio seguido por agente silano, e caracterizadas por microscopia eletronica e
Otica, espectrometria no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), resisténcia a
tracdo e densidade. A partir dos espectros de FTIR das fibras tratadas e nao tratadas, foi
possivel observar modificagdes em sua estrutura quimica. Os resultados de resisténcia a tragao
e microscopia eletronica mostraram manuten¢do da propriedade mecanica e aumento da
rugosidade das fibras tratadas, respectivamente. As amostras dos compdsitos foram
confeccionadas a partir da moldagem por laminacdo e seccionadas conforme normas para
ensaios de resisténcia a tracdo, flexdo e termodinamico-mecédnico. Observou-se que o
tratamento de superficie de alcalinizacdo das fibras exerceu uma influéncia positiva na
resisténcia a tracdo e no médulo elastico. Para as propriedades de flexdo, houve conservagao
dos valores de tensdo de ruptura e alto ganho no mddulo eldstico. O tratamento alcalino
realizado nas fibras também indicou, nas anélises termodindmico-mecanicas, maior intera¢ao
fibra/matriz, onde os compdsitos mostraram acréscimo do moddulo de armazenamento e
decréscimo do amortecimento, em relacdo a resina ep6xi. Também foi constatado decréscimo
nos valores da T, para compdsitos em relacdo a resina pura. Por fim, a andlise fractografica de
corpos-de-prova advindos do ensaio de tracao indicou uma melhor adesao interfacial e menor
quantidade de pull-out nos compdsitos com fibras tratadas via NaOH e com agente silano,

indicando a eficdcia do tratamento de superficie.



viii

ABSTRACT

The worldwide concern of modern society to decrease the environmental impact and
find solutions to the depletion of non renewable natural resources is encouraging research
and development of sustainable materials. Natural fibers fall within this context as an
alternative for the production of composite materials. This study aimed at evaluate the
efficiency of different forms of surface treatment on the mechanical performance of
composite materials with jute fibers and epoxy matrix resin. The fibers were modified by
sodium hydroxide and silane agent, and characterized by SEM, optic microscopy, Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), tensile strength and density. From the FTIR spectra
of the treated and untreated fibers, it was possible to observe changes in their chemical
structure. The tensile test and SEM results showed maintenance of the mechanical properties
and increasing of the roughness of the treated fibers, respectively. Composites samples were
prepared from hand lay-up technique and cut as standards for tensile, bending and
thermodynamic-mechanical tests. It was observed that the alkaline treatment had a positive
influence on the tensile strength and elastic modulus. For the properties of bending, there was
preservation of the values of voltage collapse and high gain in the elastic modulus. The
alkaline treatment conducted in fibers also indicated in thermodynamic-mechanical analysis,
more interaction fiber / matrix, where the composites have increased the storage modulus and
decrease in damping in relation to the epoxy resin. It was also noticed decrease in the values
of Tg for composites in relation to the pure resin. Finally, the SEM study of treated and
untreated jute fibers composites indicated a better interfacial adhesion and less pull-out in
composites with NaOH and silane agent treated fibers, indicating the effectiveness of surface

treatment.
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1 INTRODUCAO

1.1 PROBLEMA E CONTEXTUALIZACAO

A investigacdo de materiais naturais para aplicacdes em produtos vém se
intensificando nos ultimos anos. A conscientizacdo dos consumidores da preservacao
ambiental e constantes mobilizacdes de 6rgaos que atuam em defesa do meio ambiente vém
despertando a atencdo de autoridades, que come¢am a legislar em prol do desenvolvimento
sustentdvel. Somado a este fato, o alto grau de competitividade hoje existente em um mercado
globalizado gera uma necessidade cada vez maior nas inddstrias para o desenvolvimento de
produtos de baixo custo e mais leves.

Neste contexto, existe hoje um interesse crescente na utilizagdo de materiais
lignocelulésicos (fibras de sisal, coco, banana, curaud e juta), como refor¢co em compdsitos de
matrizes termofixas ou termoplasticas. O interesse de utilizacdo das fibras vegetais como
agente de reforco estd relacionado ao seu baixo custo, densidade menor do que as fibras de
vidro, além de serem fontes renovdveis, ndo abrasivas, biodegraddveis e amplamente
disponiveis em territdrio nacional.

Os compésitos poliméricos refor¢cados com fibras naturais sdo aplicados na constru¢ao
civil, em embalagens e principalmente na industria automobilistica. Nesta ultima sdao usadas
fibras de linho, sisal e cAinhamo no revestimento interno de portas e porta-malas, e fibras de
coco e borracha nos bancos. Como exemplo, para cada Mercedes Classe A fabricado hd 27
pecas produzidas com fibras naturais, totalizando uma massa de 11,9 quilos Para as
montadoras de automéveis, o uso de fibras naturais significa custos menores na transformacao
dos materiais e carros menos pesados, que aumentam a economia de combustivel,
contribuindo também para menor impacto ambiental.

A manufatura, uso e descarte de compdsitos tradicionais, usualmente constituidos por
fibras de vidro, aramida ou carbono, tem sido considerada critica devido aos problemas
gerados ao meio ambiente 21 Atualmente, compdsitos biodegraddveis estdo sendo
pesquisados, mas ainda apresentam propriedades mecanicas abaixo dos materiais sintéticos ou
inviabilidade de producdo em larga escala. Assim, materiais compésitos utilizando fibras
naturais em uma matriz sintética constituem-se uma alternativa para alcancar um maior grau

de sustentabilidade.



As resinas epOxi representam uma das classes mais versateis dos polimeros
termorigidos. A maior parte dos sistemas epoxi curados produzem termofixos amorfos com
excelente resisténcia a tracdo e tenacidade, notdvel resisténcia quimica, a umidade e a
corrosdo, boas propriedades térmicas, adesivas e elétricas e nenhuma emissao de volatil e
baixa variacdo dimensional na etapa de cura. Isto representa uma combinacdo singular de
propriedades, geralmente ndo encontrada em outros materiais poliméricos. Sua aplicacdo em
compdsitos se torna atrativa quando se deseja produzir materiais de engenharia.

As propriedades dos compdsitos com fibras vegetais sdo fungdes das propriedades das
fases constituintes, das suas quantidades relativas e da geometria da fase dispersa. Desta
forma, a natureza das fibras, sua distribui¢do, comprimento, orientagdo, forma e interagdo
com a matriz influenciam as propriedades finais do novo material produzido

Além desses fatores, a interface fibra-matriz também desempenha um papel
importante nas propriedades mecanicas e fisicas dos materiais compositos. Uma vez que a
transferéncia de tensdo da matriz para a fibra ocorre através desta interface, a adesao da fibra
na matriz polimérica influencia significativamente o comportamento micromecanico da
interface. Portanto, se as interacdes entre as fases forem fracas, dificilmente serd obtido um
aumento da resisténcia do polimero a ser modificado, atuando as fibras com um cardter maior
de defeitos do que de reforco. Uma maneira de contornar este problema € utilizar agentes que
modificam as caracteristicas superficiais da fibra para promover maior interacdo com a matriz
polimérica. Estas modificacdes podem ser de natureza quimica (através de ataque ou reagao)
ou fisica (incorporando algum agente ou via tratamentos térmicos).

Quanto a reatividade quimica, as fibras vegetais apresentam grupos hidroxilas
acessiveis, podendo interagir com outros grupos funcionais reativos, como por exemplo, os
presentes na resina epoxi, facilitando assim a adesao interfacial entre matriz/fibra Além
disso, as fibras vegetais podem ser modificadas com alquilsilanos, que sdao agentes de
acoplamentos os quais apresentam a formula geral YRSi1(OR)3. O grupo OR, reage com o
substrato organico, enquanto o grupo Y reage (ou forma ligagdes secunddrias) com o
polimero, melhorando com isto, a adesao na interface.

Visando o aproveitamento de recursos naturais disponiveis em territério nacional e
buscando-se alternativas que sejam economicamente vidveis para o reforco de matrizes
poliméricas, utilizaram-se fibras de juta para a produ¢do de compdsitos laminados com resina
epoxi. Estas fibras foram escolhidas por apresentarem elevadas propriedades especificas
(devido aos altos percentuais de celulose em sua estrutura) associada ao seu baixo custo e

possuir uma cadeia produtiva bem estabelecida no Brasil.



1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

O presente trabalho tem o objetivo de avaliar a influéncia do tratamento
alcalino e alcalino com silanizacdo em fibras de juta nas propriedades

mecanicas de materiais compdsitos com matriz epoxi.

1.2.2 Objetivos Especificos

e Modificar a estrutura de superficie da fibra vegetal a partir de tratamento

alcalino via hidréxido de s6dio e NaOH com agente silano;

e (Caracterizar as fibras modificadas quimicamente utilizando as técnicas: 1)
massa especifica; i1) espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR); iii) microscopia Optica (MO) e microscopia eletronica de

varredura (MEV) e ensaio de tracdo uniaxial de monofilamentos;

e Preparar compdsitos com tecido de juta via processo de laminacdo manual e
caracterizar suas propriedades mecanicas, dindmico-mecanicas e; realizar

andlise fractografica dos compositos.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Compositos sdo materiais obtidos a partir de uma mistura macroscopica de dois ou
mais constituintes, insoliveis entre si, para formar um material de engenharia tutil. Sao
constituidos de uma matriz continua, que envolve as fibras e/ou particulas que formam a
mistura. Geralmente a fase dispersa, que pode ser denominada de fase de reforco ou de
enchimento, é mais resistente que a fase continua.

Além de possuir diversas aplicagdes por suas propriedades estruturais, compdsitos sao
projetados também para atender aplicacdes que necessitem de um conjunto de propriedades
especificas, sejam elas térmicas, elétricas, triboldgicas, Opticas e/ou outras . A

classificacdo mais comum dos compdsitos divide-os em fibrosos, particulados e laminados,

conforme ilustrado na

Materiais compasitos

Particulados Reforcados por Fibras Estruturais
Particulas Refor¢ados Continuas Descontinuas Laminados Painéis em
grandes por sanduiche
dispersao
Alinhadas Orientagdo
aleatoria

Figura 1 — Classificacdo dos materiais compo’sitos

As propriedades dos compdsitos sdo controladas principalmente pelas propriedades de
seus constituintes, sua distribui¢do, dispersdo, interagdo destas com a matriz bem como sua
forma e tamanho Quando se conhece as propriedades individuais € a maneira como 0s
componentes interagem entre si, o projetista pode produzir um material sob medida para uma
dada aplicacdo. Ainda, é desejavel que o projeto estrutural promova uma sinergia para as
caracteristicas almejadas, ou seja, a ocorréncia de um somatério de esforcos em prol de um
mesmo fim entre os componentes, tornando as propriedades finais do compdsito superiores

aos dos constituintes separados.



2.1.1 Compositos Poliméricos Reforcados por Fibras

Os compositos poliméricos reforcados por fibras continuas constituem a configuragcao
que gera os melhores resultados com relacao as propriedades mecanicas especificas, isto é, a
raz3o entre uma caracteristica mecanica do material sobre sua gravidade especifica . As
fibras continuas podem ser unidirecionais, alinhadas em dire¢des especificas, ou na forma de
mantas ou tecidos.

