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RESUMO

A crescente preocupacado com a sustentabilidade fomenta o desenvolvimento de
pesquisas em relagdo aos compadsitos poliméricos reforgcados com fibras naturais, de
forma que eles representam uma alternativa ecolégica as comumente empregadas
fibras sintéticas. No entanto, os compdsitos poliméricos reforcados com fibras
vegetais apresentam limitagdes técnicas no que tangem as aplicagdes tecnologicas
estruturais e nao estruturais, decorrente da fraca interagao interfacial fibra / matriz.
Para minimizar estas limitagdes, tratamentos quimicos podem ser realizados para
melhorar a adesdo e consequentemente as propriedades tecnologicas de tais
compositos. Neste sentido, este trabalho de pesquisa teve como objetivo principal
estudar os efeitos de tratamentos quimicos em compésitos poliméricos reforcados por
fibras de licuri, com o uso de solugdes de hidroxido de sdodio, permanganato de
potassio e hexano, para a melhoria da adesao interfacial entre a fibra de licuri (Syagrus
coronata) e a matriz polimérica ortoftdlica a base de poliéster. Os compdsitos
laminados foram confeccionados por laminagdo manual. A absorgdo de agua dos
laminados foi obtida por imersdo em agua destilada por um periodo de 1800 horas.
Foram avaliadas as propriedades mecanicas de tragao uniaxial, flexdo em trés pontos
e cisalhamento Short-Beam. A analise de fratura das amostras foi realizada por
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Os resultados obtidos mostraram que os
tratamentos quimicos executados sao eficientes na redugéo da absorgao de umidade

dos compdsitos e na melhoria das propriedades de cisalhamento e flexao.

Palavras-Chave: Compdésitos Poliméricos, Fibras de Licuri, Adesao interfacial,
Tratamentos Quimicos, Propriedades Mecanicas.



ABSTRACT

The growing concern with sustainability foments the development of research
regarding to polymer composites reinforced with natural fibers, which represent an
ecological alternative to the commonly used synthetic ones. However, natural fiber
reinforced polymer composites present obstacles regarding both structural and non-
structural applications, due to their weak fiber/matrix interfacial interaction. To minimize
this problem, chemical treatments can be performed to improve adhesion and
consequently the technological properties of the composite. In this sense, the objective
of this research is to study the effects of chemical treatments in polymer composites
reinforced with licuri fibers, using solutions of sodium hydroxide, potassium
permanganate and hexane, to improve the interfacial adhesion between the licuri fiber
(Syagrus coronata) and the orthophthalic polymeric matrix based on polyester. The
composites were made by hand lay-up. The water absorption characteristics of the
laminates were obtained by immersion in distilled water for a period of 1800 hours. The
mechanical tests were evaluated in terms of tensile, flexural, and Short-Beam
properties. Fracture analysis of the samples was performed by scanning electron
microscopy (SEM). The results obtained showed that the chemical treatments carried
out in the present work are efficient in reducing the moisture absorption of the

composites and improving the shear and flexural properties.

Keywords: Polymer Composites, Licuri Fibers, Interfacial Adhesion, Chemical

Treatments, Mechanical Properties.
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INTRODUGCAO

1 INTRODUGAO

Em geral, um compdsito € uma mistura de materiais criado por um conjunto
sintético / natural de dois ou mais componentes distintos, tanto fisico quanto
quimicamente. O primeiro componente é dito enchimento ou reforco (fase
descontinua), enquanto o outro componente € um aglutinante de matriz compativel
(fase continua). Esse material multifasico exibe uma proporgéo significativa das
propriedades de ambas as fases constituintes, tal que € obtido a melhor combinagao
de propriedades (KABIR et al., 2012; CALLISTER & RETHWISCH, 2021).

Tendo isto em vista, aliado com a crescente preocupagdo ecoldgica e
regulamentagbes ambientais mais rigidas, resultou-se no desenvolvimento de
pesquisas sobre compaositos poliméricos alternativos reforgados com fibras vegetais.
As fibras naturais de origem vegetal representam uma alternativa ecologicamente
correta aos reforgos de fibras sintéticas convencionais. Além disso, tais fibras estéao
surgindo como alternativas de baixo custo, mais leves, apresentam menor consumo
de energia e sao biodegradaveis. Assim, devido a tais propriedades, essas fibras tém
recebido muita ateng&o nos ultimos anos no que tange as pesquisas académicas e
cientificas (DHAKAL et al., 2013; DHAKAL et al., 2014).

Apesar das 6timas propriedades, devido a sua composicido bioquimica, essas
fibras sao hidrofilicas e precisam de algum tipo de tratamento para aumentar a
compatibilidade com matrizes poliméricas hidrofébicas. Essa deficiéncia dos
compésitos de fibra vegetal restringe o uso desses materiais em muitas aplicagdes
estruturais e ndo estruturais. A absorcao de umidade pode levar ao inchaco das fibras,
criando vazios e microfissuras na regiao da interface fibra / matriz, resultando em uma
reducgao significativa da capacidade de transferéncia de carga da matriz para as fibras
de reforgo, levando a redugéo das propriedades mecanicas (MOHANTY et al., 2000).

Algumas desvantagens dos compositos de fibras vegetais, como baixa
molhabilidade, alta absor¢ao de umidade, além da fraca adesao interfacial entre a fibra
€ a matriz polimérica sdo causadas pela composicao estrutural intrinseca das fibras
vegetais compostas por celulose, hemicelulose, lignina, pectina e ceras, favorecendo
a sua natureza hidrofilica (DOAN et al., 2006; SANJAY et al., 2018).
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INTRODUGCAO

Para resolver esses problemas, modificagbes na superficie da fibra podem ser
feitas por métodos mecanicos, fisicos ou quimicos. Esses tratamentos geralmente se
baseiam na utilizagao de grupos funcionais reagentes que sao capazes de reagir com
as estruturas das fibras e alterar sua composigao. Como resultado, a hidrofilicidade
das fibras é reduzida e isso facilita uma maior compatibilidade com a matriz polimérica,
alcangando melhorias significativas nas propriedades fisicas, mecanicas e térmicas
dos compdsitos fabricados (SAIFUL ISLAM & MOYNUL ISLAM, 2021).

Nesse sentido, este trabalho de pesquisa teve como objetivo estudar os efeitos
dos tratamentos com hidroxido de sédio, com permanganato de potassio e com
hexano, na adeséo interfacial entre a fibra de licuri (Syagrus coronata), nativa do semi-
arido brasileiro, e a matriz polimérica ortoftalica a base de poliéster. Para tal, serao
analisadas as propriedades mecanicas e microestruturais dos compdésitos
confeccionados através do processo de laminagdo manual, assim como seus

mecanismos de danos.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Geral

Este trabalho de pesquisa tem como objetivo principal estudar os efeitos de
tratamentos quimicos com solugdes de hidroxido de sédio, permanganato de potassio
e hexano, para melhoria da adeséo interfacial entre o reforgo de fibra de licuri (Syagrus

coronata) e a matriz polimérica ortoftalica a base de poliéster.

1.1.2 Especificos

» Estudar a influéncia da concentracdo e tempo de aplicagdo para tratamentos
quimicos com solugdes de hidréxido de sédio, permanganato de potassio e hexano
em tecidos de licuri.

» Estudar o desempenho mecénico (resisténcia, rigidez e fratura) dos laminados
compositos desenvolvidos, mediante os ensaios mecanicos de tragdo uniaxial,

flexdo em trés pontos e resisténcia Short-Beam.
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INTRODUGCAO

» Avaliar a influéncia dos tratamentos quimicos realizados na absorgéo de agua dos
laminados compdsitos desenvolvidos.

» Efetuar as analises macroscoépicas e microscoépicas da caracteristica da fratura dos
laminados compdsitos em estudo frente as condigdes de ensaios descritas.

» Realizar uma analise comparativa entre as propriedades mecanicas e as
caracteristicas da fratura dos laminados compdsitos nas diversas condigdes a que
eles foram submetidos, ressaltando inclusive a influéncia do tipo de tratamento

quimico na adesao interfacial fibra/matriz.

|
Michel Giffoni Santos



REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA - FIBRAS

A evolucao dos compdsitos reforcados por fibras comegou quando cientistas
descobriram o plastico, sendo este tipo de compdésito desenvolvido pela primeira vez
somente em 1935, devido a necessidade de materiais mais leves em decorréncia da
Segunda Guerra Mundial. Durante a década de 70, varias resinas e fibras sintéticas
foram descobertas, mudando de uma vez por todas a forma como os materiais ditos
convencionais eram utilizados. (TSAI & HAHN, 1980; VINSON & CHOU, 1975).

As fibras sintéticas de vidro, carbono e aramida s&o as fibras mais comuns em
materiais compositos reforcados por fibras devido a suas 6timas propriedades e
diversas aplicagbes (EDIE & BUCKLEY, 1993). No entanto, apesar de otimas
propriedades mecanicas, essas fibras ndo sdo biodegradaveis e criam problemas
ambientais. Assim, a busca por alternativas ao uso de fibras sintéticas em compdsitos
poliméricos, tornaram as fibras naturais uma excelente opgao de uso. Elas possuem
alta disponibilidade na natureza, s&o renovaveis, reciclaveis, de baixo custo, possuem
otimas propriedades especificas e quando inseridas no lugar das fibras sintéticas,
tornam o compdsito mais leve (ABILASH & SIVAPRAGASH, 2013; BURGUENO et al.,
2004).

2.1  FIBRAS NATURAIS

As fibras naturais sao classificadas como de origem animal, mineral e vegetal,
sendo esta ultima a mais comumente utilizada. Essa classificagao pode ser observada

na Figura 2.1.
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Figura 2.1: Classificacao das fibras naturais

REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

Fibras Naturais

Fibras Minerais

Amianto

Vidro

Ouro

Prata

Fibras Vegetais Fibras Animais
I Caule I I Folha I I Fruto I [Graminea ]
-ol Linho I Sisal l I Coco Bambu ]
_,I Céanhamo l Banana l Paina Switchgrass ]
e ] U]

Fonte: (BENIN et al., 2020) — Adaptado

A taxa de produgédo anual de fibras naturais depende da economia e suas

necessidades no mercado em que esta inserida. A Tabela 2.1 mostra a taxa de

produgao anual de diferentes fibras naturais e suas respectivas areas de mercado.

Tabela 2.1: Taxa de produgao anual global de diferentes fibras naturais e seus respectivos

mercados (continua)

Fibras Taxa De Producgao Principais Paises Areas De Aplicagao
Naturais (Milhdes De Toneladas) Produtores
Algodao 25 China, USA, india, Téxtil, Mobilia, Medicina
Paquistao
Juta 2,5 india, Bangladesh Téxtil, Sacos
La 2,2 Australia, China, Nova Téxtil
Zelandia
Linho 0,50 China, Franga, Bélgica, Téxtil, Tapetes
Bielorrusia, Ucrania
Kenaf 0,45 China, india, Tailandia Téxtil, Sacos
Coco 0,45 india, Sri Lanka Cordas, Tapetes, Escovas,

Colchodes, Horticultura,

Artesanato
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REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

Tabela 2.1: Taxa de produgao anual global de diferentes fibras naturais e seus respectivos

mercados (conclusao)

Fibras Taxa De Producgao Principais Paises Areas De Aplicagao
Naturais (Milhdes De Toneladas) Produtores

Sisal 0,30 Brasil, China, Tanzania, Artesanato, Cordas,

Quénia Barbantes etc.

Rami 0,15 China Téxtil

Abaca 0,10 Filipinas, Equador Papel, Sacos De Cha
Canhamo 0,10 China Téxtil, Tapetes

Seda 0,10 China, india Téxtil, Vestimentas
Henequén 0,03 México Cordas, Barbantes

Paina 0,03 Indonésia Travesseiros, Colchoes

Fonte: (VAN, 2009)

Segundo a Grand View Research (2018), o mercado global referente aos
compositos reforgados por fibras naturais foi avaliado em USD 4,46 bilhdes de dolares
em 2016, com uma provavel taxa de crescimento anual composta (CAGR) de 11,8%
de 2016 até 2024. A crescente demanda por produtos mais leves e a crescente
conscientizacdo sobre produtos verdes estdo entre as principais tendéncias que
aumentam seu crescimento do mercado. A Figura 2.2 retrata a receita de mercado

americana referente a crescente utilizagdo de fibras naturais.

Figura 2.2: Receita do mercado de compésitos de fibra natural dos EUA, por matéria prima,
2013-2024 (USD milhoes)

1510
1358.8 I I
2021 2022 2023

213 24 2015 2016 2017 2018 2019 2020 2024
®'\Wood ©=Cotton ©“Flax = Kenaf Hemp #=0Others

Fonte: Site Grandview Research
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2.2 FIBRAS VEGETAIS

REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

Segundo Young (1994), as fibras naturais de origem vegetal podem ser

agrupadas em cinco grupos diferentes, dependendo de sua origem, e sé&o

classificadas como:

» Fibras internas do caule: Retirada do floema da planta, tendo como exemplos kenaf,

rami, cdnhamo, piagava e juta.

> Fibras de sementes e frutos: Sao fibras extraidas das sementes/frutos da planta

como por exemplo a paina e o algodao.

> Fibras de folhas: Retirada da folha das plantas. Exemplos desta categoria sdo o

sisal, abacaxi, licuri e abaca.

» Fibras de gramineas: retiradas das hastes das plantas monocotiledéneas, como

por exemplo o trigo, arroz, milho, aveia, além do bambu e da cana de agucar.

» Fibras de Madeiras: Sao fibras provenientes do xilema de vegetais (angiospermas

e gimnospermas), tendo como exemplos os eucaliptos, abetos, pinus, entre outros.

Essas fibras sao lignoceluldsicas por natureza e sdo compostas por celulose,

hemiceluloses, lignina, pectina e ceras. A composi¢cao quimica de algumas fibras

vegetais é apresentada na Tabela 2.2.

Tabela 2.2: Composig¢ao quimica de algumas fibras vegetais (continua)

Nome da fibra Celulose (Wt. %)

Lignina (Wt. %)

Hemicelulose (Wt. %)

Abaca 56 — 63
Algodao 82,7
Banana 62 - 64
Bambu 26 — 65
Cana 45,0
Canhamo 70,2-74,4
Curaua 70,7 -73,6
Coco 37

Juta 61-715
Kenaf 45 - 57
Linho 71

Palma 70 - 82
Piacava 29

7-13
0,7-16
5

5-31
23
3,7-57
75-111
42
12-13
21,5
2,2
5-12
45

20-25

5,7

19

30

20
17,9-224
9,9

20,0

13,6 — 20,4
8-13
18,6 — 20,6

11
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Tabela 2.2: Composigao quimica de algumas fibras vegetais (concluséao)

Nome da fibra Celulose (Wt. %) Lignina (Wt. %) Hemicelulose (Wt. %)
Rami 68,6 — 76,2 0,6 -0,7 13,1 -16,7
Sisal 67 —78 8-11 10 - 14,2
Fonte: (MOHANTY et al., 2000; AQUINO, 2003; FAKIROV & BHATTACHARYYA, 2007; REDDY
et al., 2020)

A celulose € considerada o principal componente da estrutura da fibra,
proporcionando resisténcia, rigidez e estabilidade estrutural. Sua estrutura quimica -
Figura 2.3a - consiste em trés grupos hidroxila (OH), sendo que dois deles formam
ligagdes de hidrogénio dentro das macromoléculas de celulose (intramoleculares),
enquanto o resto do grupo forma ligagdes de hidrogénio com outras moléculas de
celulose (intermoleculares) (LEONARD & MARTIN, 2002).

A hemicelulose € uma mistura de varios polissacarideos vegetais, de peso
molecular inferior a celulose, que ocorre principalmente na parede celular primaria e
tem polimeros ramificados contendo cinco a seis acucares de carbono de estruturas
quimicas variadas - Figura 2.3b. Ja a lignina € amorfa, possui estrutura aromatica -
Figura 2.3c - e constitui uma classe de polimeros organicos complexos que formam
importantes materiais estruturais nos tecidos de suporte das plantas vasculares e de
algumas algas. As ligninas sao particularmente importantes na formagao das paredes
celulares, especialmente na madeira, garantindo rigidez e evitando o apodrecimento
(SAHEB & JOG, 1999; REDDY et al., 2020).

A pectina é composta por polissacarideos complexos, possuindo cadeias
laterais de ligagbes cruzadas com os ions de calcio e agucares arabinose. Além disso,
pequenas quantidades de componentes organicos (extrativos) e inorganicos (cinzas)
estédo presentes na estrutura da fibra. Os extrativos organicos sdo responsaveis pela
cor, odor e resisténcia a deterioracdo, enquanto os constituintes inorganicos
aumentam a natureza abrasiva da fibra (BLEDZKI & GASSAN, 1999).
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REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

Figura 2.3: Estrutura quimica da (a) Celulose, (b) Hemicelulose e (c) Lignina

e N
OH
HO T~ ~
Lo [0
\ O | ')
L O [ | 7/
HO oH \4; h

(b)

Fonte: (BLEDZKI & GASSAN, 1999)

As propriedades mecanicas de algumas fibras vegetais sdo apresentadas na
Tabela 2.3.

Tabela 2.3: Caracteristicas fisicas e mecanicas de algumas fibras vegetais

Massa espec. Absorgao Alongamento Resisténcia a Médulo de
Propriedades 3 . . .
real (g/m ) maxima (%) naruptura (%) tracdo (MPa) elastic. (GPa)

Coco (Cocos

1177 93,8 239-51,4 95-118 2,8
Nucifera)
Sisal (Agave

1370 110,0 49-54 347 - 378 15,2
sisalana)
Malva (Urena

1409 182,2 5,2 160 17,4
lobata)
Celulose para
papel imprensa

1200 -1500 400 nd 300 - 500 10-40

(Pinus elliottii -
princ.)
Bambu
(Bambusa 1158 145 3,2 73 - 505 51-4,6
vulgaris)
Piagava (Attalea

1054 34,4 -108 6 143 5,6

funifera)

Fonte: (AQUINO, 2003)
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REVISAO BIBLIOGRAFICA — FIBRAS

2.3 FIBRAS DE LICURI

O licuri (Syagrus coronata) — Figura 2.4 — pertence a familia das palmaceas
(Arecaceae). Essas palmeiras sdo na maioria das vezes arborescentes, raras vezes
trepadeiras ou acaules (AQUINO, 2003). Sao plantas nativas brasileiras, geralmente
cultivadas no norte de Minas Gerais, porgbes oriental e central da Bahia, sul de

Pernambuco, e nos estados de Sergipe e Alagoas (LORENZI, 2010).

Figura 2.4: (a) Folhas de licuri; (b) Licurizeiro

(b)

Fonte: Autoria propria

O licurizeiro possui em média de 3 a 10 metros de altura e 15 a 25 cm de
diametro, cujos frutos — Figura 2.5 — sdo de caracteristicas elipsoides, amarelados ou
amarronzados, de 2,5 a 3,0 cm de comprimento, com mesocarpo suculento e
adocicado (LORENZI, 2010).
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Figura 2.5: Fruto do licurizeiro

Fonte: Site Cerratinga (2022)

Considerada uma das principais palmeiras da regidao semiarida do Brasil,
constitui uma espécie de grande importancia social, econémica e ecologica nas suas
areas de ocorréncia, uma vez que desta planta podem ser aproveitados praticamente
todos os seus componentes.

De uma forma geral, as composi¢des das fibras de uma mesma espécie de
planta variam entre diferentes exemplares e, consequentemente, suas propriedades
também s&o distintas. Apesar disso, como um todo, as fibras de licuri possuem alto
teor de cera quando comparadas com outras fibras discutidas na literatura — vide
Tabela 2.4.

Tabela 2.4: Comparacéo do teor de ceras de algumas fibras vegetais e da fibra de licuri.

