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RESUMO

O setor industrial vem cada vez mais necessitando de novos materiais que
apresentem boa resisténcia e um custo menor. Os danos ambientais provocados
por estes materiais sintéticos, conflitos relacionados com a utilizacdo de formas
ndo renovaveis de energia, estdo aumentando o interesse de se introduzir no
mercado materiais naturais em substituicio aos sintéticos, que apresentam um
maior consumo de energia em sua fabricacdo e sdo mais caros e poluentes. A
utilizacao de fibras naturais lignocelulésicas obtidas a base de vegetais e plantas
estdo sendo mais valorizadas como alternativa ambientalmente mais correta para
substituir materiais ndo-reciclaveis, que acarretam consumo elevado de energia,
como as fibras de vidro em compdsitos. Entre outras, essa fibra sintética
apresenta um risco para a saude quando inalado e sua producéo esta associada
a emissbes de COZ2, o principal causador do efeito estufa e responsavel pelo
aquecimento global. Nenhuma destas deficiéncias se aplica as fibras
lignocelul6sicas extraidas de plantas, que sao renovaveis, biodegradaveis e nao
favorecem, em média, a emissdo de CO2, por absorverem este gas durante todo
0 seu ciclo de vida. A fibra natural lignocelulésica de figue vem sendo
extensivamente investigada em varias pesquisas, como compa@sitos poliméricos,
por ela reforcados. Além de ndo causarem problemas ao meio ambiente, os
compoésitos reforcados com este tipo de fibra residual, podem substituir produtos
de madeira, trazendo vérias vantagens, como evitar a devastacao florestal. Além
disto, estes compoésitos poliméricos podem ainda ser utilizados em materiais de
construcéo e pecas de automoéveis. Entretanto, para que se tenha um compdsito
suficientemente rigido para competir com produtos convencionais, como as
chapas de aglomerado de madeira, somente um percentual limitado da fibra de
figue pode ser incorporado na matriz polimérica. Sendo assim, € investigado
nesta dissertagdo materiais reforcados com fibra de fique, a fim de produzi-los

com boa resisténcia.
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ABSTRACT

It is a global reality that the industry is increasingly requiring new materials.
Material showing good strength and a lower cost as compared to synthetics.
Another aspect can’t fail to mention is the environmental damage caused by these
synthetic materials, conflicts over the use of non-renewable energy forms, are of
increasing interest to market natural materials to replace synthetic materials, which
have higher energy consumption in their manufacture and are comparatively more
expensive and polluting. Engineering applications of natural lignocellulosic fibers
obtained from vegetables and plants are valued as being more environmentally
correct alternative to replace non-recyclable materials, which lead to high
consumption of energy, such as glass fiber composites. Among others, this
synthetic fiber presents a risk to health when inhaled and its production is
associated with emissions of CO2, the main greenhouse gas, responsible for
global warming. None of these deficiencies apply to lignocellulosic fibers extracted
from plants, which are renewable, biodegradable and do not contribute, on
average, the emission of CO2, by absorbing this gas throughout its life cycle. The
lignocellulosic fique natural fiber has been extensively investigated in several
studies, such as polymer composites, reinforced by it. In addition to not cause
problems to the environment, the composites reinforced with this type of residual
fiber, can replace wood products, bringing several advantages such as preventing
forest devastation. Moreover, these polymer composites can also be used in
building materials and automobile parts. However, in order to have a composite
rigid enough to compete with conventional products such as sheets of wood
shavings, only a limited percentage of fique fiber can be incorporated into the
polymer matrix. Therefore, reinforced materials is investigated in this dissertation

of fique fiber in order to produce them with good strength.
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1. INTRODUCAO

A literatura define o compdsito como sendo um material formado por dois ou
mais materiais com caracteristicas e aspectos diferentes, no entanto quando
analisados macroscopicamente o0 mesmo é homogéneo, podendo possuir fibras
longas ou curtas (GAY, 1991). A utilizacdo de compdésitos reforcados com fibras
naturais é o reflexo das preocupacdes com as questbes ambientais, como a
poluicdo causada por residuos que ndo sao biodegradaveis ou ndo podem ser
incinerados, bem como as mudancas climaticas devido as emissdes de CO2
associadas aos processos de utilizacao intensiva de energia e motiva também
este trabalho o desenvolvimento auto-sustentavel, j& que as fibras naturais geram
fonte de renda, principalmente nos paises em desenvolvimento, onde grande
parte sdo originarias, incentivando o cultivo a agricultura de n&o-alimenticios.
Adicionalmente, vale também lembrar que estas fibras provém de fontes
renovaveis, além de serem abundantes, de baixo custo e possuirem um conjunto
relevante de propriedades mecanicas (CROCKER, 2008). Uma grande variedade
de fibras naturais, obtidas a partir de plantas ricas em celulose, e denominadas
como fibras lignocelulésicas, tém sido, nos ultimos anos, ndo sé investigadas,
mas efetivamente aplicadas na engenharia de compositos (SATYANARAYANA,
2007).

A fibra natural lignocelulésica de fique vem sendo extensivamente investigada
recentemente. Os compositos reforcados com este tipo de fibra residual podem
substituir produtos de madeira, trazendo varias vantagens, e ainda podem ser
utilizados em materiais de construcéo e pecas de automoveis (ZAH, 2007).

Para que se tenha um compdésito com propriedades capazes de competir com
produtos convencionais, somente um percentual limitado da fibra de fique pode
ser incorporado na matriz polimérica. Por outro lado as fibras de fique destacam
devido a sua resisténcia especifica relativamente alta. A finalidade desta pesquisa
€ desenvolver materiais compdésitos com matriz de resina poliéster refor¢cados
com tecido de fique, para aplicagbes em diversos setores, incluindo construcao
civil e indastria automobilistica. Motivos sociais, econdmicos e ambientais servem

como motivacao para o interesse nesta pesquisa (MONTEIRO et al, 2009).
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1.1.OBJETIVO DO ESTUDO

1.1.1. OBJETIVO GERAL

O objetivo central deste trabalho foi desenvolver novos materiais que possam
ser utilizados para fins industriais ou alternativos, renovando, de forma opcional, a

utilizacao de materiais nocivos ao ambiente.

1.1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Confeccionar corpos de prova de compdésitos de poliéster, reforcados com
tecido de fique, com isso, estabelecer uma relacdo entre matriz e fibra, que
aperfeicoe suas propriedades mecanicas.

e Avaliar as propriedades mecéanicas e térmicas dos corpos de prova, com
diferentes fracdes de fibra.

e Estudar os aspectos estruturais da fibra de fique de seus compdsitos em
matriz poliéster, através da analise de microscopia eletrénica de varredura
(MEV).