Para carregamentos biaxiais, geralmente sdo utilizados compdsitos laminados,
formados pela unido de vdérias laminas com diferentes orientacdes preferenciais. O
desempenho destes materiais depende do tipo de fibra e matriz, fracio volumétrica dos
componentes e seqiiéncia de empilhamento das laminas. Os fundamentos da teoria de
laminados ja estdo bem compreendidos e estabelecidos

Diferente dos compésitos reforcados por particulas ou fibras descontinuas, que
apresentam um comportamento isotrépico em uma escala macroscopica, compdsitos
reforcados com fibras continuas apresentam propriedades ortotrépicas, ou seja, diferentes
comportamentos nas direcdes ortogonais, que conduzem a mecanismos de falha especificos.
Apresentam alta resisténcia e rigidez na dire¢do das fibras, porém, um baixo desempenho na
direcdo transversal as mesmas. Neste dltimo caso a resisténcia e a rigidez sdo ditadas
predominantemente pelas propriedades da matrizm

A interface fibra/matriz € a principal responsavel pela transferéncia da solicitacdo
mecanica da matriz para o reforco e suas propriedades sdo especificas para cada sistema
Apesar de ndo haver normatizacdo, existem métodos experimentais para se determinar a
resisténcia interfacial.

Sabe-se que a tenacidade de compdsitos reforcados por fibras depende
primordialmente do comportamento tensdo-deformacdo da fibra. Fibras resistentes com alta
deformacdo de ruptura elevam o trabalho de fratura dos compdsitos. Neste sentido,
compositos reforcados com fibras vegetais se tornam alternativas econdmicas e ecoldgicas
para uso como materiais de engenharia Porém, a performance de materiais compdsitos
ambientalmente amigédveis também depende em grande parte de um desenvolvimento

adequado da unido interfacial entre as fibras e a matriz



2.2 FIBRAS NATURAIS

Existem algumas formas distintas de se classificar as fibras. A representa uma
das mais comumente utilizadas. A primeira distincdo que se faz € entre fibras sintéticas e
naturais. Em seguida, as fibras naturais sdo divididas em vegetais, animais e minerais. Por
ultimo, as fibras vegetais sdo separadas de acordo com a sua origem na planta: fibras de
semente, de fruto, de caule, de folha, de talo e de cana Exemplos de cada tipo de fibra
também estdo demonstrados na

As principais vantagens das fibras vegetais em relacdo as fibras sintéticas tradicionais
sdo: abundancia, baixo custo, baixa densidade, boas propriedades especificas, facilidade de
obtencdo e manuseio, nao-toxicas, baixa abrasdao de equipamentos e moldes, absor¢ao de
di6éxido de carbono do meio-ambiente, biodegradabilidade, e o aspecto ecolégico e renovéavel.
Por outro lado, também possuem desvantagens que prejudicam a sua aplicacdo em muitas
situacdes e ambientes, como por exemplo: alta absor¢do de umidade, alta variacdo de
propriedades, baixa resisténcia a microorganismos e baixa estabilidade térmica.

Apesar das propriedades mecanicas das fibras vegetais serem muito inferiores as de
fibras sintéticas, sua densidade (~1,4 g/cm3) é aproximadamente metade da fibra de vidro, por
exemplo. Isto faz com que as propriedades especificas das fibras vegetais sejam compardveis
as da referida fibra

Fibras de plantas, também chamadas de fibras técnicas, possuem comprimento longo,
de até um metro, e didmetro aproximado de 50-100 um. Estas fibras sdo formadas por feixes
de células mortas de planta, também conhecidas por fibras individuais, que possuem formato
tubular, parede espessa e no centro uma cavidade, chamada de limen. Essas células, ou fibras
individuais, t€ém comprimento aproximado de 1-50 mm e diametro aproximado de 10-50 um



FIBRAS
NATURAIS SINTETICAS
VEGETAIS AMNIMAIS MINERAIS
-la - ashestos
- seda

SEMENTE | FRUTO | CAULE | FOLHA | TALO | cana |

-algoddo  -coco -linho - sisal - coawoz - bambu
- juta - abacaxi - c.aveis - hagaco cana
-rami - abaca
- kenaf
- cdnhamao

Figura 2 - Classificacdo das fibras e alguns exemplos

Cada camada das células ou fibras individuais € formada basicamente por micro-
fibrilas de celulose semicristalina, circundadas por uma matriz de hemicelulose e lignina. As
microfibrilas tém diametro de cerca de 10-30 nm e sdo responsdveis por dar a resisténcia
mecanica as fibras. A matriz de hemicelulose € ligada por pontes de hidrogénio com as micro-
fibrilas de celulose formando uma rede tridimensional. Ja a lignina, forma outra rede que se

intercala tridimensionalmente com a rede de hemicelulose e microfibrilas, e ajuda na rigidez

da parede da célula 214171 A [figura 3]ilustra o que foi discutido.



parede terciaria Lumen

microfibrilas parede secundaria S2
de celulose

: : angulo espiral
semicrstalina

parede secundaria S1

regiao amorfa
constituida
principalmente
de lignina e
hemicelulose

parede primaria

Figura 3 - Representacdo esquemdtica de uma microfibrila

As fibras vegetais, com excecdo do algoddo, sdo constituidas por celulose,

hemicelulose, lignina, e outros compostos organicos. Elas possuem férmula e estrutura

quimica complexas e, no caso da lignina, ndo totalmente decifradas. A|Tabela I

composi¢ao de algumas fibras.

apresenta a

Tabela I - Composicdao quimica de algumas fibras naturais (% mdssica)

Sisal Coco |Algodao| Juta Linho Rami Kenaf
Celulose 51-78 36-53 79 - 87 61-73 64 - 75 65 - 86 31-39
Hemicelulose 0,15-0,25| 3-10 13-20 9-17 13,1 21,5
Lignina e Pectina 7-14 39-49 4-6 12-13 10,0 1-2 15-19
Soluveis em agua 16,2 1,0 1,1 3,9 55
Ceras 2,0 0,6 0,5 0,5 0,3
Angulo espiral 20,0 41-45 8,0 10,0 7,5
Teor de umidade 11,0 10,0 12,6 10,0 8,0
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A celulose é um polimero hidrofilico que contém seis grupos hidroxila em sua

estrutura basica (.
OH OH .
HO o
. ‘,O%Qﬁ\
HO CH
OH

Figura 4 — Unidade bdsica da celulose.

Estes grupos hidroxila fazem ligacdes do tipo ponte de hidrogénio intra e
intermoleculares. Nas ligagdes intramoleculares, as hidroxilas da prépria molécula ligam-se
entre si, e nas intermoleculares ligam-se com outras moléculas de celulose ou moléculas
polares presentes no ambiente. Por este motivo, as fibras vegetais ndo modificadas
apresentam grande afinidade com a umidade ambiente (hidrofilia) e pouca afinidade com
matrizes poliméricas hidrofébicas, que é o caso da maioria das resinas empregadas em
compositos. A exposicdo excessiva dos compdsitos a umidade pode provocar inchamento,
perda de propriedades mecanicas, e falta de estabilidade dimensional.

A celulose sélida € semicristalina, ou seja, conttm na sua maior parte regides
cristalinas intercaladas por regides amorfas. As microfibrilas das fibras vegetais sao formadas
por esta celulose, e tétm a forma de finos tubos soélidos e cristalinos. Elas sdo resistentes a
solucdes alcalinas de até 17,5%peso, mas sdo facilmente hidrolisadas por acidos . Um
esquema da estrutura das fibras vegetais estd representada na

A lignina também é um polimero natural, de alto grau de polimerizacdo, composto por
constituintes aromdticos e alifiticos, e responsdvel por dar rigidez as plantas. E um composto
ainda ndo totalmente conhecido quimicamente, amorfo, e hidrofébico por natureza. Sua
temperatura de transicdo vitrea € em torno de 90°C, temperatura de fusdo aproximada de
170°C, ndo hidrolisavel em acidos, porém soldvel em solugdes alcalinas

A hemicelulose € um polissacarideo com grau de polimerizacdo de cerca de 50-300,
ndo cristalino, e que forma a matriz que engloba as microfibrilas de celulose. E hidrofilica,

7z

facilmente hidrolisada em 4cidos e, assim como a lignina, é solivel em solugdes

alcalina.
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(a} Fibras de Celulose

P

(&} Monofilamentos

(e} Microfibrilas
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Figura 5 — Estrutura da celulose. (a) Fibras de celulose de uma planta; (b) Monofilamentos
compoe cada fibra; (c) Cada monofilamento é composto por feixes de microfibrilas; (d)
Microfibrilas, por sua vez, sdo compostas por feixes de cadeia de celulose.

Os ultimos anos foram marcados pelo rdpido desenvolvimento na drea de compdsitos
refor¢cados por fibras naturais. Este desenvolvimento tem ocorrido porque os reforcos vegetais
oferecem vdrias vantagens em relacdo as fibras sintéticas: baixa densidade, alta
deformabilidade, baixa abrasividade aos moldes e aos equipamentos de mistura, podem ser
facilmente modificadas por agentes quimicos, sdo biodegraddveis e apresentam baixo custo
Ademais, é sempre relevante ressaltar que estes materiais sdo provenientes de fontes
renovaveis.

As fibras naturais, quando incorporadas aos polimeros, podem ser processadas por
praticamente todos os métodos convencionais, tais como: extrusdo, inje¢do, pultrusdo,
calandragem, laminagdo, vacuum bagging, prensagem, entre outros

Em aplica¢des onde custo for o fator preponderante em detrimento de propriedades
mecanicas, as fibras vegetais constituem boa op¢do de matéria-prima frente as concorrentes
sintéticas, especialmente por possuirem boas propriedades especificas. Desta maneira,
existem boas perspectivas de mercado, especialmente para paises com potencial agricola
A apresenta as propriedades tipicas de diferentes tipos de fibras sintéticas e

naturais.
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TABELA II - Propriedades mecdnicas de algumas fibras sintéticas e naturais utilizadas em

P 3
compositos

Massa Tensao de Deformacao
Médulo e Celulose/ Custo
Fibra especifica ruptura maxima
(GPa) lignina (%) | (R$/kg)
(g/em’) (MPa) (%)
Carbono 1,80 3800 225 1,6 - 50,00
Vidro E 2,55 2500 75 4.8 - 3,50
Asbesto 2,6-3,4 3000 190 2,5 - 1,20
Sisal 1,45 300-800 16,2-31,3 2.9 67/12 0,36
Coco 1,15-1,45 130-170 4-13 15-40 45/40 1,00
Banana 0,41 85-150 3,2-4,8 2,1 65/15 1,00
Juta 1,3 95-119 3,5-17,4 1,5-1,8 63/16 1,00
Bambu 1,1 70-575 4,6-28.,8 3,2 - 1,00

As fibras vegetais sdo materiais utilizados como reforco ndo somente na constru¢ao
civil de baixo custo, mas que também ganham destaque na industria automobilistica em

componentes nao estruturais, como painéis, portas e divisorias.