Fibras Ceras (%)
Algodao @ 0,6
Juta @ 0,5
Sisal 2 0,3
Rami @ 0,3
Linho @ 1,5
Paina ® 1,5
Licuri © 12,716

Fonte: (2 BLEDZKI & GASSAN, 1999); ® ANNUNCIADO, 2005; °LEAO, 2008).
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Em se tratando da composicdo quimica desta fibra, estudos realizados por

Ledo (2008) apresentam valores da composi¢éo quimica do licuri, como mostrado na

Tabela 2.5.

Tabela 2.5: Composi¢ao quimica da fibra de licuri.

Componente Valor médio (%)
a-Celulose 53,21 +4,08
Hemicelulose 11,61 + 1,07
Lignina 20,69 £ 0,14
Extrativos 20,86 + 1,30
Soluveis em agua fria 17,60 + 0,66
Cinzas 2,86 +0,02
Umidade 8,08 + 0,00
Cera 12,72 £ 0,38

Fonte: (LEAO et al.; 2008)

Em comparagdo com outras fibras naturais comumente encontradas na

literatura — Tabela 2.6 — o licuri tem menor teor de celulose que o sisal, algodao,

curaua e juta, porém superando em concentragao as fibras de coco.

Tabela 2.6: Composigao da fibra de licuri comparada as diversas fibras vegetais (continua)

Componente (%) | Licuri Sisal Coco Algodao Curaua Juta
36 —-43°
65,8 ¢
43,4k
67,0 © , 82,74
53,21F 46,0! 70,7-736°(61-71,52
a-Celulose 73,0¢ i 90,09
47,0
77,09
47,77
0,25%
10,1°¢ 15,01
Hemicelulose 11,61°f _ 5,749 9,9° 13,6 — 20,4 @
12,0¢ 21,0}
259
650 17,81
’ 27,2-338"
7,6° o 0,2"h
Lignina 20,69f 31,000 75-11,1°% | 12-132
9,94 1,09
41-45¢
12,0°¢
45,8k
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Tabela 2.6 — Composicao da fibra de licuri comparada as diversas fibras vegetais (conclusao)

Componente (%) | Licuri Sisal Coco Algodao Curaua Juta
4,07
Extrativos 20,86 6,2°¢ - - _
6,8f
Solaveis em agua| 17,60° 16,2 @ - 108@ - 1,128
0,8f
Cinzas 2,86f 3,1¢ 0,64 — _
2,22k
. 6,09
Umidade 8,08f 129 8,09 — _
11,7°¢
Cera 12,72F 2,0¢@ - 0,62 - 0,5

Fonte: 2YOUNG, 1994; ® AQUINO et al., 2008; ° SYDENSTRICKER et al., 2003; ¢ BLEDZKI &
GASSAN, 1999; ¢ GEETHAMMA et al., 1998; f LEAO, 2008; 9 EDWARDS et al., 1997; " KELLEY et
al., 2004; ' HILL et al., 1998; KHALIL et al., 2001; K KHEDAR!I et al., 2005

As fibras de coco apresentam maior teor de umidade do que as demais fibras,
que ficaram em uma faixa semelhante, sem variagdes significativas. As fibras de sisal
e licuri apresentaram teores de cinzas substancialmente maiores do que as de coco e
algodao.

Quanto ao teor de soluveis em agua, as fibras de licuri apresentaram maior
percentual que todas as outras fibras, estando o teor do sisal bem préximo. Ja o teor

de extrativos de fibra de licuri também é muito superior aos das fibras citadas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA — MATRIZES POLIMERICAS

Etimologicamente falando, a palavra polimero origina-se do grego, onde Poli
significa “muitos” e Mero significa “partes”. Portanto, um polimero é uma longa cadeia
de moléculas formada por uma série de unidades basicas repetidas.

O numero de repeticdes dessa unidade basica em uma molécula de polimero
representa seu grau de polimerizagdo. Geralmente, maior polimerizagéo garante que
o produto tenha melhores propriedades fisicas, portanto, o objetivo da produgéo do
polimero sera a obtengédo dos chamados altos polimeros. No entanto, ao contrario dos
produtos quimicos comuns, os polimeros sdo na verdade uma mistura de moléculas
com diferentes pesos moleculares, que sao estatisticamente distribuidos em torno do
valor médio. Logo, o grau de polimerizagdo também é um valor médio, e representa o
comprimento médio das moléculas na resina (MANO & MENDES, 1999).

Existem diversos materiais poliméricos, e sua classificacao deriva-se do tipo de
aplicacao final ao qual o produto é submetido. Dentre os varios tipos de polimeros,
pode-se destacar os plasticos, os elastdbmeros (borrachas) e as fibras (CALLISTER &
RETHWISCH, 2021).

De uma forma geral, em se tratando da aplicagdo dos polimeros, tem-se que
as classificagdes citadas neste tépico referem-se mais amplamente ao termo resina.
A resina é uma substancia amorfa ou uma mistura de peso molecular médio ou alto,
insoltvel em &gua, mas soltvel em alguns solventes organicos. E encontrado na
forma de sodlido ou liquido muito viscoso a temperatura ambiente e amolece
gradualmente com o aquecimento. Todas as resinas naturais sao soluveis e fusiveis,
e todos os polimeros sintéticos que atendem as condi¢gdes acima sao também
chamados de resinas sintéticas (LEAO, 2013).

Sendo assim, as principais fungdes das matrizes poliméricas sdo (ARABPOUR
et al., 2020; ZHENG et al., 2019, DHAKAL & ISMAIL, 2021a):

» Ligar as fibras (reforgos) e transferir da carga aplicada as fibras;

» Isolar as fibras para que as fibras individuais possam atuar separadamente
(interface fibra-matriz);

» Oferecer bom acabamento superficial e usinabilidade;

» Oferecer protecéo as fibras contra desgastes mecanicos e ataques quimicos;
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» E por fim, dar a forma desejada ao produto acabado.

3.1 MATRIZES TERMOPLASTICAS E TERMOFIXAS

As matrizes poliméricas sdo geralmente conhecidas como plasticos e séo os
mais amplamente usados na fabricacdo de compdsitos. Essas matrizes séao
subdivididas em dois tipos: termoplasticos e termofixos/termorrigidos.

As matrizes termoplasticas tém alto peso molecular e moléculas de cadeia
longa que podem ser amorfas ou parcialmente cristalinas (STEWART, 2011). Na
maioria dos processos de fabricagcao, as matrizes termoplasticas sao aquecidas e, a
seguir, formadas por moldagem, injecao, extrusao ou termoformacéo, antes de serem
resfriadas para que o produto acabado mantenha sua forma. Esta operacdo é
reversivel e a capacidade de reaquecer matrizes termoplasticas oferece retrabalho e
possibilidade de formulagado de pellets, o que permite maior liberdade na fabricagcéo
(MALLICK, 2008; STEWART, 2011). Hoje existem muitos tipos de termoplasticos com
uma ampla gama de propriedades interessantes, podendo ser feitos tao flexiveis como
borracha, rigidos como metal e concreto, ou tdo transparentes como vidro, para uso
em muitos produtos.

N&o oxidam, possuem alta resisténcia a corrosdo e sao excelentes isolantes
térmicos e elétricos. Por sua leveza, alta resisténcia mecanica e resisténcia aos efeitos
do meio ambiente, os termoplasticos sdo um material ideal para diversas aplicacdes
(HSISSOU et al., 2021). Os termoplasticos, como matrizes em materiais compdsitos,
vém crescendo gradativamente devido a sua capacidade de reciclagem e rapido ciclo
de producéo (ARMENTIA et al., 2019).

Ja os termofixos sdo geralmente liquidos a temperatura ambiente, e se
solidificam durante sua aplicacao sob a influéncia do calor e de um aditivo denominado
catalisador. Eles sao entado transformados pelo cozimento, que € uma modificacao
quimica que consiste em uma ligacdo muito forte entre as moléculas em trés
dimensdes. Este processo € irreversivel e o material tratado torna-se infusivel e
insoluvel na maioria dos solventes (alcoois, cetonas e hidrocarbonetos). Em geral, séo
mais rigidas que as matrizes termoplasticas, resistem melhor a fluéncia e sao

adequadas para moldar pegas grandes com fibras curtas, longas ou em forma de
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tecidos (SABA & JAWAID, 2018).

As matrizes termofixas s&o resinas, no qual formam ligagdes cruzadas durante
a cura (endurecimento) e isso dificulta o deslizamento das moléculas umas pelas
outras (CHAWLA, 2012), resultando em soélidos frageis vitreos, a exemplo das
matrizes poliésteres, fendlicas, epdxis e poliuretanas. As estruturas reticuladas
fornecem a estabilidade térmica do polimero, assim como prendem as cadeias entre
si para resistir aos movimentos vibracionais e rotacionais da cadeia a temperaturas
elevadas, sendo que o rompimento destas ligagdes s6 ocorrera em temperaturas
muito elevadas (DHAKAL & ISMAIL, 2021a). Os termofixos usados ou residuais n&o
podem ser reutilizados ou reciclados e se decompdem em alta temperatura.

A comparagao entre polimeros termoplasticos e termorrigidos em termos de

suas principais vantagens e desvantagens sao destacadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1: Principais vantagens e desvantagens de polimeros termofixos e termoplasticos

Vantagens Desvantagens
Termorrigidos . Baixa viscosidade da resina; 3 Propenso a fragilidade;
. Bom umedecimento da fibra; . Nao reciclavel por meio
. Excelente estabilidade térmica de técnicas padrao;
quando curado; . N&o pos-deformavel.
. Resistente quimicamente;
. Melhor resisténcia a fluéncia do

que termoplasticos.

Termoplasticos ° Reciclavel; . Baixo fluxo de fuséo;
. Facil de reparar por soldagem e . Precisa ser aquecido
ligacdo com solvente; acima do ponto de
. Pos-deformavel; fusdo para fins de
o Boa resisténcia ao impacto. processamento.

Fonte: (NORDIN et al., 2013)

3.2 POLIESTER

Uma resina de poliéster insaturada contém varias ligagdes duplas C=C. Uma

reacao de condensagao entre um glicol (etileno, propileno ou dietilenoglicol) e um
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acido dibasico insaturado (maleico ou fumarico) resulta em um poliéster linear que
contém ligagdes duplas entre certos atomos de carbono. O termo insaturado significa
que existem locais reativos na molécula (CHAWLA, 2012).

O poliéster insaturado tem resisténcia adequada a agua e a uma variedade de
produtos quimicos, intempéries, envelhecimento e, por ultimo, mas ndo menos
importante, € muito barato. Ele pode suportar temperaturas de até cerca de 80 °C e
encolhem em média de 4 a 8% na cura. A Tabela 3.2 fornece algumas propriedades

importantes do poliéster a temperatura ambiente.

Tabela 3.2: Algumas caracteristicas importantes do poliéster

Densidade Resisténcia, Moédulo Coeficiente CTE, a Encolhimento Temperatura

p (g/cm?) o (MPa) de de (108K nacura(%) de utilizagio
Young, Poisson,v (°C)
E (GPa)
1,1-1,4 30-100 2-4 0,2-0,33 50-100 5-12 80

Fonte: (CHAWLA, 2012)

O poliéster insaturado é uma resina termofixa comumente usada como material
de matriz em compdsitos poliméricos. Comumente referido apenas como poliéster,
este é muito diferente do poliéster saturado, que é termoplastico (LEAO, 2013).

A resina de poliéster insaturada tem estrutura amorfa e é obtida por
polimerizagdo de condensagdo de um acido dibasico insaturado e um glicol
(comumente polipropilenoglicol). Para uso em compdsitos, sua aplicagao inicia-se na
forma de um liquido muito viscoso. O estireno € usado para controlar a viscosidade
da resina, e estdo a resina sofre uma reacédo de cura envolvendo uma cadeia de
ligagdes cruzadas que leva ao endurecimento. Um catalisador (comumente, perdxido
de metiletilcetona, MEKP) é usado para iniciar a reagao de cura.

A outra resina de poliéster saturado, € um polimero termoplastico conhecido
como tereftalato de polietileno ou PET (as vezes PETE). O PET é um material
semicristalino feito por uma reagao de esterificagdo entre o acido tereftalico e o
etilenoglicol para produzir o monémero PET, com agua como subproduto. O

monémero PET €& submetido a polimerizacdo por meio de uma reacdo de
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policondensacao de mondmeros. Curiosamente, o etilenoglicol € um subproduto desta

reacdo, que é naturalmente reciclado (CHAWLA, 2012).
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA - MATERIAIS COMPOSITOS

Os materiais compdésitos existem ha séculos, no entanto ndo se tem nenhum
registro de quando as pessoas comegaram a utiliza-los. Algumas das primeiras
evidéncias de seu uso datam dos egipcios, a quem se atribui a introdugdo de madeira
compensada, papel maché e o uso de palha e lama para fortalecer os tijolos. Da
mesma forma, as antigas civilizagbes Inca e Maia usavam fibras vegetais para
fortalecer os tijolos e a ceramica. Espadas e armaduras também eram revestidas para
adicionar forca na época medieval, a exemplo da espada Samurai, que era produzida
dobrando e remodelando repetidamente para formar um compdsito de varias
camadas. Os esquimds usavam musgo para fortalecer o gelo na formacgao de iglus, e
utilizando-se do mesmo principio, crinas de cavalos eram adicionados no gesso para
aumentar a resisténcia (STAAB, 2015).

Os materiais estruturais podem ser categorizados em quatro grupos principais:
metais, ceramicas, polimeros e compdsitos. Esses materiais tém sido usados pelas
civilizacbes desde o inicio dos tempos e sua importancia relativa para varias
sociedades ao longo da histéria tem sofrido variagdes. Ashby (1987) apresenta de
forma cronolégica, uma estimativa de como a importancia relativa de cada grupo
variou, desde 10.000 a.C até o ano de 2020. Essas informagdes sdo ilustradas na
Figura 4.1 e vale ressaltar que a importancia relativa de cada grupo de materiais nédo
esta associada a nenhuma unidade de medida especifica.

Os avancos na tecnologia de materiais normalmente tém suas origens em
aplicagdes militares e sé entdo é que adquirem um uso mais geral na sociedade em
gue vivemos. Isso é visto no aumento acentuado da importancia relativa de materiais
compésitos a partir de 1960, quando a corrida pelo espago dominou muitos aspectos
da pesquisa e desenvolvimento. Da mesma forma, o programa Strategic Defense
Initiative (SDI) na década de 1980 estimulou o aumento das atividades de pesquisa
no desenvolvimento de novos produtos. Os avangos na pesquisa de sistemas de
materiais, técnicas de fabricagcao e o custo reduzido das matérias-primas tornaram o
uso de materiais compoésitos uma pratica comum na maioria dos aspectos da vida
cotidiana, e prevé-se que sua importancia aumente de forma significativa nas
préximas décadas (STAAB, 2015).
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Figura 4.1: Importancia relativa do desenvolvimento dos materiais ao longo da historia
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Fonte: (ASHBY, 1987)

Nos ultimos 30 anos, os compositos poliméricos tém sido um dos materiais
mais atraentes devido as suas propriedades versateis. Esses materiais sdo reforcados
em sua grande maioria com varios tipos de fibras (sintéticas e naturais) (BHARDWAJ,
2017; DHAKAL & SAIN, 2019). Devido as varias propriedades dos materiais
compositos, diferentes setores-chave da industria estdo cada vez mais usando
compositos em vez de materiais metalicos em muitas aplicagbes estruturais e
semiestruturais.

Os compésitos geralmente usados em aplicagdes estruturais sao classificados
como de alto desempenho. Eles sdo normalmente feitos de materiais sintéticos, tém
altas taxas de razao resisténcia/peso e requerem ambientes de fabricagao controlados
para um desempenho ideal. Com isso, novas combinacdes de reforco/matriz e até
mesmo novos materiais sdo constantemente desenvolvidas, criando uma prospeccao

de mercado bastante promissora nesta area.
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41 CLASSIFICACAO DOS MATERIAIS COMPOSITOS

Os materiais compdésitos sao classificados de acordo com o tipo de matriz ou

tipo reforgo, como segue:

4.1.1 Classificacao conforme matriz

4.1.1.1 Matriz polimérica

Os compositos com matriz polimérica (CMP ou PMC - polymer-matrix
composite) consistem em uma resina polimérica como fase matriz, com fibras como o
meio de reforco. Essa resina por sua vez é um plastico reforgcado com alto peso
molecular (CALLISTER & RETHWISCH, 2021).

4.1.1.2 Matriz ceramica

Os compdsitos com matriz ceramica (CMC — ceramic-matrix composite) séo a
base de ceramicas geralmente associadas ao carboneto de silicio (SiC), 6xido de
aluminio (Al203), fibras de nitreto de silicio (SiN), dentre outros. Devido a deformagéo
de ruptura da matriz ser menor do que a deformacgao de ruptura das fibras, os CMCs
sdo chamados de compésitos inversos, enquanto na maioria dos compositos
poliméricos e metalicos, o fendbmeno é exatamente o inverso. Portanto, em condigdes
de carregamento, € a matriz que falha primeiro, a fim de evitar uma falha precoce das
fibras quebradigas (RAJAK et al., 2019).

4.1.1.3 Matriz metalica

Os compésitos com matriz metalica (CMM ou MMC — metal-matrix composite)
constituem uma classe de material cuja matriz € um metal ductil. Esses materiais
podem ser usados em temperaturas de servico mais elevadas que seus respectivos
metais de base; além disso, o reforgo pode melhorar a rigidez especifica, a resisténcia
especifica, a resisténcia a abrasao, a resisténcia a fluéncia, a condutividade térmica e
a estabilidade dimensional (CALLISTER & RETHWISCH, 2021).
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4.1.2 Classificagao conforme reforgo

4.1.2.1 Compésito reforcado com particulas

Nesses compdsitos as particulas curtas sao usadas como reforgos, e com base
no tamanho médio delas, o compdsito pode ser classificado como reforcado por
particulas grandes ou reforgados por dispersao. O termo compdésito particulado refere-
se especificamente aos sistemas em que as particulas dispersas sao relativamente
grandes (com, pelo menos, varios micrometros de didmetro) e estdo presentes em
concentracoes relativamente altas (maiores que 25% em volume e frequentemente
entre 60% e 90% em volume). Ja o termo reforgado por dispersao refere-se a
compésitos cujas particulas variam em torno de 0,01 a 0,1 ym (SHACKELFORD,
2008).

4.1.2.2 Compésito reforcado com fibras

Constituem a classe de compdsitos mais amplamente utilizada no mercado,
possuindo 6timas propriedades mecanicas e elevada resisténcia e/ou rigidez em
relacdo ao peso. Dependendo da relacao resisténcia/peso e da orientagao das fibras,
os compositos reforgados por fibras sao divididos em trés grupos principais: fibras
continuas/longas alinhadas, descontinuas/curtas alinhadas, e descontinuas
orientadas aleatoriamente (EGBO, 2020).

4.1.2.3 Nanocompdsitos

Sao compésitos que possuem um componente que tem pelo menos uma
dimensao na faixa do nanémetro, que geralmente sera a fase de reforgo, podendo ser
nanotubos, nanofibras ou nanoparticulas. Embora possam ter uma matriz metalica ou

ceramica, a matriz polimérica € mais comum (CHAWLA, 2012).

4.1.2.4 Compositos estruturais

Tal como o nome indica, um compdsito estrutural € um sistema de compdsitos
cuidadosamente arranjados e mantidos juntos com um material adesivo homogéneo

(CHAWLA, 2012). Existem dois tipos principais de compdsitos estruturais: compdsitos
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laminados e painéis-sanduiches. Um compésito laminado é feito de laminas ou painéis
bidimensionais colados uns nos outros, ja os painéis-sanduiche consistem em duas
laminas externas, ou faces, que estao separadas e unidas por um adesivo a um nucleo
espesso mais leve e que normalmente apresenta um baixo moédulo de elasticidade
(CALLISTER & RETHWISCH, 2021).