1.2. JUSTIFICATIVA DO TEMA

A realizacdo do presente trabalho é de grande relevancia para os
desenvolvimentos cientificos, tecnoldgicos, econdmicos e principalmente para o
beneficio do meio ambiente. O trabalho realizado com éxito podera trazer grandes
beneficios a toda a sociedade.

A necessidade de estudos mais profundos sobre as vantagens do uso de
fibras naturais como reforco estrutural em compdsitos poliméricos justifica a

introducéo deste trabalho no meio cientifico e tecnolégico.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1.COMPOSITOS

O mercado dos materiais compoésitos tem crescido de forma constante nas
tltimas décadas e, hoje, inclui diversas aplicacbes aeroespaciais, biomédicas, na
indastria automobilistica, bem como na infraestrutura civil. Nestes e em varios
outros setores, muitos profissionais tém sentido a necessidade de conceber
produtos com estes novos materiais (compdésitos) (NETO e PARDINI, 2006).

Embora a associacdo do termo compdsito esteja ligada as chamadas
tecnologias de ponta, nas quais pecas e dispositivos oriundos desse material sdo
empregados em componentes utilizados em satélites, aeronaves, helicopteros,
implantes ortopédicos, odontologicos biocompativeis, veiculos de Férmulal,
plataformas maritimas, plataformas de petréleo, pontes, telescopios, instrumentos
musicais e estruturas inteligentes em geral, a origem desta importante classe de
materiais remonta a incontaveis milhares de anos, uma vez que madeiras, 0SS0S
e tecidos musculares, sdo exemplos notaveis, em termos de eficiéncia estrutural,
dos chamados compdésitos naturais (HULL et. al., 1996). Nestes materiais também
pode-se distinguir uma fase de reforco, normalmente na forma filamentar, e outra
aglutinante (a matriz), a qual permite que os esforcos transfiram ao longo de todo
compésito trabalhando de forma integrada.

A necessidade de se conseguir materiais que, atendessem a uma quantidade
maior de caracteristicas em termos de estrutura e propriedades, gerou a ideia de
se unir um ou mais materiais, visando obter novos materiais, com propriedades
ainda nao exibidas por materiais convencionais (NETO e PARDINI, 2006; HULL &
CLYNE, 1996). Surgiram, assim, os materiais compdsitos.

Pode-se dizer que 0s materiais compdsitos constituem uma classe de
materiais heterogéneos, multifasicos, podendo ser ou nao poliméricos, em que as
propriedades do conjunto sdo superiores as de cada componente individual,
sendo que um dos componentes, descontinuo, da a principal resisténcia ao
esforco, e o outro, continuo, € o meio de transferéncia desse esforgo. A interface

entre eles tem influéncia dominante sobre as suas caracteristicas. S&o em geral
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empregados como materiais de engenharia, formados por elementos de reforco
em grau variavel de ordenacdo, que se distribuem em uma matriz flexivel
(PLASMET, 2011).

As fracBes volumétricas e massicas das fibras devem ser devidamente
estudadas, visto que ha uma faixa minima e méaxima que ira influenciar no reforgo.
Geralmente, o aumento do reforco promove as propriedades mecéanicas, embora
um alto carregamento de reforco possa favorecer a aglomeracdo de fibras e a
baixa dispersdo da matriz (SATYANARAYANA, 1984). A orientacdo das fibras
também é outro fator significante nas propriedades mecénicas dos compdsitos.
Sabe-se que fibras orientadas tém uma resisténcia a tracdo ao longo do seu eixo
e a transferéncia de tensdo no compaosito fabricado é favorecida (FOLKES, 1985).

Um compdsito exibe além das propriedades inerentes de cada constituinte,
propriedades intermediarias decorrentes da formacado de uma regido interfacial
(CHAWLA, 1987). As fases dos compdésitos sdo chamadas de matriz (Qque pode
ser de trés tipos, ceramica, polimérica e metalica) e a fase dispersa (geralmente
fibras ou particulas que servem como carga). A matriz geralmente é um material
continuo que envolve a fase dispersa. As propriedades do compoésito € uma
juncao de fatores como a geometria da fase dispersa, distribuicdo, orientacéo e
também da compatibilidade interfacial entre os constituintes da mistura (NETO,
2009).

Os compésitos apresentam excepcional inércia quimica, o que permite sua
utiizacdo em uma ampla gama de ambientes agressivos quimicamente. Além
disso, aditivos especiais e resinas especificas estdo a disposicdo dos técnicos
para solucionar aplicacbes que requeiram propriedades além das usuais
(CHAWLA, 1987).

Umidade, vento, sol, oscilacdes térmicas tem baixa acao prejudicial sobre os
compoésitos. E quando caracteristicas ndo usuais sao requeridas, aditivos como
protetores de UV, agentes contra sujeira, resinas especiais sdao amplamente
utilizaveis (MONTEIRO, 2009).
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2.1.1. CLASSIFICACAO DOS COMPOSITOS

Levy Neto e Pardini (2006) fazem a seguinte definicdo: Um material
compdsito € um conjunto de dois ou mais materiais diferentes, combinados em
escala macroscopica, para funcionarem como uma unidade, visando obter um
conjunto de propriedades que nenhum dos componentes individualmente
apresenta.

Segundo Chawla (1993), Callister (2012) e Morozov e Vaziliev (1989) os
materiais compdsitos também podem ser denominados de materiais compostos,
conjugados ou reforcados. Um grande progresso tem sido feito no entendimento e
desenvolvimento de materiais avancados, porém persistem desafios tecnoldgicos
gue requerem materiais cada vez mais sofisticados e especializados ao mesmo
tempo em que surgem desafios econdbmicos e ambientais.

Os compositos sdo materiais que apresentam excelentes propriedades
mecanicas, quimicas e fisicas, quando comparadas com 0s seus componentes
isolados. Estes aspectos despertaram a atencdo do meio cientifico, técnico e
produtivo. Os principais aspectos norteadores sdo o alto custo dos materiais
chamados convencionais e, no ambito ambiental, a responsabilidade de
aproveitamento de residuos rurais e industriais (BROUTMAN e KROCK 1967;
KRISTINA, 2009).

2.1.2. PROCESSOS DE FABRICACAO DE COMPOSITOS

Na fabricacdo de compdésitos, diversos processos sao utilizados
industrialmente para a obtencdo de pecas ou estruturas de excelentes
propriedades mecanicas e quimicas, termicamente estaveis, leves e com formas
arrojadas (CAVALCANTI, 2006).