2.2.1 Fibra de Juta

Origindria da India, a “Corchorus Capsularis” ou juta é uma fibra vegetal resistente
parecida com o barbante, totalmente ecolégica. Proveniente da familia das tilidceas, sua
planta, uma erva lenhosa, pode alcancar altura de 3 a 4 metros e o seu talo a espessura de
aproximadamente 20 mm, crescendo em climas imidos e tropicais.

E uma das mais baratas fibras naturais e, em quantidade produzida e nimero de
aplicacdes, em escala mundial, é superada somente pelo algoddo. O ciclo do plantio leva seis
meses e coincide com os periodos de cheia e vazante dos rios. Por ser plantada nas calhas dos
rios, ndo provoca desmatamento. A época do plantio varia segundo a natureza e o clima,
geralmente se da entre agosto e janeiro.

O processo de producao tem duracdo aproximada de cinco dias e ndo utiliza nenhum

produto quimico. Apds o corte dos talos, procede-se a limpeza das hastes, que sdo reunidas
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em feixes e colocadas em 4gua corrente ou parada, numa etapa chamada de afogamento ou
maceragdo. Em seguida, as fibras sdo facilmente desprendidas da casca e lavadas. As fibras
sdo entdo golpeadas na dgua e submetidas a uma segunda lavagem, para posteriormente serem
estendidas em varais ou estendais de secagem. Finalmente, as fibras sdo encaminhadas para

processamento, onde sdo produzidas bobinas ou tecidos. Algumas das etapas deste processo

estdo ilustradas na

Figura 6 — Ciclo de produgdo da juta: 1 - Colheita; 2 — Secagem; 3 — Processamento; 4 —
Produto final.— Fonte: Estado de Sdao Paulo 06/07/2008.

No Brasil, a introdu¢do da juta, mostrada na , se deu na década de 30 por
Ryota Oyama, que conseguiu produzir uma variedade de juta adaptada as condi¢des da regido
amazoOnica. Sua cultura tornou-se uma das principais atividades econdmicas das populagdes
ribeirinhas da regido amazodnica, sendo um fator fundamental da fixacdo de mais de 50 mil

familias ao campo.
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Figura 7 - Fotografia caracteristica da planta juta cultivada na Amazénia.

Atualmente, a produ¢do mundial anual de juta supera os trés milhdes de toneladas,
liderados pela India. Apesar de figurar em posicio modesta nos tdltimos anos, conforme
ilustrado na a producao brasileira ja superou as cem mil toneladas anuais no inicio
da década de 80 e hoje prevé crescimento de 15-20%/ano devido ao crescente consumo por

parte de produtos com apelo ecoldgico.

Tabela III - Os dez maiores produtores mundiais de juta.

Pais Producao - ton/ano (jun 2008)
=== [ndia 2.140.000
Il Bangladesh 800.000
Bl China 99.000
¥ B Costa do Marfim 40.000
=== Tajilandia 31.000
B Mianmar 30.000
Brasil 26.711
= Uzbequistao 20.000
B Nepal 16.775
Vietnam 11.000

Total 3.225.551

Fonte: Food And Agricultural Organization of United Nations: Economic And Social Department: The Statistical Division

A utilizagdo da juta em materiais compdsitos, como a producdo de revestimentos e
forragdes laterais de automdveis, vem ganhando cada vez mais espaco na industria

automobilistica nos ultimos anos. Os produtos compostos sdo feitos das fibras recicladas
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provenientes das sacarias de aniagem utilizados no transporte de café, amendoim, castanhas e
batata. Estas sacarias sdo desfiadas e misturadas com polipropileno e em seguida
transformadas em mantas pelo processo de agulhagem. As mantas sdo aquecidas, ocasionando

a fusdo do polipropileno, para depois serem prensadas a frio, dando a forma da peca final ]

2.3 MATRIZES POLIMERICAS

Conforme discutido, as matrizes t€ém como principal propdsito transferir as tensdes
impostas ao material compdsito para as fibras, além de servir como suporte e protecdo das
mesmas. Geralmente, em compositos sdo utilizadas matrizes de resinas termofixas, pois
possuem boas propriedades mecanicas e estabilidade dimensional, além de serem facilmente
processaveis. Elas sdo ainda resistentes a ataques quimicos e possuem elevada resisténcia
térmica.

Quando forcas ou cargas de impacto sdo aplicadas em resinas poliméricas, as
relaxacdes da estrutura molecular ndao acompanham o processo, resultando em fratura,
ocasionada pela quebra da cadeia e/ou separacdo das interfaces. Isto acontece especialmente
em resinas termofixas, devido a baixa resisténcia ao impacto promovida pela rede de ligacdes
cruzadas, formadas sob a influéncia do calor ou de agentes de cura. Sendo assim, ha
necessidade de se empregar refor¢os nestas matrizes poliméricas. Dentre as resinas termofixas

mais utilizadas em compdsitos, se destaca a resina epéxi-lﬂl.

2.3.1 Resinas Epoxi

Resinas epoxi representam uma importante classe dentre os materiais poliméricos. Sdo
caracterizadas pela presenca de mais de um anel de trés membros, conhecido como epdxi
figura§).

0
~ q,-":'-«',__,f
= ¢ R
Figura 8 — Grupo epoxi.

174

A palavra epdxi € derivada do prefixo grego “ep”, que significa entre e “6xi”, a forma
combinada de oxigénio. Por defini¢do estrita, o termo resina epdxi se refere somente a
monomeros ou oligdmeros sem ligagdo cruzada que contém grupos epoxi. Entretanto, na
pratica o termo € largamente utilizado para designar sistemas epdxi curados. Deve-se atentar
para o fato que em resinas epoxi de alta massa molecular e sistemas de resina epoxi curados

possuem uma quantidade infima de grupos ep(’)xi
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Epodxis representam uma das classes mais versateis dos polimeros termorigidos e
possuem aplicacdes como revestimento de latas, placas de circuito impresso, encapsulantes de
semicondutores, adesivos e compdsitos diversos.

Atualmente existem quatro tipos principais de resinas epoxi comercializadas, sdo elas:

» Resinas epoxi a base de Bisfenol A: sdo as mais utilizadas, pois sdo versateis e
de menor custo, proveniente da reagcao da epicloridrina com bisfenol A (figura

9). Podem ser liquidas, semi-sélidas ou sélidas, dependo de seu peso

molecular.
0 CH3 CH3 0
£ | | EARS
H,C—CH—CH,—0 l.’ll 0—CH;— (le— CH,— 0 IIZ 0— CH,— CH— CH;
" CH; OH n CH; f
grupo epoxi grupo epoxi

Figura 9 — Resina Epoxi a base de bisfenol A.

» Resinas epoxi a base de Bisfenol F e/ou Novolaca: a troca do bisfenol A pelo
bisfenol F propicia a resina maior quantidade de ligacOes cruzadas durante a
reacdo de cura. Isto porque possui maior quantidade de grupos epdxi para
reacao (). Geralmente possuem melhor desempenho mecanico,
quimico e térmico, principalmente quando curadas com aminas aromaticas ou

anidridos;

Figura 10 — Resina Epoxi a base de bisfenol F.
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» Resinas ep6xi Bromadas: sdo resinas a base de epicloridrina, bisfenol A e
tetrabromobisfenol A. As quatro moléculas adicionais de bromo conferem as

resinas a caracteristica de auto-extinguivel (figura 11));

/O T B9 HooH
né—t —e-op{( )-e~(( ))-o-f-5-¢-0 O Q ~0-§~g-G-0
2 1
0ol CH, H M OH H OHH
n

Figura 11 — Resina Epoxi a base de tetrabromobisfenol.

» Resinas epoxi flexiveis: sdo resinas que possuem longas cadeias lineares,

substituindo os bisfendis por poliglicéis pouco ramificados 1} Sao

resinas de baixa reatividade, que normalmente s3ao utilizadas como

flexibilizantes reativos em outras resinas, melhorando a resisténcia ao

impacto;
R R 0
N W e e N
HE—¢ —C—01-C—C-01-C—C—0—C—C—CH,
* A H H A |AA  HH

Figura 12 — Resina Epoxi flexivel.

A maior parte dos sistemas epOxi curados produzem termofixos amorfos com
excelente resisténcia a tracdo (em torno de 65 MPa) e tenacidade; notdvel resisténcia quimica,
a umidade e a corrosdo; boas propriedades térmicas, adesivas e elétricas; nenhuma emissao de
voldteis e baixa variacdo dimensional quando da etapa de cura; e estabilidade dimensional —
uma combinagdo singular de propriedades geralmente nao encontrada em outros materiais

poliméricos 14232411
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2.3.1.1 Obtencdo do Mondémero

O Diglicidil Eter do Bisfenol-A e a Novalaca (Glicidil Eter de Novolaca) sdo as
resinas epoxi mais utilizadas em materiais compositos. Essas resinas sdo curadas através de
reacOoes entre aminas organicas ou compostos dcidos, tornando-se um sistema rigido e

. . [2324]
infusivel -.

A obten¢do do mondmero se dd através da reagdo do bisfenol A com
epicloridrina, em meio alcalino.

Vale salientar que compdsitos produzidos a partir de resinas epoxi sdo, em termos,
livres de vazios. Isto ocorre porque durante a polimerizacdo da epdéxi, ndo acontece
condensacdo de umidade. A grande desvantagem das resinas epdxi quando comparadas as
outras resinas utilizadas como materiais de engenharia € seu alto custo, que varia de U$20 a

U$50/kg.

2.4 INTERFACE FIBRA/MATRIZ

A estrutura e as propriedades da interface matriz/fibra influenciam significativamente
nas propriedades finais do material compoésito. A boa adesdo interfacial aumenta a
transmissdo de tensdo da matriz para a fibra, aumentando o desempenho mecanico do
compdsito Caso nao haja esta intera¢do, o material estard sujeito a falhas catastréficas,
como por exemplo, propagacdo de trincas em maiores escalas. Este fato influencia
diretamente na escolha dos materiais a serem empregados na composicdo do compdsito,
porque a combinacdo de quaisquer fases nem sempre resultard na boa interacdo da
matriz/fibra. Os mecanismos de adesdo entre os constituintes de um compdsito sao
basicamente os seguintesm

a) Interdifusdo - para que haja adesdo, segundo esta teoria, os parimetros de
solubilidade dos dois componentes devem ser préximos. Isto ocorre porque se
formam entrelacamentos e ligagdes secunddrias entre as moléculas interfaciais das
duas superficies adjacentes em completa molhabilidade, resultado da difusdo de
segmentos de cadeia ou cadeias terminais presentes nas duas superficies. Portanto,
a ades@o em sistemas poliméricos vai depender da semelhanca de polaridade, peso
molecular, ramifica¢des e temperatura.

b) Atracio eletrostatica - teoria aplicdvel a sistemas com componentes polares. O
mecanismo de adesdo na interface se dd inicialmente por forcas de atracio
eletrostética. A difusdo entre as fases ocorre com o tempo sob acdo da temperatura.