42  APLICAGCOES

Nas ultimas décadas, os compésitos tém sido amplamente utilizados em
diversos setores da industria, como construgdo, transporte, maritimo e esportivo,
devido as suas excelentes propriedades especificas, resisténcia a corrosdo e baixa
necessidade de energia de processamento. Algumas dessas aplicagdes sao

apresentadas a seguir.

4.2.1 Automotiva

4.2.1.1 Componentes internos

Devido a alta sensibilidade das fibras vegetais a estabilidade térmica, baixa
inflamabilidade e a suscetibilidade a absor¢ao de umidade, os compésitos reforgados
com fibras vegetais sdo muito utilizados na confec¢ao de pegas internas, painéis de
portas e pecas de acabamento, como almofadas dos assentos, encostos, tampas
internas de porta-malas, porta-luvas, apoio de braco e forros. Entretanto o uso desses
compositos € pouco utilizado na produgado de pecas exteriores (BAVAN & KUMAR,
2010). Além do uso em pegas de acabamento, as fibras vegetais também séao

utilizadas para isolamento termoacustico.

4.2.2 Aeroespacial

4221 Estrutura da aeronave

O material estrutural da aeronave deve resistir a uma grande variagao de
temperatura, preservando suas propriedades mecanicas desejadas com minima
tolerancia a danos. Compésitos poliméricos possuem elevadas resisténcia e rigidez,

podendo substituir ligas convencionais a base de aluminio.
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No Boeing 787 Dreamliner, avido a jato com duas turbinas de tamanho médio e
longo alcance, os materiais compdésitos correspondem a 50% em peso, enquanto as
ligas de aluminio correspondem a 20%. O esquema dessa aeronave € visto na Figura
4.2 (CALLISTER & RETHWISCH, 2021).

Figura 4.2: Localizagao dos varios tipos de materiais usados no Boeing 787 Dreamliner

ab
et

i
o
LA
v
st

gt

- Laminada de carbano
‘ Sanduiche de cartano
. Citros compdsitos
| Aluminia
Ttinio

- Outras

Fonte: (CALLISTER & RETHWISCH, 2021)

4.2.3 Maritima
4.2.3.1 Antibioincrustacao

Bioincrustagdo € o acumulo, colonizagéo e ataque de organismos em niveis
Micro € macroscopico que causam problemas graves como corrosdo, distorgao,
alteracao de superficies submersas em agua, aumento de peso e arrasto, levando a
reducdo da velocidade da embarcagdo e custos adicionais de até 40% em
combustivel. O uso de revestimento nano-compdésito com o método de deposicéo
eletrolitica confere uma solugao para estes problemas. Os nano-materiais possuem
propriedades antimicrobianas eficazes que criam um biofilme, agindo como uma
barreira entre a superficie do material estrutural e o ambiente marinho (RAJAK et al.,
2019).
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4.2.3.2 Cascos e estruturas maritimas

Para o desenvolvimento de cascos e estruturas de embarcagées maritimas,
compositos hibridos de vidro e carbono s&o utilizados. Esses compdsitos sédo leves,
produzidos de forma rapida, resistentes e de alta durabilidade, garantindo elevada
eficiéncia em ambientes marinhos. Compdsitos a base de epdxi com nano tubos de
carbono constituem a principal classe de compdsitos usados na industria naval
(RAJAK et al., 2019).

4.2.4 Outras aplicagoes
4.2.4.1 Construgao Civil

Compésitos reforgados com fibra de carbono e fibra de vidro sdo usados
extensivamente em industrias da construcao civil. As aplicagbes incluem cabos feitos
de compdsitos como ancora para edificios resistentes a terremotos, pontes e concreto
pré-moldado.

Compésitos poliméricos reforgados por fibras naturais também tem sido
utiizado como uma alternativa ecoldgica a utilizagdo das fibras sintéticas na
construcao civil. Além disso, ha diversos trabalhos relatados que destacam o uso de
residuos sélidos gerados a partir da produgao agricola e industrial e sdo usados como
reforcos na construgdo (DHAKAL & ISMAIL, 2021b).

4.2.4.2 Materiais esportivos

Compésitos reforgados com fibra de carbono tém sido usados em artigos
esportivos devido a sua leveza e étima relagéo resisténcia / peso. Varas de pesca,

raquetes de ténis, bicicletas de corrida sdo alguns dos exemplos.

43 COMPOSITOS POLIMERICOS

4.3.1 Visao geral e propriedades

Os compositos poliméricos constituem uma das classes de materiais mais
promissoras do ultimo século. Recentemente, os compdsitos reforcados com fibras
sintéticas ou naturais (FRCs) vém ganhando cada vez mais importancia a medida que
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aumenta a necessidade de materiais leves e de alta resisténcia para usos especiais,
a exemplo das industrias automobilisticas, aeroespaciais, biomédicas e de
construcgao.

Os compésitos poliméricos apresentam inumeras vantagens em relagao aos
compositos que possuem outros tipos de matrizes (LEAO, 2008), o que justifica ndo
sO sua ampla utilizacdo no mercado, mas também o crescimento exponencial de
pesquisas nesta area. Assim, é possivel exemplificar algumas dessas caracteristicas
vantajosas, como segue:
> Leveza — Devido ao peso especifico das resinas e das fibras de reforco, os
produtos fabricados a partir dos compdésitos poliméricos apresentam um baixo peso
especifico;
> Resisténcia Quimica - Apresentam excepcional inércia quimica permitindo sua
utilizagdo em ambientes agressivos quimicamente;
> Durabilidade — Apresentam alta durabilidade gragas a sua composicao e as
ligagbes cruzadas presentes nos polimeros formadas durante o processo de
moldagem;
> Resisténcia Mecanica — Apresentam excelente resisténcia mecanica devido as
suas caracteristicas e a variedade de combinagbées que podem ser realizadas entre
as resinas eos materiais de reforgo;
> Resisténcia as Intempéries — Apresentam grande resisténcia aos efeitos do
vento, da umidade, do sol e das oscilacbes térmicas. Além disso, quando
caracteristicas ndo usuais sédo requeridas, aditivos como protetores de UV, agentes
anti-dust e resinas especiais sdo amplamente utilizaveis;
> Facilidade na Manutencao — Apresentam faceis e simples técnicas de reparo
€ manutencéo;
> Flexibilidade Arquitetdnica — Os compésitos tém uma grande vantagem sobre
outros materiais estruturais, pois moldes com formas complexas sao facilmente

adaptaveis aos processos em utilizagao.
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4.3.2 Fatores que afetam as propriedades dos compoésitos

4.3.2.1 Estrutura da fibra vegetal

A estrutura da celulose nas fibras é diferenciada por regides cristalinas e
amorfas. Muitas ligagdes de hidrogénio intramoleculares sdo formadas na regido do
cristalito, criando blocos de celulose e dificultando outras penetragdes quimicas.
Entretanto, os corantes e resinas sdo absorvidos facilmente pela regiao amorfa, onde
os grupos hidroxila hidrofilicos presentes sdo combinados com moléculas de agua da
atmosfera, que por sua vez séo presas pela hemicelulose, lignina, pectina e as ceras
presentes nas fibras. Isso torna a fibra hidrofilica e de carater polar, o que diminui a
compatibilidade com a matriz ndo polar / hidrofébica (MWAIKAMBO & ANSELL,1999;
LEONARD & MARTIN, 2002; ABDELMOULEH et al., 2007). Para a distensdo da
regido cristalina, a eliminacdo dos grupos hidroxila hidrofilicos e a remog¢ao das

impurezas superficiais (ceras), a fibra natural precisa ser modificada quimicamente.

4.3.2.2 Estabilidade térmica das fibras

Os constituintes estruturais da fibra (celulose, hemiceluloses, lignina etc.) sao
sensiveis a diferentes faixas de temperatura. Foi relatado que a lignina comega a se
degradar em uma temperatura em torno de 200 °C e as hemiceluloses e os
constituintes celuldsicos se degradam em temperaturas mais altas (JOSEPH et al.,
2003). A estabilidade térmica da fibra pode ser aumentada removendo certa
proporgdo de hemiceluloses e constituintes de lignina por diferentes tratamentos
quimicos. A degradacdo das fibras naturais € uma questdo importante no
desenvolvimento de compésitos tanto na fabricacdo quanto nos materiais em servigo
(TAJ et al., 2007; SGRICCIA et al., 2008).

4.3.2.3 Comprimento, carregamento e orientagédo das fibras

As propriedades mecanicas dos compdsitos dependem de varios fatores como
comprimento da fibra, carregamento e orientagéo da fibra na matriz. Quando uma
carga € aplicada a matriz, a transferéncia de tensao ocorre por cisalhamento na
interface ao longo do comprimento e das extremidades da fibra. A extensdo da
transferéncia de carga € uma fungdo do comprimento critico da fibra (relagdo de
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aspecto), a diregdo e orientagcao da fibra e a compatibilidade entre as interfaces
fibra/matriz. Dependendo da orientacido da fibra na matriz, trés tipos de compdsitos
sdo preparados. Em primeiro lugar, os compodsitos de fibra alinhados
longitudinalmente geralmente tém maior resisténcia a tracdo, mas menor resisténcia
a compressao (devido a flambagem da fibra). Em segundo lugar, as fibras
direcionadas transversalmente sofrem uma resisténcia a tragcado muito baixa, que é
menor do que a resisténcia da matriz. Finalmente, os compositos de fibra curta
orientados aleatoriamente tém diferentes propriedades mecanicas. Isso se deve as
complexidades da distribuicdo de carga em diferentes diregcbes ao longo das
interfaces. Ao controlar fatores como a razao de aspecto, a dispersao e a orientacao
das fibras, melhorias consideraveis nas propriedades podem ser realizadas
(MWAIKAMBO & ANSELL,1999; JOSEPH et al, 2003; FAKIROV &
BHATTACHARYYA, 2007).

4.3.2.4 Presenca de vazios

Durante a insergao da fibra na matriz, o ar ou outras substancias volateis podem
ficar presos dentro dos compdsitos e apds o processo de cura, micro vazios sao
formados ao longo das fibras individuais e nas regides ricas em matrizes. Isso causa
falha repentina dos compodsitos e contribui para propriedades mecanicas
inadequadas. A taxa de cura e resfriamento dos compdsitos também sao
responsaveis pela formagao de vazios (JOSEPH et al., 2003). Alto conteudo de vazios
(mais de 20% em volume) é responsavel por menor resisténcia a fadiga, maior
afinidade a difusdo de agua e aumento da variagao (dispersédo) nas propriedades
mecanicas. Compdsitos com maior conteudo de fibra apresentam maior risco de
formacgao de vazios (VAXMAN et al., 2004).

4.3.2.5 Absorcao de umidade das fibras

As fibras lignoceluldsicas s&o hidrofilicas e absorvem umidade. Muitas ligacdes
de hidrogénio (grupos hidroxila —OH) estdo presentes entre as macromoléculas na
parede celular da fibra. Quando a umidade da atmosfera entra em contato com a fibra,

a ligacao de hidrogénio se quebra e os grupos hidroxila formam novas ligagdes de
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hidrogénio com as moléculas da agua. A secao transversal da fibra passa a ser o
principal acesso de penetragdo da agua. A interacao entre a fibra hidrofilica e a matriz
hidrofébica causa inchago da fibra dentro da matriz. Isso resulta no enfraquecimento
da resisténcia de uniao na interface, o que leva a instabilidade dimensional, fissuragcao
da matriz e fracas propriedades mecanicas dos compadsitos (ZAKARIA & POH, 2002).
Portanto, a remocao da umidade das fibras € uma etapa essencial para a preparacao
de compositos. A absorcdo de umidade das fibras pode ser reduzida eliminando
grupos hidroxila hidrofilicos da estrutura da fibra por meio de diferentes tratamentos
quimicos (WANG et al., 2007).

4.3.3 Processos de fabricagcao dos compaésitos poliméricos

Os compdsitos sao fabricados por meio de uma variedade de técnicas
diferentes, podendo haver em alguns casos uma combinagdo de dois ou mais
processos. As técnicas de fabricacdo sao escolhidas com base no tipo de matriz,
material de reforgo utilizado, caracteristicas finais desejadas para a pega
confeccionada (formato, dimensao e propriedades) e em relagéo a escala de produgéo
demandada pelo processo. Esses processos sao subdivididos em quatro grupos
diferentes: molde aberto, molde fechado, moldagem de polimero fundido e técnicas

avancadas de processamento (manufatura aditiva).

4.3.3.1 Laminagdo manual (Hand lay-up)

E o processo de fabricacdo de compdsitos em molde aberto mais comum e
amplamente utilizado, pois requer menos quantidade de equipamentos. Neste
processo, um gel coat é aplicado a um molde aberto e, em seguida, camadas
sucessivas de resina (matriz / material aglutinante) e fibras de refor¢go que podem estar
na forma de tecidos, mantas, mechas trangadas ou simplesmente ligadas sao
aplicadas manualmente para fazer uma estrutura compdsita de polimero reforgado
com fibra (DAVIM et al., 2004; AL-QURESHI, 2001). Escovas e rolos rotativos sédo
usados para forgar a resina contra os tecidos a fim de remover bolhas de ar, conforme

exibido na Figura 4.3. Ndo ha necessidade de calor para o processo de cura, e 0s
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laminados séo deixados até que sejam curados naturalmente a temperatura ambiente
(BALASUBRAMANIAN et al., 2018).

Figura 4.3: Processo de laminagao manual (Hand lay-up)

Reinforcement

s Resin Hand Roller
aminate

Contact Mold Gel Coat
Fonte: (CHAWLA, 2012)
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5 REVISAO BIBLIOGRAFICA - INTERFACE
Em escala macro, a interface € o limite comum entre o reforco e a matriz
polimérica, por meio da qual a carga é transferida da matriz para as fibras com base

na compatibilidade entre ambas as fases, conforme ilustrado na Figura 5.1.

Figura 5.1: llustragao esquematica da interfase no compaésito

Matrix
/

O ~ - Matrix of different properties
Interface \
: : Q Interphase

\
Reinforcement =

Reinforcement of different properties

Reinforcement

Fonte: (HUANG et al., 2021)

Em escala micro, esse limite € uma regido de transicdo denominada interfase,
gue possui uma zona de extensao de volume finito, onde as propriedades quimicas,
fisicas e mecanicas variam continuamente ou de forma gradual desde o reforgo até a
matriz (KIM & MAI, 1998a). Sendo assim, as fibras nos compdsitos poliméricos podem
ser divididas em duas partes. Uma parte ndo entra em contato com a matriz e
permanece com as propriedades das fibras originais e a outra parte da fibra é afetada

pela matriz, de forma que as propriedades diferem da fibra original.

5.1  MECANISMOS DA INTERFACE

Os mecanismos de formacio da interface em materiais compésitos incluem
atracdo fisica entre corpos eletricamente neutros; entrelagamento molecular;
interdifusdo; atracao eletrostatica; ligacdo quimica; ligagdo de reacdo; e ligagao
mecanica (DRZAL et al., 1983), como mostrado na Figura 5.2. Além disso, existem
também algumas forgas de baixa energia, como ligagbes de hidrogénio e forgas de
Van der Waal.
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Figura 5.2: Ligagao interfacial formada por (a) entrelagamento molecular; (b) Inter difusdo de
elementos; (c) atragao eletrostatica; (d) reagao quimica entre grupos nas superficies de reforgo
e matriz; (e) formagao por reagédo quimica de um novo composto; (f) intertravamento mecanico

I Matrix l Matrix Matrix

~ Molecule M\\ PO DD

: NN & Atom

., chain > M v @ @ @ @ @
[ Reinforcement J /Reinforceme.’rit Reinforcement
(a) (b) (c)
| Matrix I Matrix Matrix

A\ A\ A\ /f\\ Functional ‘%: New T~
B B B B/ group compound

| Reinforcement | Reinforcement Reinforcement
(d) (e) ()

Fonte: (HUANG et al., 2021)

No processo de formagao da ligagao interfacial, antes que o reforgo e a matriz
entrem em contato um com o outro, as atragdes fisicas (incluindo atragao eletrostatica
e atragdo fisica entre corpos eletricamente neutros) tendem a ocorrer primeiro. Apos
o contato do reforco e da matriz, outros mecanismos como o entrelagamento
molecular e a Inter difusdo comegam a operar. A ligagao final entre o refor¢o e a matriz
pode ser formada tanto por todos os mecanismos trabalhando separadamente ou de
forma colaborativa (KIM & MAI, 1998b).

A atracgéo fisica entre corpos eletricamente neutros forma a ligagao interfacial
por meio das interacoes de elétrons em escala atbmica, sendo a molhabilidade —
capacidade dos liquidos de se espalharem na superficie sélida — normalmente usada
para caracterizar esta atragao fisica (KIM & MAI, 1998b).

Com base na equagao de Dupré, o trabalho termodinamico é usado para
descrever a molhabilidade da matriz (liquida) ao reforgo (sélido). A relagao entre a
energia da interface (Yinterface), @ energia da superficie do reforgo (Yreforco), @ €nergia
da superficie da matriz (Ymatiz) € a energia de adeséo entre o reforco e a matriz
(Binterface) € dada pela Equagéo 5.1 (HUANG et al., 2021):

Yinterface = Yrefor¢o + Ymatriz — finterface (Eq. 5.1)
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De acordo com a equacgao de Young, para uma gota de liquido em um solido,
como mostrado na Figura 5.3, as energias de superficie e interface também estéao

relacionadas ao angulo de contato na interface 6, conforme mostrado na Equagéao 5.2:

Yrefor¢o = Yinterface + Ymatriz * cos 0 (Eq.5.2)

Figura 5.3: Angulo de contato e energia de superficie

Y~matriz

MATRIZ

REFORCO

Fonte: (HUANG et al., 2021)

Substituindo a Equacéo 5.2 na Equagao 5.1, a energia de adeséo pode ser
calculada através da Equacao 5.3, também conhecida como equagao Young—Dupré
(HUANG et al., 2021).

Binterface = Ymatriz * (1 + cos ) (Eq. 5.3)

A equagao de Young-Dupré pode ser modificada inserindo o fator de
rugosidade (r) com base na suposi¢cao de que as ranhuras na superficie rugosa sao
completamente preenchidas por liquido (HUANG et al., 2021). O fator de rugosidade
€ definido como a relagéo entre a area da superficie rugosa real e a superficie lisa. A

equacao de Young-Dupré modificada € apresentada como:

Yreforgo * r = Yinterface * r + Ymatriz * cos 0r (Eq. 5.4)

Onde 6r € o angulo de contato na superficie rugosa.
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A Inter difusdo na interface indica que os atomos e moléculas do material
fibroso se difundem no material polimérico, com base no equilibrio termodindmico
entre as fibras e a matriz. Essas moléculas difundidas por sua vez, podem ser
entrelagadas com outras moléculas, sendo diretamente influenciada pela temperatura
ambiente (KIM & MAI, 1998b).

A atragao eletrostatica ocorre quando ha uma diferenga na carga eletrostatica
entre as superficies da fibra e da matriz devido a um desequilibrio de elétrons ou ions,
conforme mostrado na Figura 5.2(c). A forga da interface é dependente da densidade
de carga (HUANG et al., 2021).

A ligagdo quimica na interface é formada pela conex&do de grupos quimicos
compativeis entre o refor¢co e a matriz. Uma maneira comum de melhorar a ligagéo
quimica é utilizar agentes de acoplamento, a exemplo do silano. Nas moléculas do
silano, uma extremidade pode reagir com grupos hidroxila (grupos hidrofilicos) da fibra
vegetal; a outra extremidade reage com os grupos hidrofébicos da matriz (PICKERING
et al., 2016).

E por fim, o intertravamento mecanico ocorre entre a matriz e a superficie
rugosa da fibra. A rugosidade da superficie da fibra podem ser os vales regulares ou
irregulares, protuberancias e fendas da superficie da fibra (LIU et al., 2012). Quando
a superficie € mais aspera, a area de ligacado entre a matriz e a fibra aumenta e,

portanto, a resisténcia da ligagao tende a ser maior.