Devido a muitos problemas causados pelas fibras quando da utilizagdo do
meétodo de fabricacdo por injecado, isto €, formacdo de buchas dificultando o
movimento da rosca, entupimento do bico de injecdo e outros, tem-se observado
uma tendéncia da mecanizacdo da fabricagdo de polimeros reforcados em ritmo

crescente. S8o varios os processos de fabricacdo de compdsitos, possibilitando a
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obtencdo de produtos com propriedades mecéanicas distintas que podem ser
utilizados em diferentes campos de aplicagdes (CAVALCANTI, 2006).

Dentre os processos de manufatura dos compédsitos a base de resina
termofixa, destacam-se: Processo Manual (Hand Lay-up), Moldagem por Spray
(Spray-up), Enrolamento de Filamentos (Filament Winding), Moldagem a Vécuo,
Moldagem sob Presséo (Pressure-bag), Pultrusdo e Moldagem por Compresséo
(BLASS, 1988).

Ainda de acordo com Blass (1988), na Moldagem por Compressao, utiliza-se
molde de duas partes tipo macho-fémea na fabricacdo de compadsitos. O reforco
pode ser utilizado na forma de fibras, mantas ou tecidos, que séo alternados com
a resina. A impregnacédo fibra-matriz € feita com ajuda de uma espatula, que
também serve para retirar bolhas. O molde é fechado e a cura ocorre enquanto o

material esta restrito as superficies das duas partes (macho-fémea) do molde.

2.1.3. ADESAO MECANICA NA INTERFACE FIBRA/MATRIZ DOS
COMPOSITOS

A forca de ligacdo entre a matriz e a fibra reforcadora é um fator determinante
no desempenho de muitos compésitos poliméricos. Compésitos com baixa forca
de ligacdo matriz/fibra, falhardo as tensdes, relativamente baixas, quando
ensaiados transversalmente as fibras. Existe uma série de tratamentos feitos na
superficie das fibras com a finalidade de se aumentar a forca de ligacdo entre
matriz/fibra. O nivel de tratamento aplicado na superficie das fibras em um
material compdsito pode ter um grande efeito sobre sua resisténcia mecéanica
(CANTWELL e MORTON 1991l). Estes aspectos relacionados com o
desenvolvimento de compdsitos com matriz polimérica sdo de grande relevancia
para aplicacbes nos mais diversos setores da engenharia.

A adesdo de um material a outro estd associada ao estabelecimento de
interacbes que podem ser dos tipos: eletrostaticas, ligagcbes de hidrogénio,
ligacOGes covalentes ou forcas de Van der Walls. A natureza destas interacoes
esta associada a afinidade quimica entre a matriz e a fase dispersa. Geralmente
as fibras naturais (fase dispersa) apresentam natureza hidrofilica enquanto que o

polimero (matriz) tem natureza hidrofobica (NETO, 2009).
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2.1.4. FRATURA EM COMPOSITOS REFORCADOS COM FIBRAS

A ruptura em materiais compaositos pode ser dividida em ruptura intralaminar e
ruptura interlaminar. No caso da ruptura intralaminar, pode ser em funcdo do
desprendimento da fibra (pullout) (1), ponte de fibras (2), descolamento interfacial
fibra/matriz (3), ruptura das fibras (4) e ruptura da matriz (5), ver FIG. 2.1a. A
fratura interlaminar, ou delaminacéo, consiste em um descolamento entre duas
camadas continuas, normalmente ocorre entre camadas com diferentes
orientacdes, este tipo de fratura € muito comum nos materiais de fibras continuas,
ver FIG. 2.1b, (SILVA, 2009), (DE MOURA, 2011).

1. Arrancamento de fibras
2. Ponte de fibras

3. Descolamento fibra/matriz
4. Ruptura das fibras

5. Trincamento da matriz

(a) Falha no plano (b) Delaminagao

FIG. 2.1: Esquema do mecanismo de ruptura em materiais compdésitos (SILVA, 2009).

2.1.5. SEPARACAO ENTRE FIBRA/MATRIZ

A diferenca entre desprendimento e separagcao das fibras/matriz consiste no
seguinte, a separacédo da fibra/matriz ocorre quando a trinca na matriz é incapaz
de se propagar atraves da fibra, ver FIG. 2.1, enquanto o desprendimento de fibra
deve-se a falta de capacidade da fenda, iniciada na quebra da fibra, se propagar
pela matriz. Os desprendimentos de fibras sdo geralmente acompanhados pela
deformacéo extensiva da matriz, 0 que ndo acontece na separacgao fibra/matriz.
Apesar destes fenbmenos, parecerem semelhantes, por se darem na regidao da

interface, estes acontecem mediante condi¢Ges distintas. No entanto, ambos sao
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responsaveis por um aumento de energia absorvida durante a fratura (Agarwal e
Broutman, 1990).

2.1.6. RUPTURA DAS FIBRAS

De acordo com Agarwal e Broutman (1990), quando a trinca se propaga na
direcdo normal da fibra, estas acabam por se separar, o que conduz a separacao
completa do laminado. Isso ocorre sobre carregamento de tracdo, quando a
tensdo maxima admissivel ou deformacdo da fibra € excedida, ver FIG. 2.1.
Apesar das fibras serem responsaveis pela resisténcia mecéanica do material, a
fratura das fibras representa uma percentagem de energia muito baixa
relativamente a quantidade de energia absorvida pelo material compdésito. No
entanto, a presenca das fibras influencia 0 modo de escoamento do material e,

por conseguinte, a energia total absorvida, apos impacto.

2.1.7. RUPTURA DA MATRIZ

Para ocorrer a fratura total do compdésito, o material da matriz, que envolve as
fibras, deve fraturar completamente, ver FIG. 2.1. As resinas termofixas, tal como
as resinas de epoxi e poliéster, sdo materiais frageis, e a quantidade de energia
absorvida por estas, mediante impacto é praticamente insignificante. Apesar de
haver absorcdo de energia devido a deformacéo da fratura da matriz, a energia
absorvida por deformacao plastica é consideravelmente mais elevada (Agarwal e
Broutman, 1990).

2.2. COMPOSITOS DE MATRIZ POLIMERICA

Os materiais compadsitos com matriz polimérica consistem em uma resina
polimérica como a matriz e mais algum material de reforco. Esses materiais sao
utilizados na maior diversidade de aplicagbes dos compdsitos, assim como nas
maiores quantidades, como consequéncia de suas propriedades a temperatura
ambiente, da fabricacdo e do custo. Além de aliarem uma boa resisténcia
mecanica com boa ductilidade e leveza (CALLISTER & RETHWISCH, 2012).
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As matrizes poliméricas, por exemplo, em compadsitos poliméricos reforcados
por fibras sdo utilizadas para proteger, alinhar e estabilizar as fibras, bem como
para assegurar a transferéncia de tensdo de uma fibra para outra. Em geral, tanto
a rigidez quanto a resisténcia da matriz sdo inferiores as das fibras reforcadoras
(LACH, 1998).