¢) Ligacao quimica - é a forma mais eficiente de adesdo em compésitos. Ocorre

geralmente com a aplicagcao de agentes de acoplamento na superficie da carga, que
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serve como ponte entre o polimero e a fibra. Estes materiais devem conter uma
parte de sua estrutura que interage com a superficie da fibra e outra deve conter
grupos organicos semelhantes as cadeias da matriz polimérica. A resisténcia
mecanica da interface depende do nimero e tipo de ligagdes quimicas presentes.

d) Adesao mecanica - é o mecanismo de adesio mais comum. Ndo hd ligacdes
quimicas entre o substrato e aderente. A juncdo ocorre através da penetracdo do
adesivo em forma liquida nos poros, rugosidades e fissuras do substrato. Apos a
evaporacao do solvente ou reagdo quimica, a resina solidifica, promovendo maior
adesdo naqueles pontos onde a ancoragem foi mais acentuada.

e) Adsorcao e molhamento - o molhamento eficiente da fibra pela matriz remove o
ar e recobre toda a superficie da fibra com material polimérico. Este mecanismo
dependera das tensdes superficiais dos componentes. Quando uma gota de um
liquido € colocada sobre uma superficie s6lida, dois fendmenos sdo observados: ou
o liquido espalha-se inteiramente sobre a superficie, ou permanece na forma de

gota possuindo um angulo de contato definido entre a fase liquida e a fase sélida.

2.5 MECANISMOS DE FALHA

Um dos métodos de se caracterizar as propriedades mecanicas dos materiais
compositos € a andlise dos mecanismos de falha. Usualmente, a fratura ndo ocorre de forma
catastrdfica, tendendo a ser progressiva, com falhas subcriticas dispersas ao longo do material,
constituindo-se assim numa vantagem. A caracterizacdo das propriedades mecanicas de
materiais compdsitos ndo é uma tarefa simples. Os mecanismos de falha local que podem
ocorrer durante a fratura de um compédsito com fibras sdo: (1) arrancamento das fibras (ou
pull-out); (2) efeito denominado como ponte de fibras (fiber bridging), em que as superficies
de uma trinca sdo interligadas por fibras; (3) deslocamento interfacial matriz/fibras, seguido
da ruptura das fibras; (4) ruptura das fibras e; (5) trincamento da matriz. Na sd0
demonstrados os vdrios mecanismos de falha que podem ocorrer de modo catastréfico em

compositos refor¢cados com fibras continuas e orientadas.
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1. Arrancamento de fibras
1. Fonte de fibras

3. Descolamento bra/matrz
4. Ruplura das fibras

5, Trincarnesvo da matriz

{a} Falha no plano b} Delaminagio
. . c - o
Figura 13 - Mecanismos de falha em compositos

Estes mecanismos podem atuar simultaneamente durante o processo de fratura do
compdsito. A importancia de cada mecanismo no processo de fratura dependerd do tipo de
compdsito em estudo, do tipo de carregamento aplicado e orientacao das fibras.

A falha quando ocorre na interface fibra/matriz é chamada de falha adesiva, e quando
ela ocorre na fibra ou na matriz é chamada de falha coesiva. Essas duas falhas podem ocorrer
simultaneamente ou isoladamente, promovendo falhas por descolamento, extracdo de fibras,

delaminacdo, além do efeito ponte de fibras[21]

2.6 METODOS DE MODIFICACAO DE SUPERFICIE EM FIBRAS VEGETAIS

A regido interfacial é de fundamental importancia na determinagdo das propriedades
dos compésitos, pois € através da interface que os esfor¢os atuantes na matriz sdo transmitidos
ao reforco. Métodos quimicos e fisicos podem ser usados para modificar fibras de reforco, e
assim otimizar a interface.

Como visto anteriormente, as fibras vegetais sdo constituidas basicamente de celulose
e de uma quantidade relativamente alta de lignina e hemicelulose, que influi diretamente em
suas propriedades adesivas. Nos compdsitos, a celulose € responsavel pela ligacao das fibras
ao polimero, enquanto a lignina atua impedindo a difusdao da matriz na celulose, dificultando a
aderéncia da fibra 22

Diversos estudos sobre compositos reforcados com fibras vegetais evidenciam a
importancia da interacdo fibra/matriz e relatam varios tratamentos realizados nas fibras para

tornad-las mais compativeis com as matrizes poliméricas, no sentido de melhorar as

propriedades de ades@o.
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z

Um dos mais usados métodos de modificacdo das fibras vegetais € o tratamento
alcalino, que visa limpar a superficie da fibra de ceras e graxas, provenientes do manuseio e
manufatura das fibras, além de remover parcialmente a hemicelulose e a lignina 27!

Como fibras lignocelulésicas sdo altamente polares, possuem inerente
incompatibilidade com polimeros hidrofébicos. A utilizacdo de agentes de acoplamento é um
método de modificacdo quimica bastante utilizado quando dois materiais s@o incompativeis.
Dentre os mecanismos de interfaceamento, pode-se citar: eliminacdo de WBL (Weak
boundary layer), formagao de camadas tenazes, formacdo de camadas restritas, melhoria da
molhabilidade, formac¢do de ligacdo quimica covalente com os constituintes e efeito dcido-
base 2l

Tratamentos de superficie com ionizacdo de gases sdo também utilizados para
mudanca das propriedades estruturais e superficiais das fibras. Descargas elétricas por corona
e plasma a frio sdo formas de tratamento fisico que induzem uma variedade de modificacdes
superficiais. O tratamento por corona ativa a oxidacdo superficial das fibras celuldsicas,
mudando sua energia superficial. O mesmo efeito € alcancado pelo tratamento de plasma a

[281]

frio™*

2.6.1 Tratamento Alcalino em Fibras Vegetais

Devido a alta solubilidade da hemicelulose mesmo em baixas concentra¢des de alcali,
o tratamento via hidréxido de s6dio promove uma maior rugosidade da superficie da fibra,
melhorando a aderéncia mecanica entre fibra e matriz. A efetividade do tratamento depende
das condi¢des (concentracdo, tempo e temperatura) e do sistema fibra/matriz. Condi¢des
otimizadas de tratamento asseguram melhores propriedades mecanicas dos comp(’)sitos

De um modo geral, o tratamento alcalino causa o inchago das fibras e remocao parcial
da hemicelulose e da lignina, o que promove um melhor empacotamento das cadeias de
celulose, que sdo responsaveis pela cristalinidade da fibra. Desta forma, o tratamento causa
aumento da cristalinidade e reducdo do diametro e da densidade das fibrasZl

Com relagdo as propriedades mecanicas, verifica-se aumento da resisténcia a tracdo e
do médulo de elasticidade, estando este comportamento geralmente associado ao aumento da
cristalinidade. Tratamentos mais severos podem propiciar uma maior desfibrilagdo,
comprometendo a eficiéncia das fibras no refor¢o dos compésitos, como verificado por Ray et
al 2

No trabalho de Ray et al. fibras de juta foram tratadas com NaOH 5% (30 °C por 4

e 8h). Apdés o tratamento ocorreu desfibrilacdo e redu¢do da densidade das fibras. A
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cristalinidade aumentou apenas apds 8h de tratamento, resultando em aumento na resisténcia a
tracdo e médulo de elasticidade, e diminuicdo do alongamento. Embora as fibras tratadas por
8h tenham mostrado propriedades mecanicas superiores, sua maior desfibrilagdo tornaram-na
de menor eficiéncia no aumento das propriedades mecanicas do compdsito.
Esmeraldo B ratou fibras de juta e coco com solugdes de 5% e 10% de NaOH (60°C
por 6h) e verificou aumento da resisténcia a tracdo em torno de 25% para os compdsitos com
20% em massa de fibras, tratados em solucdo de 5% de NaOH e melhoria na adesao

interfacial (visualizado por MEV).

2.6.2 Incorporacao de Agente Silano em Fibras Vegetais

A modifica¢do quimica da superficie das fibras tem sido um método bem sucedido de
unir quimicamente a matriz ao agente de refor¢o. Esta modificacdo € realizada com os agentes
de acoplamento, que promovem a unido quimica entre as fases ou altera a energia superficial
da fibra, permitindo um molhamento eficiente

A escolha dos agentes de acoplamento dependera da estrutura quimica e composicao
da fibra a ser modificada e da matriz do compdsito. Para fibras vegetais, por apresentarem
natureza altamente hidrofilica, contém alto teor de grupos hidroxila em sua superficie. Para
reduzir este cardter hidrofilico e promover melhorias na adesdo interfacial com relagdo a

matrizes hidrofébicas, o uso de silanos foi reportado em alguns trabalhosl-31'33 l.

Os agentes silanos apresentam uma férmula geral Y(CH,), Si(OR)s. O grupo silico-
funcional (OR) reage com as hidroxilas na superficie da fibra enquanto que o grupo organo-
funcional (Y) interage (ou forma ligagdes secunddrias fortes) com o polimero, melhorando a
adesdo na interface. E essencial, portanto, que as fibras possuam grupos hidroxilas na sua
superficie, o que ndo ¢ um problema no caso das fibras vegetais. Desta forma, a efetividade
dos agentes de ligacdo depende da natureza e do tratamento prévio do substrato, do tipo de
silano utilizado, da espessura da camada de silano formada e do processo pelo qual estes

agentes sao aplicados™=.
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAIS

3.1.1 Resina Epoéxi
A resina epdxi e o agente de cura utilizados foram fornecidos pela Central do
Fiberglass e sdo identificados da seguinte forma:
e Resina Epoxi TCR 550
e Agente de cura para resina XR-435.
O processo indicado para a polimeriza¢do € a mistura manual de duas partes de resina

para uma de agente de cura, por um tempo aproximado de cinco minutos.

3.1.2 Tecido de Fibra de Juta

O tecido de fibra de juta foi adquirido junto a Companhia Téxtil de Castanhal. As
especificagdes do fornecedor sdo: trama E9 (conforme |figura 14) e; massa por unidade de

area: cerca de 280 g/mz.

,s h m.; il

Figura 14 — Tecido de juta E9, utilizado neste trabalho.

3.1.3 Reagentes

Para a realizacdo dos tratamentos de superficie, foram utilizadas duas solu¢des, uma
para o tratamento alcalino das fibras e outra para a incorporacdo de um agente silano.

O tratamento alcalino foi realizado através de uma solu¢do aquosa de NaOH (5% em
massa), preparada com hidréxido de sédio granulado, da fabricante Casa da Quimica Ltda.

A incorporacdo via silano foi realizada em solucdo aquosa de 1% do material
Dynasylan SIVO 110, da Evonik/Degussa; este material é constituido de silanos organo-
funcionais e nano particulas de SiO,. Possui massa especifica de 1,14 g/cm3, viscosidade de 7

MPa.s, pH de 4,3 e ponto de ebuli¢dao de 93°C.
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3.2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.2.1 Tratamento Alcalino das Fibras de Juta

Com o objetivo de remog¢ao de impurezas provenientes da fabricagdo e manuseio do
material e, principalmente, de remover parcialmente a lignina e a hemicelulose, as fibras
foram submetidas ao tratamento de alcalinizagao.