5.2 ABSORGCAO DE AGUA

A entrada de umidade nos compdsitos € bastante danosa. A exposicéo a longo
prazo em ambientes agressivos (altas temperaturas e umidade) durante sua vida util,
pode levar a uma deterioragao significativa nas propriedades, especialmente para
compositos reforgados com fibras naturais. Esses compositos geralmente degradam
e perdem sua integridade estrutural quando sao expostos a umidade e as condigdes
climaticas extremas. Os ambientes higrotérmicos extremos (condi¢des extremas
envolvendo temperatura e umidade), corrosao e radiagao UV enfraquecem a interface
fibra/matriz e influenciam severamente as propriedades mecanicas, fisicas e térmicas
(DHAKAL et al., 2007; AKIL et al., 2009).
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A absorg¢ao de agua cria estruturas heterogéneas em materiais compositos, o
que nao soO influencia as propriedades mecanicas, mas afeta a temperatura de
transicdo vitrea, a condutividade térmica e o mdédulo de armazenamento como
resultado de uma interface fibra/matriz danificada.

Nos compésitos reforgados com fibras vegetais, devido a presenga do grupo
hidroxila e de composi¢des quimicas e estruturas morfoloégicas complexas, ocorre alto
percentual de absorcido de umidade quando exposto a condicbes umidas. Este
fenbmeno também restringe a compatibilidade e adesdo com matrizes poliméricas néo
polares.

A absorgéo de umidade por um compésito de fibra vegetal leva ao inchago da
fibra ou até mesmo podendo resultar em uma quebra hidrolitica de qualquer ligagao
quimica entre a fibra e a matriz, e com isso, acarretando a degradagao da interface
fibra/matriz. Quando a interface é enfraquecida, a capacidade de transferéncia de
carga da matriz para as fibras do reforco é reduzida e as propriedades mecanicas
gerais sao significativamente depreciadas (DHAKAL et al., 2007).

Os testes de absorgdo de umidade s&do conduzidos seguindo diferentes
padrdes, no entanto eles normalmente sdo conduzidos em temperatura ambiente e
temperaturas elevadas com diferentes niveis de umidade. A absor¢cao de umidade é
medida usando a Equacéao 5.5, que permite calcular a porcentagem de absorgéo de
agua nos compositos poliméricos medindo a diferengca de peso entre as amostras

imersas em agua e a amostra em estado seco (DHAKAL et al., 2015).

M, = %W % 100 (Eq. 5.5)

Wo

Onde M é a absorcao de umidade e Wo e Wt sdo a massa do espécime antes
e durante o envelhecimento, respectivamente.

A partir da curva de absorgdo de umidade (ganho de umidade versus raiz
guadrada do tempo), a taxa na qual a agua se move da superficie para o interior das
amostras € descrita pelo coeficiente de difusdo de agua. O coeficiente de difusdo Dx,
um parametro na lei de Fick, é usado para determinar a taxa de absorgédo de agua e
€ calculado usando a Equacgao 5.6 a partir do estagio inicial da curva do processo de

difusdo.
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Dx = 1 - (M)z (Eq. 5.6)

4-M,

Onde, Mt a absor¢gdo maxima de agua da amostra (%); h a espessura das
amostras (em metros); e a+/t é a raiz quadrada do tempo (em segundos) (DHAKAL &
ISMAIL, 2021b).

A principal razao para a degradagdo dos compdésitos de fibras naturais apos
absorgdo prolongada de umidade € devido as suas composi¢des quimicas. A
integridade estrutural da celulose, hemicelulose e pectina, por exemplo, é
significativamente alterada em decorréncia da absor¢cao de umidade, principalmente
em temperaturas elevadas.

Quando os compositos reforgados com fibras vegetais sdo expostos a
ambientes higrotérmicos, as moléculas de agua podem penetrar nos compdsitos por
trés mecanismos diferentes (DHAKAL & ISMAIL, 2021b):

1. As moléculas de agua entram através de micro fendas entre as cadeias poliméricas;

2. Processo de transporte capilar que ocorre por meio de lacunas e falhas na interface
fibra-matriz devido aos defeitos de fabricacao ou resinas com baixa molhabilidade
nas fibras;

3. Inchago das fibras causando a expansao das microfissuras formadas na matriz.

Os trés mecanismos destacados acima sao ilustrados na Figura 5.4, onde a
agua atua na fibra celulésica e na ligagao interfacial da matriz polimérica de acordo
com os quatro estagios seguintes (AZWA et al., 2013; DHAKAL et al., 2007):

(a) Ocorre microfissuragao da resina termofixa fragil.

(b) A medida que o compdsito racha e se danifica, a capilaridade e o transporte por
microfissuras tornam-se ativos.

(c) O mecanismo de capilaridade envolve o fluxo de moléculas de agua ao longo da
interface fibra/matriz e um processo de difuséo através da matriz.

(d) As moléculas de agua atacam ativamente a interface, resultando no descolamento

da fibra e da matriz, levando a falha prematura.
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Figura 5.4: Efeitos da dgua na interface da matriz da fibra
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Fonte: (AZWA et al., 2013)

A partir dos trés caminhos acima citados é possivel perceber que tanto a matriz
como a interface fibra-matriz e, além disso, as falhas / defeitos de fabricagcao, bem
como a morfologia dos reforgos, podem contribuir para a entrada de umidade nos
materiais compositos. No caso de compositos de fibras vegetais, as fibras sdo mais
suscetiveis a absor¢ao de umidade. Com a natureza polar das fibras, reforcadas em
matrizes hidrofébicas, a interface fibra-matriz e as regides de interfase sdo sempre um
ponto fraco onde a reacao de hidrélise ocorre e causa danos interfaciais levando a
deterioracéo geral de varias propriedades (AZWA et al., 2013; DHAKAL et al., 2007).

Os comportamentos relacionados a absorgdo de umidade, considerando os
mecanismos descritos acima, sao normalmente atribuidos em trés categorias
principais (DHAKAL et al., 2007):

1. Comportamento Fickiano Linear: nesta absor¢cédo de umidade, apés um aumento
inicial devido ao ganho de peso decorrente da absorgao de umidade, atinge-se o
equilibrio gradual.

2. Comportamento nao-Fickiano: apés um aumento inicial devido ao ganho de peso
decorrente da absorgéo de umidade, nenhum equilibrio é alcangado.

3. Comportamento Pseudo-Fickiano: O comportamento de absorcdo de umidade fica

entre Fickiano e nao-Fickiano.
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5.3 TRATAMENTOS QUIMICOS DA FIBRA

A propriedade dos compdsitos reforcados por fibras naturais depende na
grande maioria das vezes de propriedades fisicas e quimicas das fibras que compdem
o reforgco. Os componentes da fibra natural, em particular os nao-celuldsicos
(hemicelulose, lignina, pectina, ceras etc.) afetam de forma direta a resisténcia
mecéanica dos compositos, e sua retirada melhoram de forma substancial essa
propriedade, ja que a presencga deles na fibra interfere na aderéncia entre a fibra e a
matriz. Outro ponto importante a ser tratado é que normalmente a fibra é hidrofilica,
levando a uma reducdo de aderéncia com a matriz e consequentemente a redugéo da
resisténcia do compésito. (FARUK et al., 2012)

Modificagbes na superficie da fibra podem ser feitas por métodos mecanicos,
fisicos ou quimicos. Os métodos fisicos reduzem a polaridade e podem ser feitos por
exemplo através de descarga corona, tratamento em autoclave, radiagédo de alta
energia e explosdo de vapor, dentre outros. O mecéanico inclui a laminagédo e
estampagem. Ja os tratamentos quimicos podem ser feitos por alcalinizagéo,
benzoilacdo, acetilacdo, copolimerizacdo, tratamentos com isocianetos etc.
Adicionalmente, substancias podem ser utilizadas para melhorar a aderéncia da fibra
na matriz, como por exemplo a adigao de silanos. (BENIN et al, 2020)

Conforme ja citado neste texto, existem algumas desvantagens nos compositos
de fibra natural, como a baixa molhabilidade, alta absor¢ao de umidade, além da fraca
interacao interfacial entre a fibra e a matriz polimérica causada pela natureza
hidrofilica das fibras naturais. Sendo assim, € de suma importancia realizar o
tratamento quimico da superficie dessas fibras para melhorar as propriedades desses
compoésitos (SANJAY et al., 2018).

Alguns desses tratamentos sdo detalhados como segue:

5.3.1 Tratamento Alcalino

O tratamento alcalino € um dos tratamentos quimicos mais utilizados para
tratamentos de fibras naturais. Ele consiste na imersao das fibras em uma solugéo de
NaOH por um periodo determinado (BOGOEVA-GACEVA et al., 2007). Através do

tratamento alcalino é possivel quebrar as ligagdes de hidrogénio na estrutura da rede,
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aumentando assim a rugosidade da superficie. Este tratamento remove parte da
hemicelulose, lignina, cera e déleos que recobrem a superficie externa da parede
celular da fibra; despolimeriza a celulose; e expde os cristalitos de comprimento curto.
O tratamento alcalino também acarreta a fibrilagdo dos feixes de fibras em fibras
menores (HUDA et al., 2008). A reagéo entre a fibra e o hidroxido de sédio esta

representado abaixo:

Fibra—OH + NaOH — Fibra—ONa™ + H20

O tratamento alcalino tem dois efeitos tipicos na fibra. (1) aumenta rugosidade
da superficie, resultando em melhor intertravamento mecanico e (2) aumenta a
quantidade de celulose exposta na superficie da fibra, aumentando assim o niumero
de locais possiveis de reagao (SAIFUL ISLAM & MOYNUL ISLAM, 2021).

5.3.2 Tratamento com Permanganato

O permanganato induz reagdes de enxerto entre as fibras naturais e a matriz
polimérica. O permanganato, a exemplo do permanganato de potassio (KMnOa4), torna
a superficie da fibra natural mais aspera e produz intertravamentos mecanicos com a
matriz, semelhante ao tratamento alcalino. Logo, a adesao interfacial entre a fibra
natural tratada com permanganato e a matriz € melhorada (CHAND & FAHIM, 2021).

O permanganato € um composto que contém o grupo do permanganato MnO-
4. O tratamento com permanganato leva a formacgéao do radical de celulose por meio
da formagéo do ion MnO=3. Ent&o, ions Mn*3 altamente reativos s&o responsaveis por
iniciar a copolimerizacdo de enxerto, conforme mostrado abaixo (FREDERICK &
NORMAN, 2004):

O
n

Celulose —H + KMnCO4 - Celulose —H—- O — Mn — OK*

(@] ®) (@)

1l 1l
Celulose —H -0 - Mn - OK* - Celulose + H—- 0 — Mn — OK*

i n
'®) O
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A maioria dos tratamentos com permanganato sdo conduzidos usando solugdo
de permanganato de potassio em acetona em diferentes concentragdes com duragao
de imersao variando de 1 a 3 min apds o pré-tratamento alcalino.

Como resultado do tratamento com permanganato, o carater hidrofilico das
fibras é reduzido e, portanto, a absorgéo de agua do compdsito diminui. A tendéncia
hidrofilica da fibra diminuiu a medida que as concentracbes de KMnO4 aumenta,
porém em concentragbes maiores que 1% de permanganato ocorreu degradagéo da
fibra celuldsica, resultando na formagdo de grupos polares entre fibra e matriz
(CHAND & FAHIM, 2021).

5.3.3 Tratamento com Silanos

O silano € um dos agentes de acoplamento mais importantes utilizados em
compoésitos poliméricos reforgados por fibras vegetais. O grupo organo-funcional no
agente de acoplamento causa a reagao com o polimero, seja por copolimerizagao ou
a formagao de uma rede interpenetrante (IPN) (PLUEDDEMANN, 1991). Esta reagéo
de cura da fibra vegetal tratada com silano aumenta a umidade da resina. Eles séo
representados por uma férmula geral, R— (CH2)~—Si(OR’)s onde n=0, 1, 2, 3, OR’ é o
grupo alcéxi que pode ser hidrolisado e R é o grupo organico funcional. O mecanismo

de silanizacdo € mostrado na Figura 5.5.

Figura 5.5: Esquema do tratamento de silano nas fibras vegetais
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Fonte: (CHAND & FAHIM, 2021)
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O silano é usado como agente de acoplamento para permitir que a fibra natural
adira a uma matriz polimérica, e assim estabilizando o compdsito. O silano pode
reduzir o numero de grupos hidroxila da celulose na interface fibra/matriz, e na
presenca de umidade, o grupo alcoxi hidrolisavel leva a formacgao de silandis. O silanol
entdo reage com o grupo hidroxila da fibra, formando ligagbes covalentes estaveis a
parede celular que s&o quimicamente absorvidas na superficie da fibora (AGARWAL et
al., 2000). As cadeias de hidrocarbonetos fornecidas através da aplicagdo de silano
restringem o inchacgo da fibra, criando uma rede de ligagdes cruzadas, devido ligagao

covalente entre a matriz e a fibra. O esquema da reagéo se procede da seguinte forma:

Fibra—OH + R-Si(OH)3s — Fibra—O-Si(OH)>—-R

54 MECANISMOS DE DANOS

Durante sua vida util, os materiais compdsitos passam por varias condigdes de
carregamento. Além disso, dependendo dos métodos de carregamento empregados,
0s modos e mecanismos de dano envolvem cenarios complexos onde os compaositos
podem perder sua integridade estrutural total ou parcialmente. Defeitos e danos em
compésitos estdo associados a seu processo de fabricacdo e estagios da vida em
servico, respectivamente.

O dano comega em um nivel de nano ou microescala, que pode ser detectado
apenas pelo uso de algumas técnicas ndo destrutivas, como por exemplo microscopia
eletrénica de varredura, testes termograficos, eletromagnéticos e ultrassénicos,
dentre outros. Neste primeiro estagio, ha uma mudancga nas estruturas moleculares,
cristalinas ou reticuladas como resultado do escoamento inicial e falha. Logo apds
esta fase, danos como fissuragdo da matriz, desaderéncia interfacial, flambagem e
ondulagéo ocorrem progressivamente a medida que o material composito falha em
servigo, variando entre a escala de nivel micro (mm) a escala dos milimetros (mm),
enquanto carrega cargas. A fratura da fibra e arrancamento (pull-out) estdo
associados no estagio da magnitude dos milimetros. Sem controle, essas falhas
continuam e posteriormente se desenvolvem em danos na escala macro (metros), a
exemplo da delaminagado. E necessario observar que a ruptura da matriz antecede a

ruptura/trinca da fibra. A progresséo do dano é claramente ilustrada na Figura 5.6.

|
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Finalmente, as propriedades mecanicas (resisténcia e rigidez), integridade estrutural,
capacidade de carga e tempo de servigo do componente compdsito sdo diminuidas
antes da ruptura final (Wang et al., 2020).

Figura 5.6: Mecanismos de danos e evolugao em compésitos poliméricos reforgados por fibras
unidirecionais

Delamination
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Fonte: (ROMANOWICZ & MUC, 2018)

Os modos de falha podem ser estudados de duas formas. Existem os modos
da interfase e as falhas abrangendo o compdsito como um todo.

Em se tratando dos modos de falha na interfase, Huang et al. (2021) sugeriram
a existéncia trés tipos principais. Sao eles: falha na matriz; falha na fibra e falha por
desaderéncia/descolamento. Essas falhas sao ilustradas através de uma micrografia
na Figura 5.7, e de uma forma mais didatica na Figura 5.8. Esses modos de falha
podem ocorrer individualmente ou simultaneamente, dependendo da resisténcia de
ligacao, resisténcia critica das fibras (por exemplo, resisténcia a tragdo no teste de
pull-out e resisténcia a compressdo no teste de push-out) e resisténcia ao

cisalhamento da matriz polimérica.
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Figura 5.7: Modos de falha na interfase: (a) falha de desaderéncia; (b) falha de desaderéncia e
falha na matriz; (c) falha de desaderéncia e falha na fibra

(a) (b) (c)

-

oy Matrix bonded to

_c the fiber
i

VEGA3 TESCAN Ran VEGA3 TESCAN

N D58 x200 §00um

Fonte: (a) e (b) - OUSHABI et al., 2017;(c) - HAAMEEM et al., 2016

Figura 5.8: Modos de falha da interfase: (a) falha de descolamento, (b) falha no reforgo, (c)
falha na matriz

(a) (b) (c)
Matriz

- . . Matriz com diferentes propriedades
Matriz com diferentes propriedades Matriz com diferentes propriedades - g

Reforgco com diferentes propriedades Reforco com diferentes propriedades |

Refor¢o com diferentes propriedades
Q/ w W

Fonte: Adaptado de (Huang et al., 2021)

Ja em se tratando do compdsito como um todo os mecanismos de falha seguem

quatro estagios distintos (LEAO, 2013; DHAKAL & ISMAIL, 2021c¢):

a. Falha da matriz - Ocorréncia de trinca na matriz paralelamente ou transversalmente
as fibras sob os efeitos combinados de compresséao, cisalhamento e tragao;

b. Falha da fibra - Ocorréncia da ruptura transversal ou longitudinal da fibra pela
combinacio de agdes de tracdo e compressao;

c. Penetracdo - Isso é peculiar aos tipos de resposta ao impacto de balistica ou
hipervelocidade, onde o penetrador penetra e perfura completamente os

compésitos poliméricos reforgados por fibras (RAZALI et al., 2014);
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d. Delaminagdo - Ocorre por tensdes interlaminares. Delaminagdo significa a
separagao de camadas individuais e geralmente resulta da interface fraca entre a
fibra e a matriz. E uma fenda Inter laminar entre a area rica em resina e as camadas
de fibra. A delaminagédo nas camadas de interface pode causar a falha final. Danos
de delaminagédo sdo comumente relatados quando os compésitos reforgados por
fibras sdo submetidos a carga de compressao. Esse tipo de falha € exemplificado

na Figura 5.9.

Figura 5.9: Falha Inter laminar

Fonte: (JOLLIVET et al., 2013).
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6 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sao apresentados todos os materiais utilizados nos tratamentos
das fibras de licuri para aplicagdo em compdésitos poliméricos, bem como a
metodologia empregada no processamento e caracterizagao deles.

Serdo abordados os parametros de tratamento das fibras, detalhes sobre os
ensaios mecanicos, de absorcdo e o0s procedimentos para analise tanto

microestrutural como de falhas.

6.1 MATERIAIS
Neste trabalho de pesquisa foi utilizado apenas uma fibra como reforco e um
unico tipo de resina polimérica como matriz. J& para os tratamentos dos tecidos

confeccionados, foram utilizados trés compostos quimicos distintos, como segue:

6.1.1 Fibra de Licuri

O material utilizado como reforgo dos compdsitos estudados foi a fibra de licuri
(Syagrus coronata), adquirida em Subauma, municipio de Entre Rios. Esse municipio
é localizado no litoral baiano, distante 132,2 Km da capital Salvador.

Nas Figuras 6.1(a) e 6.1(b) sdo mostrados respectivamente um licurizeiro da
regido e suas folhas cortadas das quais serdo separadas as fibras para confecgéo dos

tecidos.

Figura 6.1: (a) Licurizeiro em Subauma / BA; (b) Folhas de licuri
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Fonte: Autoria propria
6.1.2 Resina poliéster cristal
A resina utilizada como matriz foi a poliéster ortoftalica insaturada diluida em
mondmero de estireno, e cujas propriedades fisico-quimicas sdo apresentadas na
Tabela 6.1.