Em termos de matrizes de compadsitos, as resinas podem ser termorrigidas,
como poliéster e a epodxi, ou termoplasticas. A principal diferenca entre elas esta
no seu comportamento a altas temperaturas. Os termoplasticos sado polimeros
capazes de serem moldadas varias vezes devido ao fato deles se tornarem
fluidos sob a acdo da temperatura e depois se solidificarem quando esta diminui
(CANTWELL & MORTON, 1991).

As resinas termorrigidas sdo mais usadas na confeccdo de compdsitos com
fiboras continuas por apresentarem maiores vantagens em relagdo aos
termoplasticos, tais como estabilidade térmica, rigidez, estabilidade dimensional e
resisténcia a deformacéo sob carregamento (CALLISTER & RETHWISCH, 2012).

Nos materiais compadsitos, a interface entre fibra e matriz € muito importante,
pois a mesma € responsavel por diversas propriedades deste novo material.
Exemplo disto, quando é baixa a forca de ligacdo entre matriz/fibra, 0 mesmo
poderd falhar a tensdes relativamente baixas quando ensaiados
transversalmente. Para aumentar a forca de ligacdo entre a matriz/fibra, tem sido
realizada uma série de tratamentos nas superficies das fibras com o objetivo de
melhorar a interface. Considera-se que os tratamentos aplicados a superficie das
fioras em um material compdsito podem ter um grande efeito sobre sua
resisténcia mecanica (CANTWELL & MORTON, 1991). No presente trabalho sera

utilizado a resina poliéster como matriz do compasito.

2.3.MATRIZ POLIESTER

O poliéster constitui em uma familia de polimeros de alto peso molecular,
resultantes da condensagdo de acidos carboxilicos com glicdis, classificando-se
como resinas saturadas ou insaturadas, dependendo especificamente dos tipos
de acidos utilizados, que irdo caracterizar o tipo de ligacdo entre os atomos de
carbono da cadeia molecular (EMBRAPOL, 2016). S&o utilizados como resinas
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para laminagdo, moldagem e recobrimentos, para fabricagdo de fibras, filmes,
borrachas e plastificantes (BRYDSON, 1999).

O processo de cura ocorre em duas etapas. Na primeira etapa, a resina
liquida transforma-se em um material gelatinoso, etapa designada como “ponto de
gel’. A segunda fase conduz ao endurecimento final, através de um processo
exotérmico. A velocidade reacdo depende de varios fatores, tais como reatividade
da resina, teor de endurecedor e de acelerador e as condi¢cdes ambientais (DE
MOURA, 2011).

As resinas de poliéster insaturado dividem-se em trés grandes grupos:
Ortoftalicas, de aplicacdo geral; Isoftdlicas, de melhor resisténcia mecéanica e
térmica, e sdo normalmente aplicadas em meios levemente agressivos; e as
Bisfendlicas, usadas em meios particularmente agressivos, sobretudo com
caracteristicas acidas (DE MOURA, 2011).

2.4.FIBRAS NATURAIS LIGNOCELULOSICAS (FNL)

Em diversos setores da industria € crescente a tendéncia de substituicdo de
fibras sintéticas por fibras naturais lignocelulésicas (FNLS), isto se deve ao fato
destas apresentarem um custo relativamente baixo, baixa densidade, serem
provenientes de fontes renovaveis e serem biodegradaveis (EICHHORN et al,
2001). Um exemplo de aplicacdo € na industria automotiva, a qual vem utilizando
diferentes tipos de FNLs na fabricacdo de alguns componentes internos dos
carros; como a Mercedes-Benz que utiliza fibras de banana no modelo Classe A
(JOHN & THOMAS, 2008).

De acordo com Bledzki e Gassan (1999) e Faruk et al (2012), podem-se
classificar as FNLs nos seguintes tipos basicos, conforme sua localizagdo na
planta, sendo: fibras de caule, fibras de folhas, fibras de sementes, fibras do
nacleo (floema), fiboras de grama e cana (trigo, milho e arroz) e os outros tipos
(madeira e raizes).

As propriedades fisicas de uma fibra dependem de sua estrutura quimica e
cada uma tem seu préprio aspecto quando analisada e submetida ao microscépio,
como mostrado na FIG. 2.2 (MONTEIRO et al., 2011).
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2128~ 180hm

FIG. 2.2: Microscopia eletrénica de varredura da superficie de FNLs: a) sisal, b) bamboo, ¢) coco e
d) piacava (Fonte: MONTEIRO et al., 2011).

As fibras naturais sdo bastante heterogéneas, pois dependem do tipo de solo,
das condicdes climaticas, dos fertilizantes utilizados, do tipo de colheita, das
folhas, dos frutos ou do caule dos vegetais (JOHN & THOMAS, 2008;
MONTEIRO, 2009).

A utilizagdo de recursos naturais ndo renovaveis, além de estarem se
tornando escassos, tem agravado os problemas relacionados ao meio ambiente.
Uma possivel solucdo seria uma substituicdo gradativa desses recursos por
outros materiais que sejam renovaveis. Neste cenario, as FNL tém ganhado
importancia, por serem ambientalmente corretas e possuirem propriedades
adequadas para muitas aplicacdes (KALIA, 2011; MONTEIRO, 2009).

A utilizacdo de FNLs como cargas ou reforcos em compdsitos de matriz
polimérica (CMP) apresentam vantagens devido a sua flexibilidade quanto ao
processamento do composito (sdo menos abrasivas para as ferramentas), alta
rigidez especifica, baixo custo, neutras em relacdo a emissao de COz2, surgindo
uma tendéncia crescente em sua utilizagdo. Devido ao aumento do namero de
publicacdes na area, compdésitos poliméricos reforcados com FNL tém sido

aceitos como materiais de engenharia, havendo uma crescente utilizacdo das
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mesmas em aplicagbes estruturais (FARUK, 2012; KALIA, 2011; MONTEIRO,
2011).

Uma fibra vegetal elementar possui comprimento que varia de 1 a 50 mm e
diametro entre 10 e 50 um e sado similares a tubos microscopicos, com paredes
celulares ao redor do limen (cavidade) central. Na FIG. 2.3 é mostrado o arranjo
microestrutural das FNL. Tais paredes celulares sdo formadas por uma matriz de
hemicelulose-lignina de composicao variavel reforcada microfibrilas de celulose
semicristalina orientadas de forma helicoidal. As microfibrilas, por sua vez,
possuem diametro que varia de 10 a 30 nm e sédo formadas por 30 a 100
moléculas de celulose com conformacgéo de cadeia estendida, que dao resisténcia
mecénica a fibra (KALIA, 2011; JOHN & THOMAS, 2008).