Inicialmente, os tecidos foram lavados por uma hora em solucdo de dgua e detergente
(2%), a aproximadamente 60°C, e posteriormente enxaguados com dgua destilada. Apds, as
fibras foram imersas em solu¢do de hidréxido de sédio (5% em massa) a temperatura
ambiente, por 6h. Em seguida, o material foi enxaguado em 4gua corrente e posteriormente
em agua destilada, até que se obtivesse pH neutro. Foi adotada a propor¢do de 1 L de dgua

@ As fibras entdao foram

destilada para cada 15g de tecido, conforme referéncia bibliogrifica
secas em estufa a 60°C até obtenc¢do de massa constante, e acondicionadas em dessecador a

vacuo até o momento da confec¢do dos compositos.

3.2.2 Tratamento via Agente Silano das Fibras de Juta

Apés o processo de lavagem descrito anteriormente, as fibras foram submersas em
solucdo aquosa com o agente silano, na concentracdo de 1% em volume, por uma hora. Em
seguida, as fibras foram submetidas a secagem em estufa a 60°C até que se obtivesse massa
constante, e acondicionadas em dessecador sob vicuo. Este procedimento também foi
repetido nas fibras que haviam sido submetidas ao tratamento alcalino. Os compdsitos
confeccionados com as fibras sem tratamento foram designados por ST (sem tratamento),
aqueles que utilizaram fibras com tratamento via NaOH por N e com tratamento alcalino

seguido pela silanizagc@o por NS.

3.2.3 Espectroscopia na Regiao do Infravermelho

A técnica de espectroscopia na regido do infravermelho permite avaliar vibracdes
entre dtomos, caracterizando os grupos funcionais das unidades monoméricas. A técnica se
baseia no fato de as ligagdes quimicas das substancias possuirem freqii€éncias de vibragao
especificas, as quais correspondem a niveis de energia da molécula (chamados nesse caso de
niveis vibracionais). Caso uma determinada molécula receba radiacdo eletromagnética com a

mesma energia de um de seus modos vibracionais, entao a luz serd absorvida. Torna-se assim
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possivel observar a ocorréncia de reagcdes de degradacdo, formacdo de ligagdes cruzadas,
variagdes na cristalinidade, bem como indicar a miscibilidade de misturas de polimeros L]
As andlises foram realizadas na Central de Anélises Quimicas do Departamento de
Quimica, da Universidade Federal de Santa Catarina, em um espectrometro Perkin-Elmer, na
faixa de 4000 cm™ a 500 cm'l, a temperatura ambiente, usando célula de KBr. Como este
método exige tamanho de particula pequeno para que haja uma distribuicdo uniforme na
pastilha de KBr, as fibras foram submetidas a moagem criogénica. Inicialmente as fibras

foram picadas com tesoura e, utilizando-se de suporte e pistilo ceramicos, foram moidas em

nitrogénio liquido.

3.2.4 Preparacao de Monofilamentos para Ensaio de Traciao

Para verificar a resisténcia mecanica das fibras, foram ensaiados corpos-de-prova com
monofilamentos de juta. Isto porque os valores de resisténcia a tragdo para os fios ou tecidos
de juta apresentaram grande variacdo devido ao desprendimento e/ou deslizamento dos varios
monofilamentos que constituem uma fibra individual a medida que estes sdo submetidos as
tensoes de tracao.

Cerca de dez amostras foram separadas manualmente de cada um dos tecidos (tratados
e nao tratados). Para facilitar a identificacdo e manuseio, os filamentos foram colados
individualmente em mdscaras de papel, com auxilio de fita dupla face, conforme indicado na

figura 15

Figura 15 — Preparacdo dos filamentos para ensaio de tracdo.
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3.2.4.1 Determinagdo da Area da Se¢do Transversal Média

Em um ensaio de tragdo as tensdes maxima e de ruptura sdo dadas pela razdo entre a
forca (no ponto em questdo) e a drea da secdo transversal inicial. Por se tratar de materiais
produzidos pela natureza, vérios fatores contribuem para uma grande dispersao nos valores de
area entre diferentes fibras e até mesmo dentro de um monofilamento. As condicdes
climdticas durante o cultivo (umidade, pluviometria, irradiacdo solar, composicao do solo,
entre outras), o método de cultivo e o processamento das fibras sdo alguns deles. Assim, a
determina¢do da drea transversal média das fibras vegetais € um grande desafio encontrado
por pesquisadores que atuam na drea de compdsitos refor¢cados com fibras vegetais 361

Os monofilamentos foram analisados via microscopia Optica para uma determinacio
da drea da secdo transversal média. Os monofilamentos que foram fixados nas mdscaras de
papel foram individualmente observados ao microscopio 6ptico antes do ensaio de
tracdo e, com a utilizagdo do software Adobe Photoshop CS3 v10.0, seus didmetros médios
foram determinados. A despeito do fato de se tratar de fibras vegetais, naturalmente

irregulares e com variacdo em suas dimensdes, para fins de cdlculo sua secdo transversal foi

considerada circular.

Figura 16 — Fotomicrografias de monofilamentos sendo avaliados quanto ao didmetro médio
(aumento de 100X ).

O ensaio de tragdo foi realizado seguindo os procedimentos recomendados pela norma
ASTM D3822 em uma Mdquina Universal de Ensaio (MUE) da marca Emic, modelo
DL2000 e célula de carga de 50 kgf. A velocidade de ensaio foi de 3 mm/min. Apds a fixacdo

das mdscaras nas garras especiais, as amostras foram submetidas a uma pequena pré-tensao e
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as laterais da méscara foram cortadas antes do inicio do ensaio, conforme ilustrado na [figura

(a) (c)

Figura 17 — Ensaio de tragcdo de um monofilamento: (a) pré-tensdo e corte da mdscara, (b)
carregamento e (c) ruptura.

3.2.5 Preparacio dos Corpos-de-prova de Resina Epoxi

A resina foi preparada com a mistura da resina com o agente de cura na propor¢do 2:1
em massa (indicada pelo fornecedor do material). Inicialmente, a resina foi colocada em um
baldo volumétrico, sob vicuo, com agitacdo constante de 30 rpm e aquecida a 50°C com
auxilio de manta térmica (figura 18). Este procedimento foi adotado para eliminagdo do

excesso de vazios presentes.

Figura 18 — Preparacdo da resina epoxi: aquecimento e vdacuo para eliminacdo de bolhas.



27

Posteriormente, a resina foi resfriada para que o agente de cura pudesse ser adicionado

e homogeneizado por cinco minutos, sem que houvesse um processo de cura acentuado

durante a agitacdo (figura 19).

Figura 19 — Preparagdo da resina epoxi: o resfriamento foi efetuado antes da adi¢do do
agente de cura para prevenir processo de cura acentuada na mistura.

A resina entdo foi vazada em moldes com o formato final dos corpos-de-prova para os

ensaios de tragdo, flexdo e DMTA (figura 20).

(a) (b)

Figura 20 — Moldes de silicone para a preparacdo dos corpos-de-prova de (a) trag¢do e (b)
DMTA.
Ap6s 24h, os corpos-de-prova foram desmoldados e colocados em estufa a 100°C
durante 90min. Finalmente, os corpos-de-prova foram acabados usando-se lixas com
granulagdes de 120 a 600 mesh.

A elaboragdo da resina para producao dos compdsitos seguiu a mesma metodologia.
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3.2.6 Producio dos Compositos

Apbés a preparacdo da resina, iniciou-se o processo de laminagdo manual.
Primeiramente aplicou-se 6leo de silicone sobre chapas de aco galvanizado (para facilitar a
extracdo do compdsito apds a cura) e posteriormente foi aplicada uma fina camada de resina.
Em seguida, adicionou-se a primeira camada do tecido de juta, impregnando-a posteriormente
com resina, com auxilio de pincel e rolo de laminagdo para evitar bolhas. O processo foi
repetido para a segunda camada de tecido. O material foi entdo coberto com uma segunda
placa de aco e colocado sob pressao inicial de 2 N/mm?” em prensa hidraulica, por 24h. Apés a

etapa de cura, os compdsitos foram submetidos ao tratamento de pds-cura em estufa, a 100°C

por 90min ().

Figura 21 — Processo de obtengdo de compdsito por laminagdo. Apos a laminag¢do em
camadas, o material é curado sob pressdo por 24h (a). Apos, é feita a pos-cura e acabamento

final (b).

As amostras foram extraidas das placas de compdsito com auxilio de equipamento de

corte Isomet 1000. Para o acabamento, utilizou-se uma lixadeira Aratec, com lixas 120 e 600

mesh ().



(a) (b)

Figura 22 — Corte e acabamento dos corpos-de-prova de tragdo (a) e flexdo (b).

3.2.7 Determinacao das Fracoes Volumétricas

De acordo com a lei das misturas, a densidade de um compésito € dada pelo somatdrio
do produto das densidades pelas fracdes volumétricas de cada constituinte, conforme
demonstrado pela equagdo a seguir:

P.=Pve PV, (1)

Onde p. representa a densidade do compdsito, e py, € pr representam as densidades da
matriz e fibra, respectivamente. Da mesma forma, vy, € v¢ representam as fracdes volumétricas
das fases matriz e fibra.

Uma vez que a densidade é dada pela razdo entre a massa e o volume do material, para
a determinacdo das fragdes volumétricas de fibra e matriz no compdsito foi necessdrio
determinar suas respectivas massas e densidades.

A massa especifica dos constituintes do compoésito foi medida usando-se um baldo
volumétrico de 1000 ml (1000 cm3) e uma balanca centesimal da marca Metler Toledo,
modelo PG5002-S. Primeiramente, calculou-se a densidade da dgua destilada para verificar a
precisdao do método, e o valor obtido foi de 0,99 g/cm3. Em seguida, uma pequena quantidade
de tecido de juta de massa conhecida foi adicionada no baldo seco, o qual foi preenchido com
dgua até a marca dos 1000 ml. Mediu-se a massa da 4gua adicionada e, usando a densidade
calculada anteriormente, foi obtido o seu volume. Como o volume ocupado pela dgua e pelas
fibras era conhecido (1000 cm3), entdo, descontando-se o volume da dgua, se obteve o volume
das fibras. Como ja se conhecia a massa da fibra, a sua densidade foi calculada dividindo-se a
massa pelo volume. Esse procedimento foi feito trés vezes para cada tipo de fibra, para se

obter a densidade média.
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3.2.8 Ensaios Mecanicos

3.2.8.1 Ensaio de Tragcdo

Os ensaios de tracdo para os corpos-de-prova de resina pura e dos compoésitos foram
feitos de acordo com as normas ASTM D638me ASTM D3039M|'B_9']'|, respectivamente. Para
os compdsitos, foram produzidos corpos-de-prova retangulares com dimensdes de
110x10x1,3 mm. Foi utilizada uma Mdquina Universal de Ensaio (MUE) da marca Emic,
modelo DL2000 e célula de carga de 2t. A velocidade de ensaio foi de 3 mm/min para todos
0os ensaios, e utilizou-se um extensometro eletronico diferencial da marca Emic, modelo
EEO04, para possibilitar a medi¢do da deformacdo especifica (¢) e do mddulo eldstico (E). A

figura 23|ilustra a execu¢do de um ensaio em corpo-de-prova de um composito.