Tabela 6.1: Propriedades fisico-quimicas da resina poliéster ortoftalica

Descrigédo Especificagoes
Viscosidade Brook (SPD 2/60 rpm) 250 — 350 cP
Gel Time (1% MEKP) a 25 °C 9 —-13 min
Ponto de Fulgor 38°C
Temperatura de Autoigni¢do 490 °C
Ponto de Ebuligao 145,2 °C
Presséo do Vapor < 5mm Hg (a 15 °C) - solvente
Densidade relativa (H20 = 1) 1,1-1,15 g/lcm?3

Inferior: 1,1 (% volume de ar)
Limites de Inflamabilidade
Superior: 6,1 (% volume de ar)

6.1.3 Hidroxido de sédio Pérolas
O hidroxido de sddio em pérolas foi utilizado no processo de merceirizagao dos
tecidos de licuri, como alternativa de tratamento alcalino. As principais carateristicas

do produto adquirido sao apresentadas na Tabela 6.2.

Tabela 6.2: Propriedades Hidréxido de s6dio em pérolas PA

Caracteristicas Especificagoes Resultados
Teor (Concentragéo) Min. 97% 101,53%
Carbonato de Sddio Max. 1% 0,38%

Sulfato (SOa) Max. 0,003% <0,003%
Cloreto (Cl) Max. 0,005% <0,005%
Compostos Nitrogénio (como N) Max. 0,001% <0,001%
Fosfato (POa) Max. 0,001% <0,001%
Metais Pesados (Ag) Max. 0,002% <0,002%
Ferro (Fe) Max. 0,001% <0,001%
Niquel (Ni) Max. 0,001% <0,001%
Calcio (Ca) Max. 0,005% <0,005%
Magnésio (Mg) Max. 0,002% <0,023%
Potassio (K) Max. 0,02% <0,02%
Mercurio (Hg) Max. 0,1 PPM <0,1%

|
Michel Giffoni Santos



MATERIAIS E METODOS

6.1.4 Hexano
O hexano analitico € uma mistura de isémeros, sendo utilizado como um dos
tratamentos do tecido de licuri. E apresentada na Tabela 6.3 a analise quimica de

impurezas do produto, conforme rétulo do fabricante.

Tabela 6.3: Propriedades Hexano PA

Caracteristicas Especificagoes Resultados
Cor APHA MAX. 10 1,561
Residuo apds evaporagao MAX. 0,001% <0,001%
Acido Titulavel MAX. 0,0003 MEQ/G <0,0003 MEQ/G
Benzeno MAX. 0,1% <0,1%
Faixa de destilacéo - PIE MIN 62°C 65,3 °C
Faixa de destilacdo — PS MAX. 74°C 72,3°C
Densidade 20/4°C 0,658 — 0,671 G/CM3 0,670 G/CM3
Presséao de vapor a 37,8 °C MAX. 0,42 KGF/CM2 0,39 KGF/CM?
Aspecto Limpido Limpido

6.1.5 Permanganato de Potassio
O permanganato de potassio (KMnOg4) foi adquirido junto ao laboratério de
qguimica do Instituto Federal da Bahia do campus Salvador, sendo utilizado como um

dos tratamentos do tecido de licuri.

6.2 METODOS
O presente trabalho de pesquisa foi dividido em duas partes distintas:
processamento e a caracterizagdo dos materiais compositos.

e Processamento: consiste nas etapas de (1) tratamento das fibras; (2) confecgéo
dos tecidos; (3) tratamento dos tecidos; (4) confec¢ao das placas poliméricas; e por
fim (5) Confecgao dos corpos de prova (CPs).

e Caracterizagao: os materiais compositos foram (1) ensaiados mecanicamente; (2)
analisados quanto a absor¢do de agua; (3) analisados macroscopicamente; e por

fim (4) analisados por microscopia eletrénica de varredura.
O fluxograma representativo da metodologia empregada neste trabalho de

pesquisa € mostrado na Figura 6.2.
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Figura 6.2: Fluxograma do processamento e caracterizagao dos compositos estudados
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6.2.1 Processamento

6.2.1.1 Tratamento das fibras de licuri

Antes da confecgao dos tecidos, algumas fibras de licuri foram submetidas a
uma série de testes para analise da eficiéncia de retirada da cera e residuos
encontrados na prépria fibra. Tanto a cera quanto os residuos, dificultam a aderéncia
a matriz durante o processamento do material compasito.

As amostras foram imersas em solugdes de 5%, 10%, 15% e 20% em peso de
NaOH (hidroxido de sddio); solugdes de 0,2%, 0,4%, 0,6% e 0,8% em peso de KMnO4
(permanganato de potassio); e em hexano concentrado (teor de 98,5%), como
mostrado na Figura 6.3. Em todas as concentragdes as amostras foram testadas por
periodos de 1h e 2h, totalizando 18 amostras.

Figura 6.3: Tratamento das fibras de licuri

Fonte: Autoria prépria

Em seguida as fibras foram secas em estufa elétrica a temperatura de 85 °C
por um periodo de 24h e analisadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV),
através do aparelho VEGA 3LMU da Tescan — Figura 6.4 — com tensdo de 15KV e
ampliagbes de até 3000X.
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Figura 6.4: Microscépio VEGA 3LMU da Tescan

Fonte: Autoria propria

6.2.1.2 Confecgao dos tecidos de licuri

As fibras, in natura, foram beneficiadas pelo processo de cardagem (limpeza
com pente) — Figura 6.5 — e entdo trangadas em tear manual de pregos, usando a
técnica de trama e urdidura, formando assim um tecido unidirecional. Essa técnica
pode ser vista na Figura 6.6.
Figura 6.5: Limpeza das fibras
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 6.6: Trangcamento de fibras de licuri para confeccao do tecido

Fonte: Autoria propria

Os tecidos, depois de prontos, sdo caracterizados pela sua gramatura, ou seja,
sua densidade superficial, que se expressa em gramas por metro quadrado (g/m?). A

gramatura obtida no tecido de licuri estudado foi de 428,40 g/m?.

6.2.1.3 Tratamento dos tecidos de licuri

Os tecidos de licuri, depois de prontos, foram submetidos a tratamentos com
NaOH, KMnO4 e hexano. Os tratamentos quimicos foram conduzidos por 2 h em

temperatura ambiente, totalizando 6 tecidos.

6.2.1.3.1 Tratamento alcalino

Dois tecidos de licuri foram imersos em uma solugdo de 20% em peso de
hidroxido de sddio por 2 h — Figura 6.7 — e em seguida lavados abundantemente com
agua corrente para retirar o excesso de NaOH. Apds lavagem, os tecidos foram secos

ao ar livre por 72 h.
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Figura 6.7: Tratamento alcalino (NaOH) do tecido de licuri

Fonte: Autoria préopria

6.2.1.3.2 Tratamento com permanganato de potassio

Dois tecidos de licuri foram imersos em uma solugéo de 0,8 % em peso de
permanganato de potassio por 2 h em um recipiente de vidro — Figura 6.8 — e em
seguida lavados abundantemente com agua corrente para retirar o excesso de

KMnOa4. Apds lavagem, os tecidos foram secos ao ar livre por 72 h.

Figura 6.8: Tratamento com permanganato de potassio (KMnO4) do tecido de licuri

Fonte: Autoria propria
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6.2.1.3.3 Tratamento com hexano PA

Dois tecidos de licuri foram imersos no hexano por 2 h em capela de exaustao
— Figura 6.9 — e em seguida lavados abundantemente com agua corrente para retirar

o excesso de hexano. Apds lavagem, os tecidos foram secos ao ar livre por 72h.

Figura 6.9: Tratamento com hexano do tecido de licuri

Fonte: Autoria propria

6.2.1.4 Confecgao dos compdsitos poliméricos

Os compdésitos tém a forma estrutural de laminados, reforgados com duas
camadas de tecido unidirecional de fibras de licuri fabricados pela técnica de
laminagdo manual (hand lay-up). Como agente catalisador para a resina poliéster foi
utilizado 1% em peso do metil — etil — cetona (MEKP), e 0 processo de cura ocorreu
em temperatura ambiente (25 £ 2 °C) por um periodo de 72 horas.

Cada compdsito possui duas camadas de tecido vegetal de licuri, seguindo a

sequéncia de empilhamento ilustrada na Figura 6.10.
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Figura 6.10: Sequéncia de empilhamento do laminado compdsito

na poliéster

'

Tecido unidirecional de licuri

Fonte: Autoria prépria

Foram confeccionados 4 laminados compdsitos com dimensdes de 400 mm de
comprimento e 350 mm de largura, sendo: o primeiro com tecidos sem nenhum tipo
de tratamento prévio; o segundo com os tecidos previamente tratados com 20% de
NaOH; o terceiro com os tecidos previamente tratados com 0,8% de KMnOu; e por fim,
0 quarto com os tecidos previamente tratados com hexano. Os laminados sao

mostrados na Figura 6.11.

Figura 6.11: Laminados compoésitos reforgados por: (a) Tecidos sem tratamento; (b) Tecidos
tratados com 20% NaOH; (c) Tecidos tratados com 0,8% de KMnOy; (d) Tecidos tratados com
hexano

Fonte: Autoria propria
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6.2.2 Caracterizagao
6.2.2.1 Absorcido de Agua

O ensaio de absorgédo de agua ocorreu de acordo com a norma ASTM D570-
18: Standard Test Method for Water Absorption of Plastics. Inicialmente, cinco corpos
de prova de dimensdes 76,2 mm x 25,4 mm para cada formulagcdo foram pesados
antes e apos a secagem em estufa a 80 °C por 24 horas para retirada total de umidade,
e entdo resfriados em um dessecador. A seguir, os corpos de prova foram imersos em

agua destilada a temperatura ambiente, conforme mostrado na Figura 6.12.

Figura 6.12: Corpos de prova imersos em agua destilada

e e

Gt

Fonte: Autoria propria

Os corpos de prova foram pesados em uma balanga de precisdo (£ 0,001 g), no
qual as medigbes do ensaio foram realizadas em trés fases: (1) a primeira em
imersdes de 2 horas, onde os corpos de prova sdo pesados a cada 2 horas nas
primeiras 10 horas de ensaio; (2) a segunda fase em imersdes de 24 horas, onde os
corpos de prova foram pesados a cada 24 horas por um periodo de 7 dias; e (3) a
terceira fase em imersdes de longa duragéo, onde as amostras foram pesadas a cada
168 horas até atingir a saturacdo, ou seja, até que a média de peso das amostras
apresentasse diferenga menor que 1% entre as pesagens.

O percentual de agua absorvido foi determinado em cada intervalo usando a

Equacao 6.1.
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M, ="y 100 (Eq. 6.1)
mO

Onde M corresponde ao percentual relativo de umidade (%), mié a massa da
amostra em cada intervalo de tempo (g) e mo é a massa seca (inicial) da amostra (g).
Ao final do ensaio, foi plotada a curva percentual de absorgéo de agua (Mt) em funcao

do tempo (em horas).

6.2.2.2 Ensaios Mecanicos

Para a realizagdo dos ensaios mecanicos, os corpos de prova (CPs) foram
cortados utilizando-se disco com fio de corte diamantado, sendo a orientacao
longitudinal a fibra (dngulo de corte de 0°). As laterais das amostras foram lixadas
manualmente por meio de uma sequéncia de operagdes com granulagdo abrasiva
progressivamente mais fina, de 600 a 1200 mesh, seguido de polimento conforme as
normas de metalografia.

Todos os ensaios mecanicos foram realizados na maquina de ensaio mecanico
universal (EMIC, DL 30000 N) — Figura 6.13; as dimensdes dos corpos de prova
possuiam tolerancias de + 1%; e a temperatura ambiente durante os testes foi de 25
+2°C.

Cada ensaio foi realizado em cinco corpos de prova, para cada tipo de

laminado.

Figura 6.13: Maquina de ensaios universais

Fonte: Autoria propria
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6.2.2.2.1 Ensaio de tragao uniaxial

O ensaio de tragao uniaxial foi realizado conforme a norma ASTM D3039-17:
Standard Test Methods for Tensile Properties of Polymer Matrix Composites, com
célula de carga de 200 KN e velocidade de 1 mm/min. As amostram tinham dimensoées
de 250 x 25 mm, comprimento util de 127 mm, e fibras orientadas longitudinalmente

em relagdo a carga de ensaio. O ensaio pode ser visto na Figura 6.14.

Figura 6.14: Ensaio de tragao uniaxial

Fonte: Autoria prépria

Durante a realizagdo dos ensaios foram tomados alguns cuidados, como
ajustes dos CPs na garra da maquina, para evitar problemas de deslizamento no inicio
do carregamento, assim como a adi¢ao de linguetas (tabs) para melhor aderéncia das
amostras as garras.

As propriedades mecanicas de tensdo ultima, médulo de Young (ou médulo de
elasticidade) e deformagéao na fratura foram calculados conforme Equacgdes 6.2, 6.3 e

6.4, respectivamente.

_F
0= pa (Eq. 6.2)
E=2 (Eq. 6.3)
E

|
Michel Giffoni Santos



MATERIAIS E METODOS

Al Eq.6.4

e=1 (Eq.6.4)

Onde, o € atenséo ultima a tragao (MPa), F é a carga aplicada durante o ensaio
(N), b é a largura do comprimento util do corpo de prova (mm), d é a espessura do
corpo de prova (mm), E € o modulo de elasticidade (GPa), ¢ é a deformagéo na
ruptura, Al é a variagao do comprimento (mm) e lo € o comprimento inicial do corpo de
prova (mm).

Os tipos macroscopicos de falha também foram determinados segundo a
norma ASTM D3039-17.

6.2.2.2.2 Ensaio de flexdo em Trés pontos

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado de acordo com a norma ASTM
D790-17: Standard Test Methods for Flexural Properties of Unreinforced and
Reinforced Plastics and Electrical Insulating Materials, com célula de carga de 5 KN e
velocidade de 2 mm/min — Figura 6.15. As dimensdes das amostras para os
compositos estudados sao:

(1) Compdsito sem tratamento: 80 x 10 x 3,5 mm, com vao de 56 mm.
(2) Compdsito tratado com 0,8% de KMnO4: 80 x 10 x 3,5 mm, com vao de 56 mm.
(8) Composito tratado com hexano: 80 x 10 x 3,5 mm, com vao de 56 mm.

(4) Composito tratado com 20% de NaOH: 100 x 15 x 5 mm, com vao de 80 mm.

Figura 6.15: Ensaio de Flexao em Trés Pontos

Fonte: Autoria prépria
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Foi determinado a curva tensao x deflexdo, a resisténcia maxima na flexéo, o
modulo de elasticidade e a deformacéao de flexdo maxima do compadsito.

A resisténcia a flexdo (or) do compésito é calculada pela Equagao 6.5, onde P
€ a forga aplicada no centro do corpo de prova (em N), L é o vao entre os apoios (em

mm), b € a largura e d é a espessura do corpo de prova (em mm).

_ 3Ppaxl e
F = ba? (Eq.6.5)

A deformacgéo de flexdo (er) € obtida a partir da Equacao 6.6, onde D é a
deflexdo maxima no centro do corpo de prova, d é a espessura e L o vao entre os

apoios (todas em mm).

X Eq. 6.6
& = =5 (Eq. 6.6)

O mddulo de elasticidade na flexdo (Er) € obtido a partir da Equagéo 6.7, onde
a tensdo na flexao (or) e a deformagao de flexdo (&r) obtidas através das Equagbes
6.5 e 6.6 sao calculadas em diferentes pontos (1 e 2) na regido elastica da curva

tensdo x deformacao.

Ofr—0O
E, =271 (Eq. 6.7)
€f2—8f1

6.2.2.2.3 Ensaio de Resisténcia Short Beam (SBS)

O ensaio de resisténcia Short Beam foi realizado de acordo com a norma ASTM
D2344/D2344M-16: Standard Test Method for Short-Beam Strength of Polymer Matrix
Composite Materials and Their Laminates, com célula de carga de 5 KN e velocidade
de 1 mm/min.

A ASTM D2344/D2344M-16 recomenda que a distancia entre os apoios € a
espessura possua razao 4:1 com precisdo de + 0,3mm; entre o comprimento € a

espessura seja de 6:1; e entre a largura e a espessura seja de 2:1 para minimizar as
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tensdes de flexao, tragao e compressao, e maximizar a tensao interlaminar induzida.

Sendo assim, as dimensdes das amostras para os compdsitos estudados sao:

(1)  Compdsito sem tratamento: 21 x 7 x 3,5 mm, com vao de 14 mm.
(2) Compdsito tratado com 0,8% de KMnOa4: 21 x 7 x 3,5 mm, com vao de 14 mm.
(3) Compésito tratado com hexano: 21 x 7 x 3,5 mm, com vao de 14 mm.

(4)  Compdsito tratado com 20% de NaOH: 30 x 10 x 5 mm, com vao de 20 mm.

O dispositivo do ensaio de resisténcia Short Beam utiliza um sistema de fixagcéo
similar ao ensaio de flexao em trés pontos. No entanto, diferente deste o corpo de
prova é apoiado por dois cilindros de 3,2 mm de didmetro e a carga € aplicada por um

cilindro superior de 6,4 mm de didmetro, como visto na Figura 6.16.

Figura 6.16: Ensaio de resisténcia Short Beam

Fonte: Autoria prépria

A resisténcia Short Beam é calculada de acordo com a Equagao 6.8.

P
sbs — m Eq. 6.8
R 0,75..~ (Eqg. 6.8)

Onde Rsbs é a resisténcia Short Beam (MPa), P, € a carga maxima observada

durante o ensaio (N), b € a largura (mm) e h é a espessura do corpo de prova (mm).
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6.2.2.3 Analise das fraturas
6.2.2.3.1 Analise Macroscopica

A analise macroscopica da fratura teve como objetivo avaliar o modo de fratura
mecanica, sua formagao e propagagao ao longo do comprimento do corpo de prova.
As imagens foram obtidas por meio de fotografias.

As normas, ASTM D3039-17 para os ensaios de tragcdo uniaxial, e ASTM
D2344-16 para o ensaio de resisténcia Short Beam, também serviram como base para

conceituacao dos modos de falha.

6.2.2.3.2 Analise Microestrutural

A analise microestrutural dos corpos de prova foi obtida através da microscopia
eletrébnica de varredura (MEV), e teve como objetivo observar a influéncia dos
tratamentos quimicos dos tecidos na qualidade da adeséo interfacial fibra/matriz, além
de avaliar a formacgao e propagagao dos danos na se¢éo de ruptura. Os ensaios foram
feitos no microscopio eletronico de varredura VEGA 3LMU da TESCAN. Antes do
ensaio de microscopia todas as amostras foram mantidas em uma estufa a 60 °C
durante 24 horas e apds a retirada da estufa, colocada em um dessecador por mais
24 horas para redugado de umidade, seguido de metalizagdo com ouro, através do
metalizador da Quorum, modelo Q150R. Na Figura 6.17 é mostrado o metalizador

utilizado.

Figura 6.17: Metalizador Q150R

Fonte: Autoria propria
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7 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo é apresentado, inicialmente, a microscopia das fibras de licuri, e
os motivos que levaram a escolha dos percentuais de tratamentos especificos para
cada laminado. Posteriormente sdo expostos e discutidos os resultados obtidos a
partir dos ensaios de absorcdo e dos ensaios mecanicos propostos para os
compositos reforcados com fibras de licuri. Por ultimo, as caracteristicas da fratura
final dos corpos de prova submetidos aos ensaios mecanicos sao analisadas através

de estudos tanto macroscopicos quanto microscopicos.

7.1 ANALISE MICROESTRUTURAL DAS FIBRAS

Na Figura 7.1 (a) e (b) € mostrada a morfologia da fibra de licuri sem nenhum
tratamento prévio. Verifica-se que as fibras na sua condigéo in natura, apresentam
uma superficie compacta ao longo do comprimento. Pode ser observado ainda na
Figura 7.1 (a) uma estrutura recoberta por bastante residuos oriundos da folha e por
uma camada espessa formada de cera, o que corrobora com o alto percentual desta
encontrado na literatura. Na Figura 7.1 (b) pode ser visto parte desta cera removida
pelo processo de cardagem.

A presenca de cera nas folhas de algumas plantas, a exemplo do licuri, é
consequéncia de sua adaptacio as regides semiaridas, ja que esta camada protege
a planta contra o ataque de fungos e dificulta a perda de agua por transpiragéo.