Parede secundaria S3 Lumen

Parede secundaria S2

Arranjo helicoidal
das microfibrilas de
celulose cristalina

Angulo da espiral

Parede secundaria S1

Parede primaria

Regides amorfas Rede microfibrilar

com predominacia de celulose
de celulose e lignina cristalina - arranjo
desordenado

FIG. 2.3: Microestrutura de uma fibra natural lignocelulésica (Adaptado de KALIA et al., 2011).

Segundo Regiani (2000), a celulose se resume em um polimero linear
cristalino formado por unidades [-D glicopironases unidas por ligacOes
glicosidicas B-(1—4), como mostrado na FIG. 2.4. Hemicelulose, que possui
estrutura quimica similar a da celulose, sdo moléculas complexas, amorfas e de
unidades: B-D-xilose, B-D-manose, [B-D-glicose, a-L-arabinose, a-D-galactose,
acido [B-D-glicurénico ou acido a-D-4, O-metilglicurbnico. Essas unidades sé&o
formadas por cadeias de carbono, com um grupo hidroxila ligado a cada atomo de

carbono, exceto aqueles que podem estar na forma de carbonila ou em ligacao

25



hemiacetal. Tanto os grupos hidroxila quanto carbonila, sdo hidrofilicos, absorvem

agua, o que favorece a solubilidade de hemicelulose.

CHOH H OH
H 0O H
H 0 OH H ‘
i, | H R ) OH
! I—
H OH J‘ CH,OH

FIG. 2.4: Estrutura quimica da celulose (Fonte: Adaptado de MOHANTY et al., 2002).

Lignina € uma macromolécula formada por um sistema aromatico, muito
reticulado de elevado peso molecular, amorfo, composto de unidades
fenilpropano, na FIG. 2.5 é mostrada a estrutura quimica da lignina (REGIANI,
2000).

OH OH
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CHaO OCH,

HO OH
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FIG. 2.5: Estrutura quimica da Lignina (Fonte: Adaptado de MOHANTY et al., 2002).

As moléculas de hemicelulose sdo unidas a celulose por ligagbes de
hidrogénio e agem como cimentante das microfibrilas, formando uma rede de
celulose/hemicelulose que é considerada o principal componente estrutural da
fibora. A lignina, por sua vez, age como cimentante e aumenta a rigidez do
compoésito de celulose/hemicelulose. Outros constituintes presentes nas FNL séo
as pectinas e as graxas (KALIA, 2011).

Os fatores que podem influenciar nas propriedades das FNLs s&o:

composicao quimica, didametro, arranjo dos constituintes na fibra (incluindo angulo
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das microfibrilas), grau de polimerizacdo, fracdo cristalina da celulose, fonte
vegetal, parte do organismo vegetal (caule, folha, raiz, semente, entre outras) e
condicbes de crescimento (idade, condicbes climaticas, processos de
degradacdo). Na TAB. 2.1 sdo mostradas as propriedades de algumas FNL, em
comparacdo com as fibras de vidro, carbono e aramida. A sua ultima coluna

destaca a resisténcia especifica de cada fibra (FARUK, 2012; MONTEIRO, 2011,

THAKUR; 2014).

TAB. 2.1: Propriedades de algumas FNLs em comparac¢éo com as fibras sintéticas.

Resisténcia a

Modulo de

Densidade A et Max. o/p
FNL o s tracido “o Young
P” (g/cm?) (MPa) (GPa) (MPa.cm?/g)
Bambu (Bambusa | 53 59 106-204 ; 493
vulgaris)
Banana (Musa 0,67-1,50 700-800 27-32 1194
sapientum)
Linho (Linum 1,30-1,50 344-1035 26-28 496
usitatissimum)
Rami (Boehmeria 15 400-1620 61-128 1080
nivea)
Sisal (Agave 1,26-1,50 287-913 9-28 725
sisalana)
Vidro E 2,50-2,58 2000-3450 70-73 1380
Carbono 1,78-1,81 2500-6350 230-400 3567
Aramida 1,44 3000-4100 63-131 2847

(Fonte: Adaptado de MONTEIRO, 2011).

2.5.FIBRAS SINTETICAS

As fibras sintéticas, sao fibras que, geralmente tem valores elevados de

resisténcia e modulo de elasticidade. Alguns exemplos de fibras sintéticas sao
fibras de carbono, fibras de kevlar, fibras de vidro-A, Vidro-AR, Vidro-C, Vidro-E e
Vidro-S (CALLISTER, 2012).
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Geralmente estas fibras sdo de alto custo e, quando inseridas nas matrizes
poliméricas, detém propriedades como resisténcia mecéanica, a corrosdo, a altas

temperaturas, a bases alcalinas, entre outros (CALLISTER, 2012).
2.6. FIBRAS DE FIQUE

O fique (Furcraea andina), ilustrada na FIG. 2.6a, pertence a divisdo das
Angiospermas, classe das Monocotiledoneas, ordem Liliflorae e familia
Agavaceae (MEDINA, 1959). Originaria da Colémbia, sua producédo se expandiu
para o Equador, Costa Rica, Antilhas e Brasil (GANAN, 2002).

Desde o inicio do séc. XX, o fique tem ocupado um importante lugar nos
setores agricola e do agronegdcio colombianos, sua relevancia na economia foi
tdo grande que lhe foi concedido o titulo de "Fibra Nacional”’. No inicio dos anos
60, com o surgimento de produtos substitutos sintéticos, a fibra nacional foi
gradativamente relegada num segundo plano, entretanto, o fique, continuou a ser
o motor do desenvolvimento econdmico das comunidades rurais e tem por
caracteristica fazer parte da cultura e costumes dos indigenas e comunidades
camponesas na Colémbia (CASTELLANOS et al., 2009)

As fibras extraidas das folhas duras do arbusto de fique, FIG. 2.6b, também
sdo conhecidos em algumas regides da Coldmbia como Cabuya. A extracdo é
realizada por técnica mecénica e, para reforco de compdésito de polimero, a fibra
figue pode ser usado sem tratamento ou tratada quimicamente de acordo com o
tipo de matriz utilizada (GANAN, 2003).

(a) (b)

FIG. 2.6: O fique (Furcraea andina): (a) plantas cultivadas e (b) fibras extraidas sendo sacadas.
(Fonte: Adaptado de ALTOE, 2016).
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Poucos estudos mostram o potencial de reforgo da fibra de fique abordando a
possibilidade de substituicdo das fibras sintéticas. Na TAB. 2.2 sdo mostrado os

valores das caracteristicas mecanicas da fibra de fique (ALTOE, 2016).