‘

Figura 23 — Execugdo de ensaio de tracdo em compdositos.

3.2.8.2 Ensaio de Flexdo

Para avaliar a resisténcia a flexdo dos materiais, procedeu-se o ensaio de flexao a trés
pontos nos compositos e na resina, de acordo com a norma ASTM 790" Foram produzidos

corpos-de-prova retangulares com dimensdes de 50x25x1,3 mm e foi utilizada uma distancia

entre pontos de 30mm e uma velocidade de ensaio de 5 mm/min (figura 24).
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A resisténcia a flexdo e o mddulo eldstico flexural foram calculados a partir das

equacdes a seguir.

3F L
O- — max 2
max bh4 ( )
ml
- 3
VTNE (3)

Onde F,,, representa a forca mdxima na ruptura, L a distancia entre os apoios, b a

largura do corpo-de-prova, h a espessura e m a inclinacio da reta na por¢ao eldstica da curva

carregamento-deflexdo.

! \

Figura 24 — Execucdo do ensaio de flexdo a trés pontos nos compdositos.

3.2.9 Microscopia

3.2.9.1 Microscopia Optica

A técnica de microscopia Optica de luz transmitida foi empregada para possibilitar a
determinacdo do didmetro médio dos monofilamentos submetidos ao ensaio de tragdo. Foi
utilizado um microscépio Leica DMLM, localizado no Laboratério de Projeto e Fabricacao de
Componentes de Plastico Injetados (CIMJECT), Departamento de Engenharia Mecanica da
UFSC.

3.2.9.2 Microscopia Eletronica de Varredura

A técnica de microscopia eletronica de varredura € extremamente versatil e permite
efetuar uma andlise superficial bastante pormenorizada. Um feixe de elétrons é direcionado
sobre a amostra, e a imagem € formada coletando-se sinais em funcdo da posi¢do do feixe
sobre a amostra. Estes sinais sdo resultados, principalmente, da emissdo de elétrons

secundérios, elétrons retro espalhados e raios—X-Im!
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Neste trabalho utilizou-se um microscépio eletronico de varredura (MEV) da marca
Jeol, modelo JSM-6390LV, com fonte de elétrons de tungsténio e detector de elétrons
secunddrios, localizado no Laboratério Central de Microscopia Eletronica da UFSC.

Para tornar as amostras eletronicamente condutoras, efetuou-se recobrimento com uma
fina camada de ouro, num metalizador modelo D2 Diod Sputtering System, fabricado pela ISI
(International Scientific Instruments), localizado no Laboratério de Materiais, do
Departamento de Engenharia Mecanica da UFSC.

Inicialmente o MEV foi utilizado para avaliar aspectos topograficos das fibras tratadas
quimicamente. Apds a validacdo do tratamento de superficie (contigua a ensaios
complementares), efetuou-se uma andlise fractografica dos compositos fraturados, a fim de

verificar interacao fibra/matriz ¢ mecanismos de fratura.

3.2.10 Ensaio Termodinamico-Mecanico

A técnica de andlise termodinamico-mecanica DMTA (dynamic mechanical thermal
analysis) € utilizada para verificar respostas viscoeldsticas de materiais quando submetidos a
esforcos ou deformacdes ciclicas constantes, em uma faixa especifica de temperatura (ou
isotermas). E possivel verificar o médulo de perda (E’*), que corresponde 2 energia dissipada
como calor em cada ciclo, o médulo de armazenamento (E’), que é a energia armazenada em
cada ciclo e a razdo entre estas propriedades, chamada de tand. O valor de tand indica o quao
distante um material estd do comportamento eldstico ideal. Quanto maior o valor de tano,
mais energia o material dissipa em forma de calor, enquanto que zero seria o valor para um
material elastico ideal. Esta técnica é muito sensivel as transformagdes que ocorrem em nivel
molecular, sendo capaz de detectar movimentos significativos, como a temperatura de

transi¢do vitrea (T,), assim como movimentos mais discretos como relaxagdes secunddrias

Para os ensaios de DMTA foram confeccionados corpos-de-prova retangulares nas
dimensdes: 35,0x5,0x1,4 mm. O equipamento utilizado para a andlise foi um TA DMASOO,
localizado no Laboratério de Projeto e Fabricacdo de Componentes de Plastico Injetados
(CIMJECT), Departamento de Engenharia Mecanica da UFSC. O ensaio foi conduzido no
modo multi freqiiéncia-deformacdo, a uma freqiiéncia de 1Hz e com deformacdo relativa a
area util igual a 0,6%. O procedimento adotado foi de aquecer e manter por 3min a

temperatura de 30°C e subseqiiente rampa de aquecimento até 250°C, a uma taxa de 3° C/min.



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

4.1.1 Resina Epoéxi
Observando-se o espectro de infravermelho da resina epéxi, sem agente de cura, [figura

25, nota-se a presenca de uma banda em 3520 cm’, que pode ser atribuida a absor¢ao da
vibragcdo da hidroxila (-O-H). A banda 3054 cm™ é caracteristica do estiramento da ligacao
C-H de anel aromético e bandas de absor¢do da vibragdo de deformacdo de C-H alifatico
podem ser observadas em 2968, 2929 e 2874 cm’.

As bandas em 1607 e 1509 cm™ sdo referentes ao estiramento da ligacdo C-C de anel
aromdtico e, em 1386 cm™, A absorc¢do que pode ser atribuida ao grupo metila (-CHs).
Também € possivel observar a presenca da banda em 1245 cm™, que pode ser atribuida ao
grupo éter (- C — O — CgHs —). Em 833 cm’, hd presenca da banda de absorcdo referente a
deformacdo angular fora do plano das ligacdes C-H, que pode ser atribuida ao anel p-

dissubstituido.
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Figura 25 — Espectro de infravermelho da resina epoxi (sem agente de cura).
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A apresenta o espectro de infravermelho do agente de cura utilizado neste
trabalho. As bandas em 3341, 1581 e 1031 cm” podem ser atribuidas & vibracio de
deformacao axial da amina secundaria, deformacgdo angular do grupo N-H e estiramento C-N
de amina aliféatica, respectivamente.

Nota-se ainda bandas em 2950, 2908 e 2868 cm'l, referentes a deformacao axial de C-
H alifético, e em 1458 e 1370 cm™ atribuidas 2 deformacio angular assimétrica e simétrica do
grupo —CHj, respectivamente. A banda proveniente da deformagdo angular assimétrica no

plano do grupo metileno (CH;) € evidenciada em 737 cm™.

Transmitancia
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Figura 26 — Espectro de infravermelho do agente de cura da resina epoxi.

Os espectros apresentados pela resina epoxi utilizada neste trabalho e pelo agente de
cura sugerem que a estrutura deriva de compostos aromadticos (como bisfenol A) e de
compostos a base de amina, respectivamente, resultado este que corrobora com trabalho

anterior, que utilizou o0 mesmo material (21
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4.1.2 Fibras de Juta

4.1.2.1 Tratamento Alcalino

O tratamento em solucdo de NaOH promove a retirada parcial da hemicelulose e
lignina, como também residuos remanescentes do processo de fabricacdo e manuseio, além de
gerar uma superficie de maior rugosidade nas fibras, auxiliando o mecanismo de adesdo
mecanica com a resina. Ja o tratamento de silanizagdo visa uma modificacdo quimica da
superficie da fibra, gerando grupos organo-funcionais, os quais devem interagir com a resina

durante o processo de cura.

A |figura 27 |apresenta os espectros de infravermelho das fibras sem tratamento de

superficie (a), com tratamentos alcalino (b) e alcalino/silano (c). As bandas de absorcdo em
torno de 3418, 2921 e 2847 cm™' podem ser relacionadas ao estiramento de grupos OH e C-H
alifatico dos grupos metila e metileno, respectivamente. Estdo relacionadas a lignina as
bandas em 1639. Em 1504 cm™ as bandas referentes ao estiramento da ligacdo C-C no anel
aromatico e 1458 cm™ a deformacao assimétrica do grupo metila. Em 1158 cm” observam-se
bandas do grupo C-O-C, da celulose.

Estas bandas citadas anteriormente sdo observadas em todos os espectros das fibras.
Entretanto, pode-se notar que as fibras tratadas superficialmente com hidréxido de s6dio nao
apresentam a banda em 1738 cm™, que € atribuida ao estiramento do C=0 da hemicelulose.
Este fato era esperado, uma vez que a hemicelulose € solivel mesmo a baixas concentragdes
de 4lcalis, fazendo com que a mesma seja parcialmente removida da fibra.

Por outro lado, nos espectros de infravermelho das amostras tratadas com agente
silano ndo foi possivel identificar a presenga de bandas caracteristicas referentes aos grupos
silandis. Este fato ocorre uma vez que as bandas de agentes silanos, como por exemplo SiO,
grupos epoxi, CH,, CHs, etc., estdo sobrepostas as bandas da fibra de juta.

A apresenta os espectros de infravermelho do agente silano, da fibra tratada
somente com este agente e da fibra sem tratamento. As bandas de absor¢c@o em torno de 3371,
2934 e 2875 cm’™ podem ser relacionadas ao estiramento de grupos OH e C-H alifatico dos
grupos metila e metileno, respectivamente. Estdo relacionadas a carbonila do grupo éster as
bandas em 1727 cm™. Em 1110 cm™ observam-se bandas referentes aos grupos Si-O-Si. Em
918 cm’ observam-se bandas de grupos epoxi e as bandas em 789 cm” e 694 cm™ sdo
atribuidas a presenca de ligacdes Si-C.

E importante ressaltar que a concentracio deste agente na solucdo aplicada para o

tratamento foi muito baixa, dificultando a identificacdo de suas bandas caracteristicas.
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Figura 27 — Espectros de infravermelho das fibras sem tratamento, com tratamento alcalino e
com tratamento alcalino e agente silano.
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Figura 28 — Espectros de infravermelho do agente silano, da fibra de juta e da fibra
submetida apenas ao tratamento de silanizacdo.
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A ilustra um fio de juta sem tratamento de superficie. Conforme discutido na
revisdo bibliogrifica, podemos notar que cada fio (figura 29a) € constituido de

monofilamentos (figura 29b)).

X50

(a) ‘ (b)
Figura 29 — Micrografias eletronicas de varredura de: (a) um fio de juta, (b) um
monofilamento.

Observa-se, a partir da [figura 30, que um monofilamento é formado por varias

microfibrilas, e cada uma possui limem e parede celular.

Figura 30 - Micrografia optica da segdo transversal de uma monofilamento, evidenciando (1)
limen e (2) parede da célula. (Micrografia da fibra utilizada neste trabalho, cedida
gentilmente por Gabriel Norcia e Targa).