Para possibilitar a visualizagao parcial da estrutura interna das fibras de licuri,
estas foram tratadas para remogao da cera. Vale salientar também que a
denominacgao de “fibras” € dada para um conjunto de células de diferentes tecidos, a
saber: a epiderme, as células parénquimas e os tecidos condutores. Na Figura 7.2 (a),

(b) e (c) essas estruturas internas podem ser vistas com mais detalhes.
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Figura 7.1: Morfologia da fibra de licuri

(b)

Estrutura interna da fibra

a

SEM HV: 15.0 kV wo: 1500mm | | | ] VEGA3 TESCAN

View fleld: 436 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 X Date(m/dly): 01/01/10

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm
View field: 218 pm Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx  Date(midly): 01/01/10

Fonte: Autoria préopria

Figura 7.2: Estrutura interna da fibra de licuri

Células
Parénquimas

Epiderme
W | wo:soomm || vecasTescanfill sEMHV:150kv | Wo:1s02mm | || vEGas TescANl SEMHV: 150KV | WD:15.00mm

View field: 436 ym Det: SE 100 ym View field: 437 ym Det: SE 100 pm View fleid: 436 pm Det: SE
SEM MAG: 500 x _ Date(midly): 0110110 SEM MAG: 500 x _ Date(midly): 01/01/10. SEM MAG: 500 x _ Date(m/dly): 01/01/10.

Fonte: Autoria prépria

As células epidérmicas sao responsaveis pela produgdo de cera e
caracterizam-se por estarem perfeitamente sobrepostas, sem deixar espacos
intercelulares, uma vez que uma de suas fungdes é restringir a perda de agua.

As células parénquimas sao responsaveis pelo armazenamento, fotossintese,
secrecao e transporte de substancia as plantas. Os parénquimas localizam-se abaixo
da epiderme e séo espagadas regularmente por uma fina parede celular envolvendo

perpendicularmente toda a fibra.
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Os tecidos condutores, fibras propriamente ditas, sdo responsaveis pelo
transporte de nutrientes através das plantas e pela resisténcia delas. Estes tecidos
sao caracterizados por fibras compridas e afiladas.

Além das estruturas ja citadas, na Figura 7.3 nota-se a formagao do estdmato
ou aparelho estomatico que € uma diferenciagao da célula da epiderme para as trocas

de gasosos entre a planta e o ambiente.

Figura 7.3: Epiderme com formagao de estomato

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.90 mm
View field: 218 ym Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx  Date(m/dly): 01/01/10

Fonte: Autoria propria

As fibras de licuri foram tratadas por 1h e 2h com diferentes percentuais de
compostos quimicos para identificar qual deles retiraria a cera de forma mais eficiente.
Na Figura 7.4 (a), (b), (c) e (d) sao apresentadas as microscopias das fibras tratadas
por 1 hora com 0,2% de KMnO4, 0,4% de KMnOa4, 0,6% de KMnOa4 e 0,8% de KMnOa,
respectivamente. Observa-se para os menores percentuais de tratamento uma baixa
eficiéncia de retirada de cera, sendo que apenas com o teor de 0,8% € que a epiderme
da fibra comeca a ficar exposta. Na Figura 7.5 pode ser visto a microscopia ampliada

da epiderme mostrada na Figura 7.4 (d).
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Figura 7.4: Microscopia da fibra de licuri tratada por 1h por: (a) 0,2% de KMnO,; (b) 0,4% de
KMnOy; (c) 0,6% de KMnOy; (d) 0,8% de KMnO4

A :
SEM HV: 15.0 kV. WO: 15.00 mm 11 SEM HV: 15.0kV.

View field: 436 pm Det: SE View field: 436 o
SEM MAG: 500 x  Date(midly): 019110 SEM MAG: 500 x

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.14 mm i S v 150KV

View field: 436 ym Oot: SE Viow field: 436 pm

SEM MAG: 500 x  Date(midly): 019110 SEM MAG: 500 x | Dato(midly): 01/01/10
0,6%KMn04 v3 0,8%KMnO4 v2
FBA-DTMM-LCM IFBA-DTMM-LCM

Fonte: Autoria prépria

Figura 7.5: Microscopia ampliada da fibra de licuri tratada por 1h com 0,8% de KMnO4

p
SEM HV: 15.0 kV WD: 14.99 mm (N VEGA3 TESCAN|

View field: 109 ym Det: SE 20 pm

SEM MAG: 2.00 kx Date(m/dly): 01/01/10

Fonte: Autoria propria
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Na Figura 7.6 (a), (b), (c) e (d) sao apresentadas as microscopias das fibras
tratadas por 1 hora com 5% de NaOH, 10% de NaOH, 15% de NaOH e 20% de NaOH,
respectivamente. Pode-se observar que para o tratamento com 5% de NaOH, quase
nenhuma cera é retirada, porém nos percentuais de 10%, 15% e 20% a superficie da
fibra comeca a apresentar indicios de ondulagdes caracteristicas de remogéao de cera.
Essas ondulagdes sdo importantes para criar uma rugosidade superficial e promover
o intertravamento mecanico quando a fibra entra em contato com matriz polimérica
durante o processamento do compdésito. O intertravamento € responsavel por uma

maior aderéncia fibra/matriz quando a merceirizagéo é realizada.

Figura 7.6: Microscopia da fibra de licuri tratada por 1h por: (a) 5% de NaOH; (b) 10% de NaOH;
(c) 15% de NaOH; (d) 20% de NaOH

9 5 X 1 8, J 2
SEMHV:150kv  wD:t48Smm | | SEM HV: 15.0 kV WO: 15.00 mm
View Boid: 436 ym Dot: SE View fioid: 436 pm Dot: SE
SEM MAG: 500 x  Dato(m/dly): 01101110 SEM MAG: 500 x  Dato{midly): 0101110

SEM HV: 150 kV WO: 15.00 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 150 kV WO: 15.00 mm
Viow fleld: 436 ym Dot: SE 100 pm View fleld; 218 pm Det: S€
SEM MAG: 500 x  Date{m/dyy): 010110 SEM MAG: 1.00 kx  Date{midly): 010110
20%NaOH v2
FBA-DTMM-LCM

Fonte: Autoria propria
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Na Figura 7.7 é apresentada a microscopia da fibra tratada por 1 hora em
hexano concentrado (teor de 98,5%). E possivel observar que a superficie da fibra se
assemelha a fibra tratada com 20% de NaOH — previamente mostrada — o que sugere

uma eficiéncia equivalente entre os tratamentos.

Figura 7.7: Microscopia ampliada da fibra de licuri tratada por 1h com hexano

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.02 mm 1 | VEGA3 TESCAN

View field: 437 ym Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(m/dly): 01/01/10

[HEXANO 1h v1
IFBA-DTMM-LCM

Fonte: Autoria prépria

Para intensificar o efeito dos tratamentos, as fibras foram tratadas nas mesmas
proporgdes pelo periodo de 2 horas. Na Figura 7.8 (a), (b), (c) e (d) sédo apresentados
as microscopias das fibras tratadas por 2 horas com 0,2% de KMnO4, 0,4% de KMnOg,
0,6% de KMnO4 e 0,8% de KMnOg4, respectivamente.

A mudanca de 1 hora para 2 horas de tratamento garantiu uma melhor limpeza
das fibras. E possivel identificar, principalmente nas Figuras 7.8 (c) e (d), maior clareza
na visualizacao da epiderme da fibra de licuri.

Analisando o tratamento com permanganato de potassio (KMnO4) tém-se que
o teor de 0,8% no periodo de 2 horas foi 0 mais adequado para a proposta deste
trabalho de pesquisa. Este fato pode ser comprovado com a microscopia ampliada do
mesmo — Figura 7.9 — mostrando que apesar de haver resquicios de cera, a epiderme
esta perfeitamente visivel, o que garantira uma boa aderéncia entra a fibra e a resina

polimérica.
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Figura 7.8: Microscopia da fibra de licuri tratada por 2h por: (a) 0,2% de KMnOg; (b) 0,4% de
KMnOy; (c) 0,6% de KMnOy; (d) 0,8% de KMnO4

SEM HV: 15.0 KV : 154 il SEMHV: 150KV | WD: 15.00 mm
View field: 218 pm 3 View field: 218 pm Det: SE
SEM MAG: 1.00 kx _ Date(midly}: 019110 SEM MAG: 1000 x  Date{midiy): 0101110

KMnO4 0.2% 20 v2
FBA-DTMMLCM

SEMKV: 150KV | WD: 15.00 mm SEMNV: 150KV | WO: 1439 mm
View field: 218 pm Det: SE B View field: 436 pm Dot: & 100 pm
SEMMAG: 1000 X Dato{midly): 0101110 SEM MAG: 500x  Date{midiy): 010110
[Kano4 0.6%-2n v2 [KMn04 0,8%2n vi0
FBA-OTMMACH FBA-DTMMLCM

Fonte: Autoria prépria

Figura 7.9: Microscopia ampliada da fibra de licuri tratada por 2h com 0,8% de KMnO4

SEM HV: 15.0 kV/ WD: 15.00 mm VEGA3 TESCAN|

View field: 72.7 ym Det: SE 20 pm
SEM MAG: 3.00 kx Date(m/dly): 01/01/10

Fonte: Autoria prépria
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Na Figura 7.10 (a), (b), (c) e (d) sdo apresentadas as microscopias das fibras
tratadas por 2 horas com 5% de NaOH, 10% de NaOH, 15% de NaOH e 20% de
NaOH, respectivamente. Pode-se observar que agora, diferente do tratamento pelo
periodo de 1 hora, em todas as propor¢coes € visto a epiderme, mesmo que
parcialmente. E possivel observar também que ao aumentar o teor de hidréxido de
sédio de 5% até 20% a fibra apresenta uma progressiva e constante melhoria na
aparéncia de sua superficie, eliminando de forma gradativa a camada de cera.

Para a proposta deste trabalho de pesquisa, o tratamento com 20% de NaOH
por 2h se mostrou o tratamento alcalino mais eficiente. Parametros de concentracao

e duragao acima deste devem ser evitados pois podem causar degradacgéo da fibra.

Figura 7.10: Microscopia da fibra de licuri tratada por 2h por: (a) 5% de NaOH; (b) 10% de
NaOH; (c) 15% de NaOH; (d) 20% de NaOH

£ 3 Y
SEM HV: 15.0kV wo:s00mm | | SEM HV: 15.0 kV WD: 15.01 mm |
Viaw fiold: 436 pm Det: SE View field: 436 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(midly): 0100110 SEM MAG: 500 x  Dato{midry): 010110
NaOH 5%-2n v& (NaOH 10%-21 v3
FBA-DTMM-LCM

SEM HV: 15.0 kY WO: 14.95 mm il | SEM HV: 15.0kV WO: 15.18 mm
View fiold: 436 pm Det: SE View field: 436 pm Dot: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(midyy): 010110 SEMMAG: 500x  Date{midy): 0101110

[NaOH 15%-2h v1 [NaOH 20%-2h v5
(FBA-DTMM-LCM FBA-DTMM-LCM

Fonte: Autoria propria
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Na Figura 7.11 é apresentada a microscopia da fibra tratada por 2 horas em
hexano concentrado (teor de 98,5%). A aparéncia da superficie tratada com hexano
por 2 horas quando comparada com o tratamento por 1h apresenta leve melhoria na
retirada da cera, ja que ela aparenta ter uma camada cerosa mais fina, e com isso
tende a possuir melhor aderéncia interfacial fibra/matriz.

Assim, para a proposta deste trabalho de pesquisa, o tratamento com hexano

pelo periodo de 2h se mostrou mais adequado.

Figura 7.11: Microscopia ampliada da fibra de licuri tratada por 2h com hexano

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.95 mm

View field: 436 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 500 x  Date(m/d/y): 01/01/10
HEXANO 2h v15
IFBA-DTMM-LCM

Fonte: Autoria prépria

Tendo em vista o exposto anteriormente, os tratamentos que se mostraram
mais eficazes para a retirada da cera das fibras que confeccionarao os laminados
compositos sédo: 0,8% de KMnO4, 20% de NaOH e hexano, todos pelo periodo de 2

horas.
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7.2  ABSORCAO DE AGUA

Na Figura 7.12 s&o apresentas as curvas do percentual de absorgédo de agua
(em %) em fungdo do tempo (em horas) dos laminados compdsitos sem tratamento
prévio (ST) e os tratados com 20% de NaOH, 0,8% de KMnO4 e hexano. Cada ponto
da curva corresponde a média de cinco corpos de prova, para cada tipo de laminado,

enquanto as linhas sdélidas representam as curvas de tendéncia de ganho de massa.

Figura 7.12: Curva de absorgdo de agua dos laminados compésitos

Absorcao de Agua (%)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Tempo (horas)

ST NaOH KMnO4 —@—Hexano

Fonte: Autoria prépria

E possivel notar que em todos os laminados estudados existe uma tendéncia
de rapida absorgao de agua nas horas iniciais do ensaio com progressiva tendéncia
de redugao desta propriedade com o passar do tempo. Os laminados compdsitos sem
tratamento prévio, tratado com 20% de NaOH, tratado com 0,8% de KMnO4 e tratado
com hexano, tiveram um aumento de massa, decorrente da absorcao pelo periodo de
1800 horas, de 7,82%, 3,43%, 4,71% e 4,74%, respectivamente.

A estabilizacdo da umidade absorvida nos corpos de prova é atribuida ao modo
de como as moléculas de agua se movem nos laminados e principalmente nas fibras,

podendo acontecer por trés mecanismos diferentes: (1) Absorgédo através de micro
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fendas entre as cadeias poliméricas; (2) Absorgao por capilaridade; e (3) Absorgao
devido ao inchacgo das fibras.

A partir dos trés caminhos acima citados & possivel perceber que a interface
fibra-matriz desempenha papel importante no que tange a entrada de umidade nos
materiais compésitos. No caso de compdsitos de fibras vegetais, a exemplo do licuri,
as fibras sdo mais suscetiveis a absorcdo de umidade. Com a natureza polar das
fibras, reforcadas em matrizes hidrofébicas, a interface fibra-matriz e as regides de
interfase sdo sempre um ponto fraco onde a reagao de hidrélise ocorre e causa danos
interfaciais levando a deterioragdo geral de varias propriedades (AZWA et al., 2013;
DHAKAL et al., 2007).

A hidrofilicidade das fibras lignoceluldsicas é diretamente ligada as suas muitas
ligagbes de hidrogénio (grupos hidroxila —OH) presentes entre as macromoléculas na
parede celular da fibra. Logo, a absor¢do de umidade das fibras pode ser reduzida
eliminando grupos hidroxila hidrofilicos da estrutura da fibra por meio de diferentes
tratamentos quimicos.

Desta forma, corroborando com o que foi exposto sobre a relagao fibra / matriz,
tém-se que os tratamentos quimicos executados no presente trabalho se mostraram
eficientes na redugcdo da absor¢cdo de umidade dos compdsitos estudados.
Comparado ao laminado sem tratamento (ST), os compdésitos tratados com 20% de
NaOH, 0,8% de KMnO4 e hexano tiveram uma reducao nesta propriedade de 56,14%,
39,77% e 39,39%, respectivamente.

E importante ressaltar também a similaridade apresentada pelos tratamentos
com permanganato de potassio e hexano, com curvas praticamente sobrepostas,
evidenciando assim, a “blindagem” adquirida pelo tecido de licuri em relacdo a
umidade.
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7.3 ENSAIOS MECANICOS DOS LAMINADOS COMPOSITOS

As propriedades mecanicas dos laminados compdsitos foram determinadas
através dos ensaios de tragao uniaxial, flexdo em trés pontos e cisalhamento Short-
Beam. Os moédulos elasticos foram determinados levando-se em consideragao os
valores de tensao e deformacéao até 50% da carga de ruptura para evitar a influéncia

do inicio dos danos nos mesmos.

7.3.1 Ensaio de Tragao Uniaxial

O resultado obtido nos ensaios mecanicos de tragao uniaxial para os laminados
sem tratamento (ST) e para os laminados tratados com 20% de NaOH, 0,8% de
KMnOs e hexano sao apresentados nas Figuras 7.13, 7.14, 7.15 e 7.16,
respectivamente, na forma grafica da Tensao x Deformagao. Pelo grafico pode-se
perceber que o material apresenta um comportamento do tipo fragil até a fratura, ou
seja, nao existindo o fendmeno do escoamento o qual é caracteristico dos materiais

de comportamento ductil.

Figura 7.13: Grafico Tensao X Deformagao — Tragao Uniaxial: Tecidos sem tratamento
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.14: Grafico Tensao X Deformagao — Tragao Uniaxial: Tecidos tratados com 20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.15: Grafico Tensao X Deformagéao — Tragao Uniaxial: Tecidos tratados com 0,8% de
KMnO,4
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Tenséo Ultima de Tragéo (MPa)
= = N N w w B H
(6] o (6] o (&) o (&)] o (&)}

o

0,00% 0,50% 1,00% 1,50% 2,00% 2,50% 3,00%
Deformacéao (%)

—CP1 ——CP2 CP3 CP4 ——CP5

Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.16: Grafico Tensao X Deformagao — Tragao Uniaxial: Tecidos tratados com hexano
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Fonte: Autoria prépria

Nos diagramas das Figuras 7.13, 7.14, 7.15 e 7.16 pode-se observar que os
laminados passam por uma mudanca sutil de médulo elastico pouco depois de 5 MPa,
decorrente do inicio do processo de dano, porém apds essa tensdo as curvas se
mantém majoritariamente constantes com leve aumento na dispersdo somente na
regido proxima a fratura. Observa-se também que os tratamentos aplicados nos
laminados reduziram a variabilidade do ensaio e promoveram uma constancia no que
tange a rigidez das amostras.

Na Tabela 7.1 sdo apresentados os resultados obtidos com os valores médios
da tensdo ultima a tracdo (MPa), mddulo de elasticidade longitudinal (GPa) e
deformacado de ruptura (%); além dos valores de suas respectivas dispersoes.
Lembrando que em todos os ensaios realizados, os valores do mdodulo de elasticidade
foram determinados na diregao de aplicagao da carga e antes que a carga de dano se

tornasse preponderante.
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Tabela 7.1: Propriedades mecanicas a tragao uniaxial dos laminados compésitos

LAMINADOS
PROPRIEDADES
" Sem 20% de 0,8% de
MECANICAS Hexano
Tratamento NaOH KMnO4

Tenséo Ultima
(MPa)

Maodulo de Elasticidade
(GPa)
Deformagéao de Ruptura
(%)

36,60 +2,67 23,16+1,53 34,90+3,50 36,33 £ 4,37

1,32 £ 0,06 1,15+ 0,05 1,38 £ 0,07 1,36 £ 0,03

2,78 +0,18 2,02+0,17 2,54 0,20 2,67 0,33

Para melhor visualizagdo dos resultados, sdo mostrados nas Figuras 7.17,7.18
e 7.19 o estudo comparativo entre a tensdo ultima, o modulo de elasticidade e a
deformacao de ruptura dos laminados estudados. Pode-se observar que nao houve
melhoria na resisténcia a tracdo dos laminados cujos tecidos foram previamente
tratados, quando comparados ao laminado sem tratamento (ST).

Houve uma redugdo na resisténcia de 4,64% e 0,71% em relagdo aos
tratamentos por permanganato de potassio (KMnOa4) e hexano, respectivamente. Esse
resultado demonstra que para este tipo de ensaio, esses compédsitos se comportam
de forma semelhante e os tratamentos séo ineficazes.