TAB. 2.2: Caracterizacdo macroestrutural e mecanica da fibra de fique.

Diametro Densidade “p” Resisténcia a Moédulo de
equivalente (mm) (g/cm3) tracdo “o” (MPa) Young (GPa)
0,09 -0,30 0,42 -1,28 80 — 220 2,22 - 5,66

(Fonte: Adaptado de ALTOE, 2016)

A planta de fique possui um tronco que pode atingir 30 cm de diametro com
folhas que variam de 0,5 a 2 m de comprimento e 8 a 14 cm de largura, com
bordas lisas, dentadas ou serrilhadas. As fibras de fique ja secas apresentam um
comprimento médio de 63 cm. A planta de fique possui vida que varia de 12 a 20
anos e em alguns casos especiais de 60 a 70 anos. A densidade da fibra de fique
apresenta grande variacdo de forma geral. A densidade média € de 0,68 g/cm3,
valor que é relativamente baixo se comparado a outras fibras sintéticas como a
fibra de vidro 2,4 g/cm3 (ALTOE, 2016).

2.6.1. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DA FIBRA DE FIQUE

Para analisar os aspectos microestruturais da fibra de fique, a micrografia
eletrbnica visa identificar possiveis motivos para a diferenca das propriedades
mecanicas (TELES, 2015).

2.6.2. VARIACAO DO DIAMETRO DA FIBRA

A fibra possui um conjunto de fibrilas. Essa fibrilas possuem diferentes
diametros, logo resistem de forma diferente a um mesmo esfor¢co aplicado na
fibra, isso é suficiente para saber que cada fibrila rompe em diferentes momentos
do ensaio. Sabendo isso, a fibra ndo rompe de uma maneira totalmente fragil,
logo ela suporta uma quantidade de deformacéo plastica, esse aspecto € muito
importante, pois, pode viabilizar o emprego desta em materiais compadsitos para

uma ampla gama de aplicagbes. A FIG. 2.7, mostra a diferenca microestrutural
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para fibras de fique de diferentes diametros (TELES, 2015).

FIG. 2.7: Aspecto da fratura da fibra de fique, x300, 0,18<d<0,21mm (a) 0,21<d<0,24mm (b)
(Fonte: Adaptado de TELES, 2015).

2.6.3. VARIACAO DA DENSIDADE DE DEFEITO

Outro fator que também tem interferéncia direta na resisténcia mecanica da
fibora € a densidade de defeito que essa possui. Aumentando a é&rea, a
probabilidade da fibra possuir defeitos também aumenta, como visto na FIG. 2.8.
Quando a densidade de defeitos aumenta, sdo formados novos concentradores
de tensdo e consequentemente diminui a resisténcia mecéanica. Além disso as
fibras mais grossas sdo compostas de maior niumero de microfibriflas, essas que
possuem diametros diferentes rompem de forma heterogénea, diminuindo a
tensao total de ruptura (TELES, 2015).
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FIG. 2.8: Micrografia da regido de tracdo da fibra de fique, x300, 0,20<d<0,15mm (a)
0,27<d<0,30mm (Fonte: Adaptado de TELES, 2015).
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2.6.4. VARIACAO DA POROSIDADE

Na FIG. 2.9, é interessante notar a quantidade de poros que as fibras de
maior espessura (FIG. 2.9b) possuem, em comparacdo a fibra mais fina (FIG.
2.9a). Esses poros sao responséaveis pela diminuicdo da resisténcia da fibra, pois
0S mesmo atuam como concentradores de tensdo. Além de justificar a diminuicao
da densidade para fibras de maior diametro, ja que as mais finas sdo mais

compactas e apresentam menor quantidade de vazios (TELES, 2015).

FIG. 2.9: Micrografia da lateral da fibra de fique, x300, 0,12<d<0,15mm (a) 0,27<d<0,30mm
(Fonte: Adaptado de TELES, 2015).

2.7.ARRANJO DAS FIBRAS NO TECIDO DE FIQUE

O desenvolvimento de técnicas de fiacdo e tecelagem das fibras resulta na
producéo de compositos com propriedades mecanicas superiores. Os tecidos sdo
produzidos pelo entrelagamento dos fios de trama (0°) com os fios de urdume
(90°), em um arranjo regular. A integridade do tecido € mantida pelo
encadeamento mecanico das fibras (JOHN & THOMAS, 2008). Os principais tipos

de trama sdao mostrados na FIG. 2.10.
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FIG. 2.10: Diferentes arranjos de fibras em tecido: (a) basico ou simples; (b) sarja; (c) cetim
(Fonte: Adaptado de JOHN & THOMAS, 2008).

No tecido simples (FIG. 2.10a), cada fio de trama passa alternadamente por
cima e por baixo do fio de urdume, resultando em simetria e boa estabilidade,
com porosidade razoavel. No tecido do tipo sarja (FIG. 2.10b), um ou mais fios de
trama passam alternativamente por cima e por baixo de dois fios de urdume,
formando um efeito visual de “escada” (diagonal). O tecido de cetim (FIG. 2.10c) é
fundamentalmente um tecido de sarja modificado para produzir menos
intersecdes entre os fios de trama e de urdume.

No presente trabalho, foi selecionado o tecido de trama simples (FIG. 2.10a),

pois este é facilmente encontrado em ambientes comerciais.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1.FIBRA E TECIDO DE FIQUE

No presente trabalho foi utilizado fibras de fique com configuracdes: fibra e

tecido; e foram fornecidas diretamente da Coldmbia. Na FIG. 3.1 sdao mostradas

FIG. 3.1: Fibras de fique: (a) fibras separadas; (b) tecido com trama simples (entremeado

ortogonal e alternado).

3.2.RESINA POLIESTER

A matriz polimérica utilizada nos compoésitos sera a resina poliéster Cristal,
fornecida pela empresa RESINPOXY. Segundo o fornecedor, consiste de uma
resina Isoftalica, que deve ser misturada ao endurecedor na propor¢édo de 3% em

peso. E de facil manuseio, de cura rapida e em temperatura ambiente.
3.3.ENSAIO DE IMPACTO DE CHARPY E 1ZOD DE TECIDO DE FIQUE

Os compésitos de 0, 10, 20 e 30% de tecido de fique foram fabricados através
da acomodacgdo das fibras em molde retangular de 152 x 122 x 10 mm e
embebidas com a matriz polimérica preenchendo o molde até a fracdo de peso
desejada, obtendo-se placas que foram cortadas como corpos de prova. As
placas de cada compdsito foram entéo cortadas em barras medindo 120 x 12 x 10
mm que serviram como base para confeccdo de 9 corpos de prova de ensaio de
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impacto Charpy, e com medidas de 62 x 12 x 10 mm para o ensaio |zod, de
acordo com a norma ASTM D256, conforme esquema na FIG. 3.2.