A ilustra aspectos topograficos dos monofilamentos sem tratamento de
superficie (a), com tratamentos alcalino (b) e alcalino/silano (c). Nota-se que o tratamento
alcalino aumentou a rugosidade dos monofilamentos quando comparados as fibras nao

tratadas, devido a remocao parcial da hemicelulose e lignina, como comentado anteriormente.
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Figura 31 — Micrografias superficiais dos monofilamentos (a) sem tratamento, (b) com
tratamento alcalino e (c) com tratamento alcalino e agente silano.
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4.1.3 Resisténcia Mecanica dos Monofilamentos

4.1.3.1 Determinagdo da Area da Se¢do Transversal dos Monofilamentos por MO

Alfigura 32|e a tabela I'V|apresentam os didmetros médios dos monofilamentos para as

fibras ndo tratadas e tratadas superficialmente. O tratamento estatistico de andlise de varidncia
(ANOVA) de fator unico foi realizado para testar a hipétese de igualdade ou ndo entre os
diametros das fibras ndo tratadas (ST) e tratadas com NaOH (N). O nivel de significancia
utilizado foi de 5%, indicando que sdo considerados diferentes os grupos cuja significncia

seja inferior a este valor.

Diametro dos Monofilamentos
Curva Cumulativa

100% "v | 1 "

80% ////.:‘//
40% /
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Percentual Cumulativo

20%

0% +—1%
20 30 40 50 60 70 80 90 100 Mais

Didametro (um)

Figura 32 - Diametro médio de monofilamentos de fibra de juta.

Os resultados apontam que, com 95% de confianca, pode-se afirmar que as médias de
ST e N ndo se equivalem. Observa-se uma reducdo do didmetro médio de até 19% quando as
fibras sdo submetidas ao tratamento alcalino, fato este que corrobora com as andlises de

infravermelho e MEV, os quais evidenciam uma modificac¢ao da superficie das fibras.

Tabela 1V — Diametro médio dos monofilamentos de fibra de juta (um).

Diametro de Monofilamentos (um)
ST N NS

MEDIA 59.39 48.17 46.76

DESVPAD | 20.78 14.10 6.06
Variancia 432 199 37

MAXIMO 115.14 89.04 62.33

MiNIMO 30.44 25.81 32.74
MEDIC@ES 155 155 36
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As curvas de tensao em funcdo da deformagao dos monofilamentos estdo apresentadas

na [figura 33| Estas curvas s@o representativas do comportamento das amostras ensaiadas.

Pode-se observar que o tratamento de superficie ndo alterou significativamente o

comportamento mecanico, apesar da remogao parcial da estrutura dos monofilamentos.

A [tabela V| mostra os valores de resisténcia a tracdo, moédulo de elasticidade e

deformacdo na ruptura dos monofilamentos. E importante destacar que o desvio padrio das

propriedades, principalmente modulo de elasticidade, € grande. Este fato pode estar

relacionado com: variacdo de propriedades intrinseca da fibra de juta, por ser um material de

origem natural e a quantidade reduzida de amostras ensaiadas.
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Figura 33 — Curvas representativas de resisténcia a tragcdo dos monofilamentos.

Tabela V: Resultados de resisténcia a tracdo dos monofilamentos.

Tensao de Ruptura Alongamento Ruptura Modulo Elastico
(MPa) (mm/mm) (MPa)
Tipo de fibra Média | Desvio| Min-Méx | Média | Desvio| Min-Méx | Média | Desvio| Min-Max
Fibra néo tratada (ST) 71.07 | 16.27 | 54.93-9239| 1.04 0.39 | 038-1.62 | 9362 | 3352 |5393-16109
Fibra tratada NaOH (N) 70.17 | 13.64 | 55.41-9240| 1.24 0.25 0.95-1.79 | 9586 | 3617 |5274-12899
Fibra tratada NaOH + Silano (NS) | 69.16 | 19.67 | 55.26-83.07| 0.79 | 0.66 |[0.328-1.258 10363 | 3681 |7395-15329
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4.2 CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

4.2.1 Resisténcia a Tracao

Nas condicdes de fabricacdo dos compoésitos em laboratério, a fragdo volumétrica
maxima de fibra foi aproximadamente de 30%. Acima desta fracao houve problemas durante
o processamento em virtude da metodologia empregada na produgdo dos laminados, como por
exemplo, dificuldade de impregnacdo da resina nas fibras, eliminac¢do de vazios, acabamento
superficial e, dependendo da for¢a de compressao, maceracdo das fibras. Estes problemas
devem-se ao tempo disponivel para fabricacdo do compdsito, que depende, principalmente, do
ponto gel da resina. Contudo, segundo literatura, a fracado volumétrica na qual s@o atingidas as
melhores propriedades mecanicas de compdsitos com fibra de juta é préxima a 30%

As curvas tensao em funcdo da deformacdo da resina epéxi e dos compdsitos sao
apresentadas na Estas curvas representam o comportamento caracteristico das

diversas amostras ensaiadas. As propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo, médulo

eléastico e deformacao longitudinal estdo demonstradas na tabela VI.
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Figura 34 — Curvas da tensdo em funcdo da deformagdo obtidas nos ensaio de tracdo para
resina epoxi e compositos com fibra de juta sem tratamento (ST), tratadas com hidréxido de
sodio(N) e tratadas com NaOH e agente silano (NS).
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A resina epOxi apresentou um valor médio de resisténcia a tracdo de 43 MPa, similar
aos valores reportados em literatura para resina de bisfenol A= Entretanto, pode-se notar
que os valores de médulo de elasticidade (0,5 GPa) e a deformagdo até a ruptura (12%) estao
discrepantes aos reportados na literatura para este tipo de resina (tipicamente 2-3 GPa e 3-6%,
respectivamente) Provavelmente isto pode ser atribuido a presenga de umidade na resina
(observada no espectro de infravermelho da ), reduzindo a reatividade do grupo
epoxi e o agente de cura pode ter reagido durante seu armazenamento.

Pode-se observar na que a resisténcia a tragdo dos compdsitos de fibra ndo
tratada é semelhante a da resina pura enquanto que o modulo eldstico € significativamente
maior (178%).

Por outro lado, os laminados com tecido de juta tratados via NaOH apresentaram um
aumento na resisténcia a tracdo e modulo eldstico de até 16% e 196%, respectivamente, em
relacdo a resina. Este fato comprova que com o tratamento alcalino hd uma maior eficiéncia
no mecanismo de transferéncia de tensdo da matriz para as fibras. Pode-se inferir que o
aumento da rugosidade superficial somado a maior concentracdo de grupos OH livres
(provenientes da celulose) promovam, respectivamente, maior adesdo mecanica e quimica. As
propriedades mecanicas a tragao para os compositos com fibras tratadas com agente silano sao

superiores a resina pura e similares aquelas tratadas por hidréxido de sédio.

Tabela VI — Resultados do ensaio de tracdo da resina epoxi e compositos com fibras tratadas
e ndo tratadas.

Tensdo de Ruptura Alongamento Ruptura Moédulo Elastico
(MPa) (mm/mm) (MPa)
Material Média | Desvio| Min-Max | Média | Desvio| Min-Mix | Média | Desvio| Min-Mix
Ep6xi 43.50 | 2.23 | 39.17-4535] 13.66 | 2.89 [ 10.09-20.08 | 555 24 521- 598

Compésito - fibra ST | 44.69 | 2.38 | 40.73-4735 | 3.24 0.29 2.86-3.62 1587 105 | 1357-1734
Compésito - fibraN | 51.35 [ 3.61 [ 47.41-5555| 3.42 0.30 291-391 1758 38 1713 - 1797
Compésito - fibraNS | 49.82 | 4.04 [ 4506-55.11 [ 3.19 0.29 2.69 -3.80 1783 152 | 1590 - 2021

4.2.2 Resisténcia a Flexao

Os gréficos da tensdo maxima e moédulo eldstico para o ensaio de flexdo a trés pontos

sao mostrados na [figura 35 A resina ep6xi apresentou valor médio de resisténcia a flexao de

165 MPa, condizente com valores reportados na literatura = Entretanto, assim como
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ocorrido no ensaio de tragdo, o médulo eldstico apresentado pelo material estd abaixo das

referéncias bibliogréficas.

Tensdo Maxima - Flexdo 3 pontos Modulo Elastico - Flexdo 3 pontos
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Figura 35 — Grdficos de (a) tensdo mdxima e (b) modulo eldstico obtidos do ensaio de flexdo
para resina epoxi e compositos com fibra de juta sem tratamento (ST), tratadas com
hidroxido de sodio (N) e tratadas com NaOH e agente silano (NS).

Observa-se que os niveis de tensdo maxima encontram-se No mesmo patamar para
todas as amostras, enquanto que os modulos elasticos dos compdsitos sdo substancialmente
maiores do que o da resina pura. Ainda, nota-se um aumento no valor do médulo para os
compositos com fibras submetidas ao tratamento alcalino e agente silano. Este fato corrobora
com os resultados encontrados para o ensaio de resisténcia a tragao. Aapresenta

resumidamente os resultados do ensaio de resisténcia a flex3o.

Tabela VII - Resultados do ensaio de flexdo a trés pontos da resina epoxi e compdsitos com
fibras tratadas e ndo tratadas.

Tensao Maxima Moédulo Elastico
(MPa) (MPa)
Material Média | Desvio Min-Mix Média | Desvio Min-Mix
Ep6xi 165.15 | 22.27 | 143.18-191.67 2404 441 1851 - 2825
Compésito - fibra ST | 164.23 | 13.21 | 148.29-183.38 3681 300 3123 - 4068
Compdsito - fibra N 173.66 | 17.29 | 157.03-197.38 4015 334 3612 - 4445
Compésito - fibra NS | 156.13 | 13.53 | 141.11-173.97 4536 455 4017 - 5287




44

4.2.3 Analise Termodinamico-Mecanica

As curvas do médulo de armazenamento, médulo de perda e tand para a resina epoxi e
os compdsitos estdo demonstradas nalfigura 36|

A resina epoxi mostrou uma diminui¢do do médulo de armazenamento com o aumento
da temperatura, fato este esperado, uma vez que, em maiores temperaturas, ocorre perda de
propriedades eldsticas em relag@o as pldsticas. Acima da temperatura de transi¢do vitrea (T, =
88 °C) tem-se uma matriz no estado borrachoso até a temperatura de 173 °C. Na faixa de
temperatura de 100 a 175°C é observado um incremento no médulo de armazenamento, que
pode ser atribuido a pés-cura da resina. Este € um comportamento andmalo, pois a resina foi
curada a temperatura ambiente por 24h e pds-curada a 100°C, por 90min, conforme
recomendado pelo fabricante.

Acima de 175°C, ocorre a queda acentuada do médulo de armazenamento, onde se
inicia, provavelmente, um fluxo viscoso, que pode ser atribuido a movimentagdo e/ou
degradacao das cadeias poliméricas. Estes resultados ratificam que a epdxi utilizada apresenta
resultados atipicos, uma vez que, para resinas termofixas, acima da T, ndo se espera uma
queda acentuada no médulo, mas um patamar, similares aos apresentados pelos compositos.
Este fato justifica os baixos valores de médulos apresentados nos ensaio de tracdo e flexao,
como também a alta deformacao pléstica da resina.