Esse fato também pode ser comprovado pela proximidade nos valores dos
modulos de elasticidade em todas as amostras — Figura 7.18 —, o que indica a

conformidade para com a reposta ao esfor¢o de tragéo e ao inicio do modo de falha.
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Figura 7.17: Comparativo entre os valores da tensao ultima dos laminados compésitos
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.18: Comparativo entre os valores do modulo de elasticidade dos laminados

compoésitos
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.19: Comparativo entre os valores de deformagéao de ruptura dos laminados

compadsitos
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Fonte: Autoria prépria

No que tange ao tratamento com 20% de NaOH, houve uma significativa queda
na resisténcia a tragdo, com redugao desta propriedade de 36,72% em relagdo ao
laminado sem tratamento. Isso pode ser explicado primeiramente pela grande
variabilidade oferecida pelo processamento manual do compdésito, que diverge ao se
tratar de parametros como controle da densidade linear das mechas na confecgéo do
tecido de reforco e em relacido a formagao de defeitos como bolhas e vazios.

Além disso, tém-se que o tratamento alcalino proposto por este trabalho de
pesquisa intensificou o processo de degradacdo da fibra através da remocéo da
epiderme em algumas regides do tecido — conforme mostrado na microscopia da
Figura 7.20 (b). Por se tratar de um material lignoceluldsico, supde-se também que
juntamente com a epiderme, houve a remocgéo parcial de lignina — componente
essencial para manutencao da integridade fisica da fibra de licuri — logo, criaram-se
pontos de fragilidade no material, reduzindo assim o valor de sua resisténcia.

Para fins comparativos, € mostrado a fibra in natura — Figura 7.20 (a) — e a fibra

degradada ap6s o tratamento alcalino com NaOH — Figura 7.20 (b).
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Figura 7.20: Degradacgao da fibra em tecidos tratados com 20% de NaOH: (a) Fibra in natura; (b)

Fibra degradada por hidroxido de sédio

(b)

SEM HV: 150V WD: 15.00 mm
View fleld: 436 pm Det: SE
SEM MAG: 500 x  Date(midly): 01/01/10

SEM HV: 10.0 kV WD: 17.13 mm
View fedd: 438 pm Det: 58
SEM MAG: 500 x  Date(midiy): 1008322

Fonte: Autoria prépria

Com relagao a deformacgéao de ruptura, foi observado que os tratamentos nao
influenciaram significativamente no resultado, com valor minimo de 2,02% para o

NaOH e maximo de 2,78% para o laminado “ST".

7.3.2 Ensaio de Flexao em Trés Pontos

O resultado obtido nos ensaios mecéanicos de flexdo em trés pontos para os
laminados sem tratamento (ST) e para os laminados tratados com 20% de NaOH,
0,8% de KMnO4 e hexano sao apresentados nas Figuras 7.21, 7.22, 7.23 e 7.24,
respectivamente, na forma grafica da Resisténcia a Flexao x Deformagao de Flexao.
Para esse tipo de ensaio os laminados apresentam um comportamento entre a tenséo
e a deformacéo que pode ser considerado linear até valores de tensao bem préximos
aos da fratura final.

O processo de fabricagédo de laminagdo manual utilizado na obtengcdo dos
compésitos produziu regides ricas em resina e outras ricas em reforgo de licuri,
originando ondulagdes caracterizadas pelo desvio na orientagdo das fibras. Isto

significa que a resposta a flexdo dos compdésitos sofre uma descontinuidade durante
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a aplicagao da carga, gerando uma dispersdo muito mais significativa dos resultados,
quando comparado ao ensaio de tracio.

No ensaio de flexdo a carga aplicada € na forma de linha (cilindro aplicador) e
dependendo se a regido central do corpo de prova — sec¢do de aplicagdo da carga —
coincidir com uma regiao rica em resina ou em fibras, a carga de inicio do dano pode
variar e assim influenciar na tensao ultima do laminado. Isto pode ser evidenciado ao
analisar as Figuras 7.21, 7.22, 7.23 e 7.24 e notar a presencga de inflexdes nas curvas,
0 que corresponde a fraturas (fissuras) intermediarias na resina durante o ensaio, e
consequentemente representam regides de transferéncia de carga para o reforgo
adjacente, caracterizando assim uma nova capacidade de suporte de carga por parte
do compésito e notabilizando uma melhor aderéncia interfacial fibra/matriz. A perda
final do suporte de carga por parte do compdsito se da pela ruptura completa da resina
ao longo de toda a amostra, mas sem necessariamente haver rompimento das fibras

de licuri.

Figura 7.21: Grafico Resisténcia a Flexao X Deformacgao de Flexdo — Flexdo em Trés Pontos:
Tecidos sem tratamento
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.22: Grafico Resisténcia a Flexdo X Deformacéo de Flexdo — Flexdo em Trés Pontos:
Tecidos tratados com 20% NaOH

Laminado 20% NaOH

N W b OO0 O N @
o O O O O o o

Resisténcia a Flexdo (MPa)
S

0
0,00% 0,50% 1,00% 1,50% 2,00% 2,50% 3,00%
Deformacéao de Flexao (%)

—CP1 ——CP2 CP3 CP4 ——CP5

Fonte: Autoria prépria

Figura 7.23: Grafico Resisténcia a Flexdao X Deformacgao de Flexdo — Flexdo em Trés Pontos:
Tecidos tratados com 0,8% de KMnOg4

Laminado 0,8% KMnO,
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.24: Grafico Resisténcia a Flexdo X Deformacao de Flexdo — Flexdo em Trés Pontos:
Tecidos tratados com hexano
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Fonte: Autoria propria

Os resultados obtidos com os valores médios de resisténcia a flexdo (MPa),
moédulo de elasticidade na flexao (GPa) e da deflexdo maxima (%) dos laminados

estudados, com suas respectivas dispersdes sdo apresentados na Tabela 7.2.

Tabela 7.2: Propriedades mecanicas a Flexao em Trés Pontos dos laminados compésitos

LAMINADOS
PROPRIEDADES
. Sem 20% de
MECANICAS 0,8% de KMnO4 Hexano
Tratamento NaOH

Resisténcia a Flexao
(MPa)
Maodulo de Elasticidade
na Flexao (GPa)

Deflexdo Maxima (%) 3,65 +0,32 2,18+0,34 2,56 + 0,41 2,52+0,29

63,32 +10,47 61,27 +844 74,40 £ 9,00 83,30 £ 8,94

2,07+ 0,30 3,36 £ 0,20 3,15+ 0,15 3,43+0,15

Para melhor visualizagao dos resultados, sdo mostrados nas Figuras 7.25, 7.26
e 7.27 o estudo comparativo entre a resisténcia a flexdo, o médulo de elasticidade e
a deflexdo maxima dos laminados estudados. Pode-se observar que houve um
aumento na resisténcia de 16,94% e 30,93% em relacdo aos tratamentos por

permanganato de potassio (KMnOa) e hexano, respectivamente, quando comparados
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ao laminado sem tratamento (ST). Isso comprova a eficacia destes tratamentos
perante o ensaio de flexao.

O laminado tratado com 20% de NaOH apresentou uma leve redugdo na
resisténcia a flexdo de 3,69% em relacédo ao laminado nao tratado. O tratamento
alcalino utilizado nao se mostrou eficiente para o presente ensaio.

Em se tratando da rigidez dos compadsitos, observa-se um aumento do médulo
de elasticidade nas proporgdes de 62,32%, 52,17% e 65,70% para os laminados
tratados com 20% de NaOH, 0,8% de KMnO4 e hexano, respectivamente.

Com relagao a deflexdo maxima, houve uma reducdo de 38,59%, 27,89% e
29,01% para os laminados tratados com 20% de NaOH, 0,8% de KMnO4 e hexano,

respectivamente.

Figura 7.25: Comparativo entre os valores da resisténcia a flexao dos laminados compdésitos
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.26: Comparativo entre os valores do médulo de elasticidade na flexdo dos laminados
compositos
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.27: Comparativo entre os valores de deflexdao maxima dos laminados compdsitos

Deflexdo Maxima (%)

3,55%
2,56% 2,52%
2,18%

ST ®20% NaOH m0,8% KMnO4 = Hexano PA

0,04
0,035
0,03
0,025
0,02
0,015
0,01

0,005
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7.3.3 Ensaio de Cisalhamento Short-Beam

O ensaio de resisténcia Short-Beam avalia a tensao Inter laminar das amostras,
assim como, avalia de forma indireta a qualidade da aderéncia interfacial fibra-matriz,
devido ao processo de fabricagdo ou agentes externos, como por exemplo a umidade
e o tratamento da superficie do reforco. Para o propésito deste trabalho de pesquisa,
dentre os ensaios mecanicos, este € o que fornece a melhor resposta a influéncia dos
tratamentos quimicos na adesao interfacial dos compdsitos.

Séao apresentadas nas Figuras 7.28, 7.29, 7.30 e 7.31 as curvas de Forga x
Deslocamento, obtidas no ensaio de resisténcia Short-Beam, para os laminados sem
tratamento (ST) e para os laminados tratados com 20% de NaOH, 0,8% de KMnOa4 e
hexano, respectivamente. Para esse tipo de ensaio os laminados apresentam um
comportamento entre a tensdo e a deformacao que pode ser considerado linear até
valores de tensdo bem proximos aos da fratura final. Tém-se também que devido a
utilizagao de reforgos unidirecionais, as amostras nao falham abruptamente.

Observa-se ainda uma maior inclinagdo nas curvas dos compositos
previamente tratados, o que indica maior rigidez deles quando comparados ao

compésito sem tratamento.

Figura 7.28: Grafico Forga X Deslocamento — Resisténcia Short-Beam: Tecidos sem tratamento
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.29: Grafico Forca X Deslocamento — Resisténcia Short-Beam: Tecidos tratados com
20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.30: Grafico Forca X Deslocamento — Resisténcia Short-Beam: Tecidos tratados com
0,8% de KMnO4
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Fonte: Autoria propria
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Figura 7.31: Grafico Forca X Deslocamento — Resisténcia Short-Beam: Tecidos tratados com
hexano
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Fonte: Autoria prépria

Na Tabela 7.3 sdo apresentados os valores médios, obtidos no ensaio de

resisténcia Short-Beam, dos laminados estudados, bem como os seus respectivos
desvios.

Tabela 7.3: Resisténcia Short-Beam dos laminados compdésitos

LAMINADOS
PROPRIEDADE
. Sem 20% de 0,8% de
MECANICA Hexano
Tratamento NaOH KMnO,4

Resisténcia Short-Beam

6,93 + 0,93 9,84 +1,48 11,44 + 2,25 13,11 + 1,69
(MPa)

Para melhor visualizagdo dos resultados, € mostrado na Figura 7.32 o estudo

comparativo da resisténcia Short-Beam dos laminados estudados.
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Figura 7.32: Comparativo entre os valores da resisténcia Short-Beam dos laminados
compadsitos
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Fonte: Autoria propria

Pode-se observar que houve um aumento na resisténcia de 41,99%, 65,08% e
89,18% em relacdo aos tratamentos por hidroxido de sodio (20% de NaOH)
permanganato de potassio (0,8% de KMnOs) e hexano, respectivamente, quando
comparados ao laminado sem tratamento (ST). Isso comprova a eficacia destes
tratamentos perante os esforgos cisalhantes.

A resisténcia Short Beam é uma propriedade dominada pelas propriedades da
matriz, e a diferenga entre os valores dos laminados pode ser atribuida a uma melhor
ligacao interfacial da fibra de licuri com a resina poliéster.

Importante ressaltar, por exemplo, que apesar do fato do alto teor do hidréxido
de sédio ter comprometido o resultado dos outros ensaios mecanicos, este se mostra
adequado a melhoria da resisténcia ao cisalhamento, evidenciando que a melhoria
interfacial causada pelos tratamentos quimicos foi mais preponderante do que a
prépria degradacgao da fibra, e até mesmo superando os obstaculos encontrados no

processamento manual do compasito.
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7.4  ANALISE DE FRATURA

Esta secdo apresenta a caracterizacao da fratura dos laminados compdsitos
estudados. Esta analise tem como objetivo identificar o tipo de fratura em nivel
macroscopico, além dos tipos de danos originados em suas microestruturas através
da microscopia eletrénica de varredura — MEV. O estudo do modo de falha envolve os
ensaios de tragao uniaxial, flexdo em trés pontos e cisalhamento Short-Beam das

amostras fraturadas.

7.4.1 Ensaio de Trag¢ao Uniaxial

7.4.1.1 Laminado Compdsito Sem Tratamento (ST)

A caracterizagao da fratura no laminado sem tratamento inicia-se com a analise
macroscopica da mesma — Figura 7.33 — onde se observa a fratura do corpo de prova
tracionado. As amostras apresentam, de acordo com a norma ASTM D 3039-17,
fratura do tipo LAT (Lateral / At Grip / Top), ou seja, uma fratura lateral na garra

superior.

Figura 7.33: Corpo de prova fraturado na tragao uniaxial — Laminado ST

Fonte: Autoria prépria

Como pode ser observado, na secao de fratura em vermelho da Figura 7.33
nao houve fratura total dos corpos de prova. Dessa forma, para realizacdo da analise
microscopica da fratura (por MEV) foi necessario rompé-los manualmente. Importante
ressaltar que ndo foram encontrados danos por delaminagc&o nos corpos de prova
ensaiados.

Nas Figuras 7.34 e 7.35 sdo mostrados alguns tipos de danos e defeitos

encontrados na secdo de fratura dos corpos de prova, obtidos através do MEV. E
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possivel visualizar rupturas de fibras, assim como fraturas adesivas e coesivas tanto
na matriz como na fibra. Ainda na Figura 7.35 pode ser observada a presenga de uma
bolha como didmetro médio de 146,23 um, originada pelo processo manual de

laminacgao.

Figura 7.34: Tipos de danos na tragao uniaxial — Laminado ST
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SEM MAG: 700 x  Date(mi/dly): 09/26/22 SEM MAG: 500 x  Date(midly): 09/26/22

Fonte: Autoria prépria

A fratura adesiva € o0 nome dado a desaderéncia na interface fibra/matriz,
ocasionado geralmente por uma fraca interagdo entre as fases. Ja quando a
microfissura se propaga apenas na fibra ou matriz, diz-se que sofreu uma fratura
coesiva. Neste ultimo caso, tém-se ainda que a propagacao da microfissura através
da matriz geralmente é formada a partir de um processo de nucleagao ao interagir
com a mecha.

Outra caracteristica interessante apresentada no laminado sem tratamento é a
presenga da cera oriunda da fibra de licuri que se dissolveu na matriz polimérica apds
a cura do compésito. Esse fato é observado na ampliagdo da Figura 7.36 e pode ser
entendida como um dos fatores que contribuiram para a baixa resisténcia mecanica

desse tipo de laminado.
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Figura 7.35: Defeitos encontrado na tracao uniaxial — Laminado ST
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.36: Caracteristica microscépicas — Laminado ST
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Fonte: Autoria prépria
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7.4.1.2 Laminado Compdsito Tratado com 20% de NaOH

A analise macroscopica da fratura para os laminados previamente tratados com
20% de NaOH, ensaiados a tragcdo uniaxial, € apresentada na Figura 7.37. As
amostras apresentam, de acordo com a norma ASTM D 3039-17, fratura do tipo AAM
(Angled / At Grip / Middle), ou seja, uma fratura em angulo no meio do corpo de prova

e proximo da garra.

Figura 7.37: Corpo de prova fraturado na tragao uniaxial — Laminado 20% NaOH

Fonte: Autoria propria

E possivel observar também que a fratura comega como uma segdo plana
(coerente com a fratura de materiais quebradigos), e em seguida sendo desviadas ao
encontrar as fibras de reforgo, seguindo entdo percursos diferentes na busca por
regides ricas em resina — regides essas que apresentam resisténcia menor a
propagacao da trinca — e isso influencia diretamente na resposta mecéanica final do
compésito.

Na Figura 7.38 sdo mostrados alguns tipos de danos e defeitos encontrados na
secao de fratura dos corpos de prova, obtidos através do MEV. E possivel visualizar
bolhas, rupturas de fibras, fraturas adesivas e coesivas, além de regides
caracterizadas por pequenos “furos” provenientes do arrancamento de fibras de licuri

gragas a desaderancia entre a fibra e a matriz polimérica.

_______________________________________________________________________________________________|
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Figura 7.38: Tipos de danos na tragado uniaxial — Laminado 20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria

7.4.1.3 Laminado Compdésito Tratado com 0,8% de KMnOg4

A analise macroscopica da fratura para os laminados previamente tratados com
0,8% de KMnO4, ensaiados a tragdo uniaxial, € apresentada na Figura 7.39. As
amostras apresentam, de acordo com a norma ASTM D 3039-17, fratura do tipo LAT

(Lateral / At Grip / Top), ou seja, uma fratura lateral na garra superior.
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Figura 7.39: Corpo de prova fraturado na tragdo uniaxial — Laminado 0,8% KMnO,

LAT

LAT

Fonte: Autoria prépria

A microscopia do laminado é mostrada na Figura 7.40. E possivel visualizar

fraturas adesivas, coesivas e arrancamento de fibras de licuri.

Figura 7.40: Tipos de danos na tragao uniaxial — Laminado 0,8% KMnO4
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Fonte: Autoria prépria

7.4.1.4 Laminado Compésito Tratado com hexano

A analise macroscopica da fratura para os laminados previamente tratados com
hexano, ensaiados a tracdo uniaxial, € apresentada na Figura 7.41. As amostras
apresentam, de acordo com a norma ASTM D 3039-17, dois tipos diferentes de fratura:
tipo LGM (Lateral / Gage / Middle) e tipo LAT (Lateral / At Grip / Top).
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Figura 7.41: Corpo de prova fraturado na tragao uniaxial — Laminado Hexano

LGM

LAT

Fonte: Autoria prépria

A microscopia do laminado tratado com hexano é mostrada na Figura 7.42. E

possivel visualizar fraturas coesivas da matriz e da fibra, além do arrancamento de
fibras de licuri.

Figura 7.42: Tipos de danos na tragao uniaxial — Laminado Hexano

Fratura coesiva
da fibra

X

Fratura coesiva
da fibra

‘ Arrancamen;g-f'x
~4 de f|bras,-r Y

SEM HV: 10.0 kV WD: 11.36 mm 111 SEM HV: 10,0 kV WD: 9.91 mm | | VEGA3 TESCAN
View field: 1.98 mm Det: SE 500 pm

View field: 347 pm Det: SE 100 ym
SEM MAG: 629 x  Date(m/dly): 09/26/22
Hexano Tracao v7
IFBA-DATM-LCM

SEM MAG: 110 x  Date(m/dly): 08/26/22
Hexano Tracao v4
IFBA-DATM-LCM

Fonte: Autoria propria

7.4.2 Ensaio de Flexao em Trés Pontos

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado de acordo com a norma ASTM

D790-17, sendo importante ressaltar que nao houve ruptura total nos corpos de prova
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e que a falha ocorreu inicialmente na face tracionada (lado oposto ao ponto de
aplicagao da carga), e entdo se propagando entre as camadas de refor¢o na diregcéo
da regido comprimida. Isto indica que o elemento estrutural é espesso o suficiente

para que a fratura seja restrita nesta regiao.

7.4.2.1 Laminado Compdsito Sem Tratamento (ST)

Na Figura 7.43 sédo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compésito sem tratamento prévio do tecido, sendo mostrado a secao
transversal do corpo de prova, com a devida curvatura sofrida apds o ensaio — Figura
7.43 (a) — e a face tracionada da amostra — Figura 7.43 (b) — evidenciando a

propagacao de fissuras.

Figura 7.43: Corpo de prova fraturado na Flexdo em trés pontos — Laminado ST: (a) Secao
transversal do corpo de prova; (b) Face Tracionada

(b)

Microfissuras na
camada tracionada

Fonte: Autoria propria

E possivel notar na face tracionada — Figura 7.43 (b) — diversas micro trincas
que se estendem por toda largura da amostra e que se propagam para o interior de
sua espessura em diregdo a face comprimida, confirmando a validade do ensaio.
Ressalta-se que em toda a analise ndo foram observadas trincas na face comprimida

dos corpos de prova.