O corpo de prova Charpy € apoiado na maquina e o Izod é engastado, o que
justifica seu maior comprimento. A Unica diferenca entre o ensaio Charpy e o lzod
€ que no Charpy o golpe é desferido na face oposta ao entalhe e no lzod é
desferido no mesmo lado do entalhe.

Tanto o ensaio de Charpy quanto o ensaio de Izod foram realizados para a
confeccdo do entalhe com 2,54 mm de profundidade e angulo de 45° exigidos
pela norma. Utilizard um entalhador manual fornecido pela prépria fabricante do
pendulo PANTEC 25J do laboratério de Fibras Naturais do Instituto Militar de

Engenharia. Os corpos de prova foram ensaiados em um pendulo da mesma.

FIG. 3.2: Pendulo instrumentado PANTEC.

3.4. ANALISES TERMICAS

As andlises térmicas envolvem uma série de técnicas que acompanham
mudancas nas propriedades fisicas ou quimicas de materiais em funcdo da
temperatura. A analise térmica tem sido usada como uma ferramenta de controle
de qualidade em trés principais areas: caracterizagdo, processamento (otimizacao

e monitoramento) e desenvolvimento de materiais.

3.4.1. TGA/DTG E DSC
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O comportamento térmico das fibras de figue foram feitas a partir da
separacdo de 3 diferentes intervalos distintos de fragdes volumétricas de fibra.
Pequenas particulas com 2 mg em peso, correspondendo a aproximadamente 1
mm de espessura e 0,6 mm de raio foram retiradas da corpo retangular e usado
para cada uma das amostras. Para a confec¢cdo dos corpos de prova foram
utilizadas as resinas poliéster.

Foi utilizado o equipamento da TA Instruments Systems TGAQ500 (FIG. 3.3)
para as analises termogravimétricas (TGA/DTG). Parametros utilizados: taxa de

aquecimento de 10°C/min, partindo da temperatura ambiente até 650°C, em

atmosferas de nitrogénio e oxigénio, com trés repeti¢coes.
N I

FIG. 3.3: Equipamento de ensaio para TGA.

Os ensaios de DSC foram realizados no equipamento de DSC da NETZSCH
modelo DSC 404 F1 (FIG. 3.4). Os parametros de ensaio usados foram o0s
seguintes: a temperatura maxima dos ensaios variou ente -50°C e 200 °C. Taxa

de aguecimento de 10°C/min, em atmosferas de nitrogénio.
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FIG. 3.4: Equipamento de ensaio para DSC.

3.4.2. ANALISE DINAMICO-MECANICA (DMA)

Para andlise de DMA foram preparados corpos de prova retangulares de

tecido e fibras alinhas de fique com resina poliéster, medindo 50x13x5 milimetros
foram fabricados para as analises (FIG. 3.5).

FIG. 3.5: Espécimes DMA de compd@sitos de matriz poliéster incorporada com fracdo de volume

diferentes de tecido de fique (a) e fibras alinhadas de fique (b);
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Cada amostra foi submetida a andlise dinanico-mecéanico em um equipamento
de DMA TA Instruments modelo operacional Q/800, em um modo de flexdo de
trés pontos na 1 Hz de frequéncia e taxa de aquecimento de 3°C/min sob
atmosfera de nitrogénio. As curvas do modulo de armazenamento, E’, modulo de

perda, E”, e tan d, foram fornecidas pelo equipamento.

FIG. 3.6: Equipamento de DMA.

3.5.MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As fibras de fique foram analisadas por MEV antes e apds os ensaios, foram
fixadas em um suporte metéalico com fita de carbono e em seguida metalizadas
com ouro para analise microscopica, com o auxilio do microscopio eletrénico de
varredura (MEV) FEI JSM-5800LV (FIG. 3.5), utilizando elétrons secundarios.
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FIG. 3.7: Microscopio eletronico de varredura JSM-5800LV.
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4. RESULTADO E DISCUSSAO

4.1. ENSAIOS DE IMPACTO DE CHARPY

A TAB. 4.1 mostra os resultados dos testes de impacto Charpy dos
compositos de matriz poliéster reforcados com diferentes fragbes em peso de

tecido de fique.

TAB. 4.1: Energia de impacto Charpy para compésitos de poliéster reforcados com tecido de fique.

Fracédo de Volumes de Fibra de Energia de Impacto
Fique (%) Charpy (J/m)
0 23,8+1.2
10 109,44 + 49.86
20 203,22 £ 43.55
30 293,11 +£78.14

Baseado nos resultados mostrados na TAB. 4.1, a variacdo da energia de
impacto Charpy com a quantidade de tecido de fique no compdsito de poliéster é
mostrado na FIG. 4.1.
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FIG. 4.1: Energia de impacto Charpy em funcéo das diferentes fracdes em peso de tecido de fique.
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No grafico nota-se que a incorporacdo do tecido de fique na matriz de
poliéster melhora significativamente a resisténcia ao impacto do compoésito.
Dentro do desvio padrdo, a melhoria apresenta um comportamento linear em
relacdo a quantidade de fibra. A dispersdo de valores relativamente elevados,
como observado no compésito de 30%, dado pelo desvio padrdo associado com
0s pontos de maior porcentagem de fibras na figura 47, é uma caracteristica bem
conhecida das fibras lignocelulésicas (MOHANTY et al, 2000).

A FIG. 4.2 apresenta 0 aspecto macroscopico dos corpos de prova, com
diferentes fracbes em peso de fique, apds terem sido rompidos por impacto
Charpy.

FIG. 4.2: Aspecto dos corpos de prova rompidos por impacto Charpy.

Observa-se que até 20% os corpos de prova foram totalmente separados
apos o impacto. As pontas de fibra de figue que se destacam para os compésitos
de 20 e 30% evidenciam o papel de refor¢o destas fibras no impacto. Como nem
todos os corpos de prova de 30% romperam apdés 0 impacto com o martelo
Charpy de 11J, estes resultados ndo podem ser comparados com os resultados
dos corpos de prova que sdo totalmente rompidos em duas partes apos o
impacto.

Verifica-se também na FIG. 4.2 que em todas as amostras a ruptura ocorre no
entalhe e que a incorporacdo das fibras de fique resulta em uma mudanca
acentuada em relacdo ao poliéster puro, sendo que com 10% de fibras, a ruptura

ndo é completamente transversal. Isso indica que as trincas iniciadas no entalhe
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se propagam transversalmente através da matriz de poliéster, e quando a trinca
atinge uma fibra, a ruptura ird prosseguir através da interface.