Os compositos também apresentaram diminuicdo do moédulo de armazenamento em
fun¢do do aumento da temperatura. Porém, acima da temperatura de transi¢do vitrea, tem-se
uma matriz no estado borrachoso enquanto que as fibras restringem a movimentagcdao
molecular da resina, mantendo a rigidez do compésito. Desta forma, o efeito das fibras no
moédulo de armazenamento do compdsito, na regido borrachosa € superior do que para

temperaturas abaixo a 50°C.
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Figura 36 — (a) Modulo de armazenamento, (b) Modulo de perda e (c) tand, em funcdo da
temperatura, para a resina epoxi e compositos com fibra de juta. Os compdsitos sao
identificados pela condicdo da fibra nado tratada (ST), tratada via NaOH (N) ou tratada com
NaOH e agente silano (NS).
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Nas [figuras 365] e [36c¢ |observa-se um aumento do moédulo de armazenamento, como

também a reducdo do amortecimento (valor da tangente de perda) (E’’/E’) com a adi¢do das
fibras. Este fato era esperado, uma vez que a incorporacdo de fibras na matriz restringe a
movimentacdo das cadeias moleculares localizadas na regido interfacial, promovendo um
material com maior rigidez. A diminuicdo da mobilidade das cadeias poliméricas da matriz
pode também pode ocorrer devido a diferenca entre os coeficientes de expansao térmica dos
constitiuintes do compésitom.

A andlise comparativa das curvas de tand em fun¢do da temperatura para amostras dos
compositos com fibras tratadas via NaOH e sem tratamento evidencia menor nivel de
amortecimento. Este fato sugere que o tratamento alcalino incrementa as interagdes
interfaciais entre fibra e matriz, reduzindo assim movimenta¢do molecular localizadas nesta
regido. Entretanto, isto ndo € observado para os compdsitos com as fibras submetidas ao
tratamento de NaOH e silano.

Além disso, é possivel observar a diminuicdo da temperatura de transi¢ao vitrea dos
compdsitos estudados quando comparados com a resina epoxi, conforme a tabela VIIL
Esperava-se um aumento da T, com a adi¢do das fibras devido a restricdo de movimentagdo
molecular na interface fibra/matriz.

O decréscimo da T, da matriz dos compdsitos pode ser atribuida a umidade absorvida
pelas fibras ou, no caso dos compésitos com fibras tratadas, devido ao residuo de hidréxido
de sédio do tratamento (grupos hidroxila), que atuam como agente plastificante EEKU iy S
reducdo é mais acentuada para os compoésitos com fibras tratadas com silano, devido

provavelmente as espécies de baixa massa molar, tais como dlcoois e 4gua que também atuam

como agente plastificante na regido interfacial.

Tabela VIII — Valores da temperatura de transicdo vitrea, intensidade de tano e modulo de
armazenamento para a resina epoxi e cada um dos compdsitos com fibra de juta.

17,(°C) tano E’ a 30°C (GPa)
Epoxi 88,0 0,57 2,3
Composito ST 75,5 0,35 3,2
Compdsito N 74,4 0,33 4,0
Composito NS 68,7 0,41 3,1
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4.2.4 Analise Fractografica

A figura 37|apresenta a micrografia da resina epdxi fraturada no ensaio de tragdo, onde
se observa uma fratura aparentemente lisa em diferentes planos, indicando tratar-se de uma

fratura fragil.

X30

Figura 37 — Micrografia de um corpo-de-prova de resina epoxi fraturado em ensaio de
tragdo.
As propriedades interfaciais dos compdsitos baseados em fibras tratadas e ndo tratadas
foram avaliadas qualitativamente a partir de amostras fraturadas no ensaio de tracdo e flexdo.
As micrografias de compdsitos com fibras ndo tratadas foram utilizadas como padrdo de

comparagao.

4.2.4.1 Fractografia das Amostras de Tracdo

As [figuras 38 amostram as superficies de fratura dos compdsitos com fibras nao
tratadas (ST), tratadas via hidréxido de sddio (N) e tratadas com NaOH e agente silano (NS),

respectivamente, provenientes do ensaio de tragdo.

Observou-se que o compdsito ST apresentou aglomeracdo de fibras em feixes,

provocando mé dispersao das fibras na matriz (figura 38a). Isto pode ser arrogado as ligacdes

de hidrogénio formadas entre as fibras ndo tratadas e a grande diferenca de cardter quimico e

L, . . . 4551 . ~ .
fisico entre estas fibras e a matriz “>34 Uma melhor dispersdo foi observada para os

compositos N e NS, conforme ilustrado na figura 38b
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Figura 38 — Micrografia da superficie de fratura para (a) composito ST e (b) compdsito N.

Nota-se, a partir da figura 39, que houve uma maior quantidade de trabalho de pull-out

nos compositos ST, indicando uma adesao interfacial menor do que nos compdsitos N e NS.

10kV X250

15KV X300 . S0uml s ' 15KV X300,

(c) " (d)

Figura 39 — MEV dos compdsitos juta/epoxi do ensaio de tragcdo — andlise de pull-out.
Compdsito com fibras sem tratamento (a) e (b), com fibras tratadas com hidroxido de sodio
(c) e com fibras tratadas via NaOH e agente silano (d).
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Analisando a [figura 40}, observa-se uma interacao interfacial entre as fibras e a matriz

mais fraca para o compdsito com fibra sem tratamento. Isto pode ser observado pela
existéncia de vazios entre as fibras e a matriz, que aumenta a concentracio de tensdes locais,
as quais contribuem para menor resisténcia mecanica, levando a falha prematura do

compdsito.

& <

15kV X800

Figura 40 — MEV dos compdsitos juta/epoxi do ensaio de tra¢do — andlise da interface
fibra/matriz. Compasito com fibras sem tratamento (a) e (b), com fibras tratadas com
hidroxido de sodio (c) e (d) e com fibras tratadas via NaOH e agente silano (d) e (f).
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Nos compdsitos com fibras tratadas hd menos espagos vazios entre fibras e matriz, e a
fratura ocorre, de maneira predominante, sem arrancamento de fibra, indicando maior adesdo
entre as fases presentes, que contribui para melhor transferéncia de tensdo, resultando em

melhores propriedades mecanicas em tracao.

4.2.4.2 Fractografia das Amostras de Flexdo

Alfigura 41|ilustra as micrografias das amostras fraturadas no ensaio de flexao.

,}_5

W5k x1,000  1opm

15kv X1,500 10pm

48KV X1,000 10um . 15KV X1,500 10um’
(e) )
Figura 41 — MEV dos compdsitos juta/epoxi do ensaio de flexdo — andlise da interface
fibra/matriz. Compdsito com fibras sem tratamento (a) e (b), com fibras tratadas com
hidroxido de sédio (c) e (d) e com fibras tratadas via NaOH e agente silano (d) e (f).
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Pode-se notar que, assim como as amostras provenientes do ensaio de tracdo, a adesao
entre fibra/matriz nos compoésitos com fibras tratadas é maior. Este fato justifica maior
moédulo de flexao apresentado para as amostras com fibras tratadas, embora a resisténcia
flexural seja estatisticamente igual ao compésito com fibras nao tratadas. Pode-se notar que os
vazios presentes na regido interfacial das micrografias ilustradas sdo mais evidentes do que as
do ensaio de tracdo. Este fato € justificado, pois no ensaio de flexdo atuam simultaneamente
esforcos de tracdo e compressao, e a tensdo cisalhante neste caso € muito mais pronunciada do

que no ensaio de tragao.
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5 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste trabalho conclui-se que:

» A modificagdo quimica das fibras de juta com tratamento alcalino foi evidenciada pela
técnica de infravermelho, na qual foi possivel detectar o desaparecimento da banda de
absor¢do do grupo carbonila, devido a remocao da hemicelulose. A partir da técnica de
infravermelho ndo foi possivel verificar a presenca de grupos do agente silano nas fibras
silanizadas. A andlise feita através da técnica de microscopia Optica de luz transmitida,

indicou uma reduc¢ao do didametro médio dos monofilamentos tratados com NaOH.

» Os ensaios mecanicos realizados nos monofilamentos indicaram que o tratamento de
superficie ndo influenciou de forma significativa nas propriedades de tragdo, ainda que

parte de sua estrutura foi removida.

» Compdsitos com fibras sem tratamento apresentaram propriedades mecéanicas similares as
da resina epoxi pura, ndo atuando como agente de reforco. Sendo assim, para aplicacdes
ndo estruturais, estas fibras passam a ser uma boa alternativa de matéria-prima para atuar
como carga de enchimento, uma vez que seu custo ¢ em torno de 20x menor que a resina

epoxi.

» A modificacdo das fibras com hidréxido de sédio induz maior transferéncia de tensio da
matriz para as fibras, resultando em propriedades mecanicas superiores do que os
compdsitos com fibras sem tratamento e os com agente silano. Pode-se concluir que o
tratamento com agente silano ndo propiciou ganho de propriedade mecanicas frente aos

compdsitos com fibras tratadas com hidréxido de sédio.

» Nos ensaios de DMTA os comp6ésitos mostraram, aumento do médulo de armazenamento
e decréscimo do amortecimento. A diminui¢do da temperatura de transi¢do vitrea para os
compdsitos ocorreu, provavelmente, devido a umidade absorvida pelas fibras ou, no caso

dos compésitos com fibras tratadas, devido a residuo de hidréxido de sédio do tratamento.
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» As micrografias de varredura eletronica para os compdésitos de juta apds tratamento com
NaOH 5% indicaram maior interacdo e distribui¢do mais efetiva das fibras na matriz,
reflexo da melhor adesdo interfacial. A modificacio quimica previne a formacdo de
ligacoes de hidrogénio entre as fibras e aproxima as caracteristicas da superficie das fibras

e da matriz.

» Estes resultados comprovaram a importancia da mercerizagio como método de
modificacdo de superficie de fibras de juta na determinac@o das caracteristicas fisicas e
mecanicas dos compdsitos. Acredita-se que compdsitos com fibra de juta tratada com
hidréxido de sédio a 5% e resina epoxi podem ser utilizados com ganho na resisténcia

mecanica e reducdo de custos em pecas produzidas.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar estudo de outras propriedades especificas do compdsito, como resisténcia ao

impacto, estabilidade térmica, absorcdo de dgua e envelhecimento;

Fazer a incorporacdo de agente silano a maiores concentragdes para verificar sua eficécia;

Otimizar o processo de fabricacdo dos compdsitos, utilizando técnicas mais elaboradas

como vacuum bagging, infusdo a vicuo, moldagem por transferéncia de resina, etc.;

Desenvolver compdsitos hibridos, com utilizag@o de fibras naturais e fibras sintéticas para

possibilitar a utilizacdo em aplicag¢des estruturais;

Estudar a influéncia da incorporacdo da fibra de juta em outros sistemas poliméricos,

como resina poliéster, para reducao de custos.
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