_______________________________________________________________________________________________|
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Na Figura 7.44 é mostrado a microscopia da segao transversal da amostra. E
possivel observar com mais detalhes a regido tracionada com grande quantidade de
fraturas, enquanto o lado de compressdo mantém sua integridade.

A fratura normalmente se inicia com rompimento da matriz (fratura coesiva) e
se propaga através dela até encontrar a mecha de fibras de licuri. Assim, o dano muda
levemente de diregdo gerando ramificagdes das trincas originais e formando regides
de fraturas adesivas. O processo de dano termina em regides proximas ao lado de

compressao, porém com reduzida extenséo de falhas.

Figura 7.44: Tipos de danos na Flexdao em Trés Pontos — Laminado ST
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View field: 5.67 mm Det: SE
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Fonte: Autoria prépria

7.4.2.2 Laminado Compdsito Tratado com 20% de NaOH

Na Figura 7.45 séo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compdsito tratado previamente com 20% de NaOH, sendo mostrado a
secao transversal do corpo de prova, com a devida curvatura sofrida apds o ensaio —
Figura 7.45 (a) — e a face tracionada da amostra — Figura 7.45 (b) — evidenciando a

propagacao de fissuras.
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Figura 7.45: Corpo de prova fraturado na Flexdao em trés pontos — Laminado 20% NaOH: (a)
Secao transversal do corpo de prova; (b) Face Tracionada

Regiao sob tragao

Fissura na camada

tracionada

Fonte: Autoria propria

Macroscopicamente, € possivel notar na face tracionada — Figura 7.45 (b) —
uma unica trinca que se estende por toda largura da amostra e que se propaga para
o interior de sua espessura em direcao a face comprimida, confirmando a validade do
ensaio. Ressalta-se que em toda a analise nao foram observadas trincas na face
comprimida dos corpos de prova.

Na Figura 7.46 verifica-se a presenga de uma trinca que se origina na face
tracionada e que se ramifica ao penetrar no compésito. Inicialmente o carregamento
por flexdo foi absorvido pelas fibras do tecido de licuri tanta na direcéo longitudinal
(trama) quanto na direcéo transversal (urdume), resultando na fratura destas fibras.
Também se verificou desgaste na matriz, provavelmente oriundo do processo de corte
durante a fabricagao das amostras, além da formacgao de sulcos na matriz provocados

pela retirada das fibras.

. _______________________________________________________________________________________________________|
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Figura 7.46: Tipos de danos na Flexdo em Trés Pontos — Laminado 20% NaOH
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Fonte: Autoria propria

7.4.2.3 Laminado Compdsito Tratado com 0,8% de KMnOg4

Na Figura 7.47 sédo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compadsito tratado previamente com 0,8% de KMnO4, sendo mostrado a
secao transversal do corpo de prova, com a devida curvatura sofrida apds o ensaio —
Figura 7.47 (a) — e a face tracionada da amostra — Figura 7.47 (b) — evidenciando a
propagacao de fissuras.

Macroscopicamente a fratura € muito semelhante ao ja apresentada pelo
laminado sem tratamento, com diversas micro trincas que se estendem por toda
largura da amostra e que se propagam para o interior de sua espessura em diregéo a

face comprimida.
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Figura 7.47: Corpo de prova fraturado na Flexdo em trés pontos — Laminado 0,8% KMnOy: (a)
Secao transversal do corpo de prova; (b) Face Tracionada

mpressao

Regiao sob tragao

Microfissuras na
camada tracionada

Fonte: Autoria prépria

Nas Figuras 7.48 e 7.49, obtidas por MEV, s&o mostradas as caracteristicas
microscoépicas e a formagédo e propagagdo dos danos na espessura do laminado
tratado com 0,8% de KMnOa.

Figura 7.48: Caracteristicas microscépicas — Laminado 0,8% KMnO,
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Fonte: Autoria propria
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Figura 7.49: Tipos de danos na Flexdo em Trés Pontos — Laminado 0,8% KMnO4
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Fonte: Autoria prépria

Pode-se notar na Figura 7.48, a formagao de uma fenda na regido tracionada,
sendo a sua localizagdo uma caracteristica do bom desempenho do laminado frente
ao carregamento de flexdo em trés pontos. Essa fratura penetra perpendicularmente
no laminado, mudando abruptamente a dire¢cdo de sua propagac¢ao ao se deparar com
uma regido rica em fibras. Na Figura 7.49 é observado com maior nivel de detalhes
essa area de mudanga na direcdo da fratura, sendo possivel evidenciar o
aparecimento de pequenas fissuras que tentam a manter o sentido original de
propagacao, assim como a formacao de fraturas adesivas ocasionadas pela tentativa
da trinca de arrodear a fibra de licuri — vide regiao circulada em vermelho na Figura
7.49 — buscando regides com maior densidade de resina e que consequentemente

sdo aquelas que oferecem menor resisténcia a sua propagacao.

7.4.2.4 Laminado Compésito Tratado com hexano

Na Figura 7.50 sdo apresentadas as caracteristicas macroscoépicas da fratura
do laminado compdsito tratado previamente com hexano, sendo mostrado a secéo
transversal do corpo de prova, com a devida curvatura sofrida apds o ensaio — Figura
7.50 (a) — e a face tracionada da amostra — Figura 7.50 (b) — evidenciando a

propagacao de fissuras.
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Figura 7.50: Corpo de prova fraturado na Flexdo em trés pontos — Laminado Hexano: (a) Segao
transversal do corpo de prova; (b) Face Tracionada

Fissura na camada
tracionada

Fonte: Autoria propria

Macroscopicamente a fratura € muito semelhante ao ja apresentada pelo
laminado tratado com 20% de NaOH, com uma unica trinca que se estende por toda
largura da amostra e que se propaga para o interior de sua espessura em diregao a
face comprimida.

Na Figura 7.51 é mostrado a microscopia da seg¢ao transversal da amostra. A
figura é subdividida em trés regides distintas, cada uma com um tipo de falha
especifica, como segue:

Na regidao “A”, em vermelho, € possivel observar cavidades originada pelo
arrancamento de fibras durantes o processamento do material.

Na regiao “B”, em amarelo, tém-se a propagacao da fratura a partir da regiao
tracionada, de forma que ela é resistida por fibras longitudinais de licuri provenientes
da trama do tecido confeccionado. A fratura até entao coesiva na matriz, se transforma
em fratura adesiva ao se deparar com uma regido rica em fibras, regido essa com
maior resisténcia a propagacéao de trincas.

Na regiao “C”, em azul, observa-se uma leve desaderéncia entre a matriz e a
fibra de licuri, e que devido a sua orientagao trata-se de uma mecha proveniente do

urdume do tecido produzido.
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Figura 7.51: Tipos de danos na Flexdo em Trés Pontos — Laminado Hexano PA
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Fonte: Autoria prépria

7.4.3 Ensaio de Cisalhamento Short-Beam

Segundo a norma ASTM D2344/D2344M-16 os modos de falha mais comuns
encontrados em materiais compdésitos sdo o modo cisalhante Inter laminar, o modo de
flexdo e o modo de deformacéo inelastica, podendo acontecer isoladamente ou uma
combinagéo deles. Além disso, esses modos de falha podem ainda ser precedidos
por danos menos evidentes como fraturas transversais entre camadas ou

delaminacdes internas.

7.4.3.1 Laminado Compdsito Sem Tratamento (ST)

Na Figura 7.52 séao apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compdsito sem tratamento prévio do tecido, sendo mostrado a face da
amostra onde a carga foi aplicada — Figura 7.52 (a) — e segéao transversal do corpo de

prova — Figura 7.52 (b) — apds o ensaio de cisalhamento.
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Figura 7.52: Corpo de prova fraturado no ensaio Short-Beam — Laminado ST: (a) Face de

aplicagao da carga; (b) Secao transversal do corpo de prova

(a)

(b)

Fonte: Autoria prépria

Visualmente nao foi possivel identificar os diversos tipos de modos de falha,
sendo somente visualizado algumas fissuras horizontais bem sutis. A presenga de
fissuras horizontais localizadas entre as camadas do laminado, s&o indicativos de
fratura Inter laminar, porém para sua validagdo € necessaria uma analise
microscopica.

Nas Figuras 7.53, 7.54 e 7.55 sdo mostrados em detalhes os diversos modos
de falha encontrados no laminado compdsito sem tratamento prévio.

Na Figura 7.53 pode ser observado, além dos “furos” causados por
arrancamento de fibras e da presenca da fratura coesiva da matriz, a presencga de
uma quantidade significativa de multiplas fraturas Inter laminares localizadas na
direcdo perpendicular de aplicagédo da carga do corpo de prova. Estes danos sao
caracteristicos do inicio de falha por delaminag&o na espessura do corpo de prova.

Na Figura 7.54 pode ser visto a intensa ocorréncia de fraturas adesivas, tal
como o descolamento entre as camadas do laminado, indicando o inicio de falha por

delaminacéo.
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Figura 7.53: Fraturas Inter laminares no ensaio Short-Beam — Laminado ST
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.54: Fraturas adesivas no ensaio Short-Beam — Laminado ST
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Fonte: Autoria prépria

Na Figura 7.55 é visto um modo de falha por flexdo, com ocorréncia de regides
tracionadas (parte superior da figura) e comprimidas. Na imagem é possivel também
visualizar que apesar do rompimento da matriz, as fibras longitudinais de refor¢o de
licuri seguram o corpo de prova tentando manter sua integridade e evitando sua
separagao.
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Figura 7.55: Modo de falha de flexdo no ensaio Short-Beam — Laminado ST

SEM HV: 10.0 kV WD: 22.73 mm
View field: 2.18 mm Det: SE 500 ym
SEM MAG: 100 x  Date(m/dly): 10/03/22

Fonte: Autoria propria

7.4.3.2 Laminado Compdsito Tratado com 20% de NaOH

Na Figura 7.56 sédo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compésito tratado previamente com 20% de NaOH, sendo mostrado a
face da amostra onde a carga foi aplicada — Figura 7.56 (a) — e segao transversal do

corpo de prova — Figura 7.56 (b) — apds o ensaio de cisalhamento.

Figura 7.56: Corpo de prova fraturado no ensaio Short-Beam — Laminado 20% NaOH: (a) Face

de aplicagao da carga; (b) Secao transversal do corpo de prova

(@)

Fonte: Autoria prépria
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A macroscopia do laminado indica um modo de falha predominante por flexao,
com a presencga de algumas fissuras horizontais bem sutis.
Nas Figuras 7.57, 7.58 e 7.59 sao mostrados em detalhes os diversos modos

de falha encontrados no laminado compdsito tratado com 20% de NaOH.

Figura 7.57: Fraturas coesiva no ensaio Short-Beam — Laminado 20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria

Figura 7.58: Fraturas adesivas no ensaio Short-Beam — Laminado 20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria
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Figura 7.59: Falhas no ensaio Short-Beam — Laminado 20% NaOH
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Fonte: Autoria prépria
Na Figura 7.57 sdo mostradas duas fraturas coesivas na matriz sendo
resistidas por um feixe de fibras transversais de licuri.
Na Figura 7.58 sao mostradas diversas fraturas adesivas, principalmente ao
redor de fibras transversais de licuri.
Por fim, na Figura 7.59 sdo mostradas diversas falhas encontradas na amostra.

Sao elas: fraturas adesivas e coesivas, bolhas e descolamento fibra / matriz.

7.4.3.3 Laminado Compdésito Tratado com 0,8% de KMnOg4

Na Figura 7.60 sédo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compadsito tratado previamente com 0,8% de KMnO4, sendo mostrado a
face da amostra onde a carga foi aplicada — Figura 7.60 (a) — e se¢des transversais

do corpo de prova — Figuras 7.60 (b) e (c) — apds o ensaio de cisalhamento.
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Figura 7.60: Corpo de prova fraturado no ensaio Short-Beam — Laminado 0,8% KMnOy: (a) Face
de aplicagao da carga; (b) Secao transversal do corpo de prova com fratura inter laminar; (c)

Secao transversal do corpo de prova com modo de falha de flexao

(a)

Fonte: Autoria propria

Macroscopicamente foi possivel identificar de forma nitida a presenga de
fissuras horizontais indicativas de modos de falha Inter laminar de cisalhamento em
algumas amostras — Figura 7.60 (b) — e rupturas originadas do modo de falha de flexao
em outras — Figura 7.60 (c) — sendo a parte inferior a regido tracionada e a superior
comprimida.

Através da microscopia eletrbnica de varredura, podemos ver com mais
detalhes a segédo transversal da amostra — Figura 7.61 (a) — e a face na qual a carga
foi aplicada — Figura 7.61 (b) — apds o ensaio de cisalhamento.

E possivel identificar fraturas coesivas na matriz que se propagam tanto
longitudinalmente como transversalmente, da mesma forma que uma desaderéncia

entre as camadas de resina e fibras na Figura 7.61 (a).
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Figura 7.61: Falhas no ensaio Short-Beam — Laminado 0,8% KMnO4: (a) Segao transversal do

corpo de prova; (b) Face de aplicagao da carga
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Fonte: Autoria propria

7.4.3.4 Laminado Compésito Tratado com hexano

Na Figura 7.62 sédo apresentadas as caracteristicas macroscopicas da fratura
do laminado compdsito tratado previamente com hexano, sendo mostrado a face da
amostra onde a carga foi aplicada — Figura 7.62 (a) — e se¢des transversais do corpo

de prova — Figuras 7.62 (b) e (c) — apos o ensaio de cisalhamento.

Figura 7.62: Corpo de prova fraturado no ensaio Short-Beam — Laminado Hexano: (a) Face de
aplicagao da carga; (b) Secao transversal do corpo de prova com fratura Inter laminar; (c)

Secao transversal do corpo de prova com modo de falha de flexao

(a)

Fonte: Autoria prépria
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RESULTADOS E DISCUSSOES

Macroscopicamente, 0 modo de falha do laminado foi muito semelhante ao
encontrado no compdsito tratado com KMnOa4. Foi possivel identificar de forma nitida
a presenca de fissuras horizontais indicativas de modos de falha Inter laminar de
cisalhamento — Figura 7.62 (b) — e rupturas originadas do modo de falha de flexao —
Figura 7.62 (c) — sendo a parte inferior a regiao tracionada e a superior comprimida.

Através da microscopia eletrbnica de varredura, podemos ver com mais
detalhes algumas falhas encontradas no laminado tratado com hexano, sendo muito
semelhante ao ja exposto nos laminados anteriores. Na Figura 7.63, por exemplo,
podem ser vistas fraturas coesivas que se propagam no laminado e ao encontrar
resisténcia a sua passagem pelas fibras de licuri, sdo transformadas em fraturas

adesivas.

Figura 7.63: Falhas no ensaio Short-Beam — Laminado Hexano PA

Fraturas coesivas na

triz -
/ ma

Fraturas adesivas

SEM HV: 10.0 kV WD: 14.53 mm 1|

View field: 2.57 mm Det: SE 500 pm
SEM MAG: 85 x Date(m/dly): 09/26/22

Hexano cisalhamento v2

IFBA-DATM-LCM

Fonte: Autoria prépria

_______________________________________________________________________________________________|
Michel Giffoni Santos



CONCLUSAO

8 CONCLUSAO

Neste capitulo serdo apresentadas as conclusdes dos resultados e discussdes

do presente trabalho de pesquisa.

8.1  ANALISE MICROESTRUTURAL DAS FIBRAS

> Fibras tratadas por 1 hora com KMnO4, NaOH e com hexano apresentaram
baixa eficiéncia de retirada de cera, sendo que a mudanca para o periodo de 2 horas
de tratamento apresentou uma melhoria significativa.

> Em relagdo as concentracbes das solugdes utilizadas neste trabalhado de
pesquisa, as que se mostraram mais adequadas foram 0,8% de permanganato de
potassio (KMnOQa4), 20% de NaOH e o hexano puro.

> Evidenciou-se que solugbes com concentragdes superiores a 20% de NaOH

devem ser evitadas pois podem causar degradacéao da fibra.

8.2 ABSORCAO DE AGUA

> Os laminados compdsitos sem tratamento prévio (ST), tratado com 20% de
NaOH, com 0,8% de KMnOs e com hexano, tiveram um aumento de massa,
decorrente da absor¢ao de umidade de 7,82%, 3,43%, 4,71% e 4,74%,
respectivamente.

> Os tratamentos quimicos executados no presente trabalho demonstraram
reducao da absorgdo de umidade. Comparado ao laminado sem tratamento (ST), os
compésitos tratados com 20% de NaOH, 0,8% de KMnO4 e hexano tiveram uma

reducao nesta propriedade de 56,14%, 39,77% e 39,39%, respectivamente.

8.3 ENSAIOS MECANICOS

8.3.1 Ensaio de tragao uniaxial

> N&o houve melhoria na resisténcia a tragéo dos laminados cujos tecidos foram

previamente tratados, quando comparados ao laminado sem tratamento (ST),

|
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CONCLUSAO

demonstrando a ineficiéncia dos tratamentos quimicos para este tipo de solicitagao

mecanica.

8.3.2 Ensaio de Flexao em Trés Pontos

> Houve um aumento na resisténcia de 16,94% e 30,93% em relacdo aos
tratamentos por permanganato de potassio (KMnOas) e hexano, respectivamente,
quando comparados ao laminado sem tratamento (ST).

> O laminado tratado com 20% de NaOH apresentou uma leve reducdo na
resisténcia a flexdo de 3,69% em relac&o ao laminado sem tratamento (ST).

> Os tratamentos produziram um aumento na rigidez dos compdsitos, enquanto

sua deflexdo maxima foi reduzida.

8.3.3 Ensaio de Cisalhamento Short-Beam

> Houve um aumento na resisténcia de 41,99%, 65,08% e 89,18% em relacao
aos tratamentos por hidroxido de sédio (20% de NaOH) permanganato de potassio
(0,8% de KMnO4) e hexano, respectivamente, quando comparados ao laminado sem

tratamento (ST).

8.4  ANALISE DE FRATURA

> Para os laminados estudados foram encontrados danos do tipo fratura adesiva,
fratura coesiva na matriz e na fibra, microfissuragcbes e fendas com varias
intensidades, além de fraturas interlaminares e delaminagoes.

> Foram identificados, segundo a norma ASTM D3039-17 para os ensaios de
tracao uniaxial, fraturas do tipo LAT (Lateral / At Grip / Top), AAM (Angled / At Grip /
Middle) e LGM (Lateral / Gage / Middle).

> Na analise macroscépica da fratura apds ensaio de flexao em trés pontos nota-
se que os danos foram concentrados na regido tracionada, para todos os laminados

estudados.

|
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> Na analise da fratura apds o ensaio de cisalhamento Short-Beam nota-se que
os modos de falha predominantemente encontrados segundo a norma ASTM
D2344/D2344M-16, sdo os modos de falha Inter laminares e de flexao.

O presente trabalho se mostrou satisfatério ao demonstrar os efeitos dos
tratamentos com hidroxido de sédio, permanganato de potassio e hexano, na adesao
interfacial entre a fibra de licuri e a matriz polimérica ortoftalica a base de poliéster,
entre os quais o0 mais eficiente no que tange a melhoria de suas propriedades é o que
possui o tecido previamente tratado com hexano por 2h, seguido pelo tratamento com

0,8% de KMnO4 por igual periodo.
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SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

9 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

> Avaliar os parametros da cinética de absor¢ao dos laminados compdsitos
estudados no presente trabalho.

> Realizar os ensaios mecanicos de tracdo uniaxial, flexdo em trés pontos e
cisalhamento Short-Beam nos compoésitos saturados, e assim determinar a
influéncia dos tratamentos quimicos apos a absorgao de agua.

> Efetuar tratamento nos tecidos com silano para mensurar a melhoria da
compatibilizagdo em consonancia com os tratamentos realizados em
compaositos poliméricos.

> Realizar teste de envelhecimento dos compdsitos previamente tratados.

Michel Giffoni Santos
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