A analise das micrografias da fratura de impacto Charpy permitiu ter uma
melhor compreensdo do mecanismo responsavel pela dureza de compdsitos de
poliéster reforcado com tecido de fique. A FIG. 4.3 mostra o aspecto da superficie
de fratura de corpo de prova de poliéster puro (0% de fibra) e os corpos de prova
com 10, 20 e 30% de tecido de fique.

FIG. 4.3: Superficie de fratura de impacto Charpy da amostra de poliéster puro (a) e compdsito de
poliéster reforcado com 10% (b), 20% (c) e 30% de tecido de fique (d).

A superficie de fratura uniforme (FIG. 4.3b) indica que a ruptura é causada
pela propagacdo de uma uUnica rachadura, sendo observada a propagagdo da
trinca tipica na superficie lisa e fragil. A FIG. 4.3d apresenta detalhes da
superficie de fratura de um compdésito de poliéster com 30% de fibra de fique.
Observa-se que algumas fibras foram separadas da matriz e outras foram
guebradas durante o impacto, e as trincas se propagam na interface fibra/matriz.
Isso também é observado na FIG. 4.3b de 10% e FIG. 4.3c de 20%. As fibras de
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figue agem como refor¢co para o compadsito, justificando o aumento da energia
absorvida a medida que se aumenta a quantidade de fibras de fique (CROCKER,
2008).

4.2. ENSAIOS DE IMPACTO DE 1ZOD

Os resultados obtidos nos testes de impacto 1zod de compdésitos de poliéster
reforcado com tecido de fique, com fracbes de volume diferentes séo

apresentados na TAB. 4.2.

TAB. 4.2: Energia de impacto Izod para compdésitos de poliéster reforcados com tecido de fique.

Fracdo de Volumes de Fibrade Energia de Impacto Izod

Fique (%) (J/m)
0 23,8+1.2
10 77,87 £ 33,08
20 179,62 + 31,27
30 260,75 £ 75,62

Com base nos resultados apresentados na TAB. 4.2, a variacao da energia de
impacto de I1zod com a quantidade de tecido de fiqgue no compésito de poliéster é
mostrado na FIG. 4.4.
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FIG. 4.4: Energia de impacto de Izod em funcdo da fracédo de tecido de fique.
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Nesta figura note-se que o tecido de fique incorporado na matriz poliéster
aumenta a energia de impacto Izod de uma forma linear com a fragéo de volume
de tecido de fique. A relativamente elevada dispersdo de valores, dado pelo
desvio padrédo associado a maior pontos percentuais de fibra na FIG. 4.4, é uma
caracteristica heterogénea bem conhecido das fibras lignoceluldsicas
(MOHANTY, 2001).

A resisténcia baixa da interface entre hidrofilica da fibra natural e uma matriz
de polimero hidrofébico contribui para uma transferéncia de carga relativamente
ineficaz. Isto resulta em relativamente maior energia de superficie de fratura
impacto necessario para a ruptura. Os aspectos macroscépicos do espécime

tipico rompidos por testes de impacto Izod sdo mostrados na FIG. 4.5.

FIG. 4.5: Tipicas fraturas de corpos de provas por testes de impacto 1zod.

A andlise por MEV da fratura impacto Izod permitiu para ter uma melhor
compreensao do mecanismo responsavel pela maior tenacidade de compdésitos
de poliéster reforcado com tecido de fique. A FIG. 4.6 apresenta os detalhes da
superficie de fratura de um impacto de compadsitos de poliéster puro e de amostra
com 10, 20 e 30% de tecidos de fique. A micrografia mostra uma eficaz adesao
obtida entre as fibras e a matriz de poliéster, onde rachaduras propagam
preferencialmente. Foram algumas das fibras sacadas a partir da matriz e outros

foram quebrados durante o impacto. Por outro lado, a parte da amostra em que a
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ruptura ocorreu preferencialmente longitudinalmente através da interface
fibra/matriz, que implica maior parte da area da fratura esti associada com a

superficie da fibra.

FIG. 4.6: Superficie de fratura de impacto Izod da amostra de poliéster puro (a) e compésito de
poliéster reforcado com 10% (b), 20% (c) e 30% de tecido de fique (d).

Este comportamento corrobora com o mecanismo de ruptura que fissuras
propagadas preferencialmente entre as fibras de fique e de superficie da matriz
de poliéster devido a baixa tenséo interfacial. A area de fratura associado com
fibras de figue que atuam como reforgo para o compdsito, justifica a maior energia

de impacto absorvido com aumento crescente quantidade de fibras de fique.
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4.3. ANALISES TERMICAS

4.3.1. TGA E DSC DA FIBRA DE FIQUE

A estabilidade térmica das fibras de fique € medida por perda de massa por
TGA realizada com o aumento da temperatura, apresentado na FIG. 4.7. Nota-se
que depois de uma pequena queda inicial da massa entre 25 e 80°C, esta
reducdo é geralmente atribuida a liberacdo de agua relacionada com a umidade
absorvida na superficie de uma estrutura lignoceluldsica hidrofilica (WIELAGE,
1999).

Apbs o primeiro passo constante, h4 uma grande reducdo de massa, em que
a temperatura aproximada ocorre acerca 290,9°C, sob uma atmosfera de O2. Esta
acentuada diminuicdo pode estar associada a decomposicao da estrutura de fibra
de fique, devido a ruptura das cadeias macromoleculares. Com o aumento da
temperatura, h4 uma segunda etapa na curva de TGA (FIG. 4.7) ainda um limite
de 695,8°C conjunto para analise. A intercepcdo da extensao horizontal constante
da primeira fase com a linha reta, no ponto de inflexdo, correspondente a reducéo
acentuada da o inicio da estrutura de decomposi¢cdo. Como mostrado na FIG. 4.7,

isto ocorre a temperaturas de inicio do proximo relativamente de 290,9°C.
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FIG. 4.7: Curva de TGA para a fibra de fique.
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Levando-se em conta a variagdo da perda de massa com a temperatura nas
curvas de TGA, suavizar uma perda de cerca de 8% ocorreram até 200°C. Em
seguida, a maior perda de cerca de 68,3% ocorreram de 200 a 400°C. Depois
disso, uma perda continua cerca de 81% tem lugar a partir de 400 até 695°C,
quando menos de 17% da massa aparentemente permaneceu inalterada. Isto é
possivelmente devido a cinzas resultantes de reacdes de oxidacdo. A
dependéncia da temperatura do DTG, ou seja, a derivada das curvas de TGA
forneceu informacfes adicionais sobre possiveis eventos responsaveis pelos
estagios distintos de perda de massa das fibras de fique.

Curva de TGA da FIG. 4.7 mostra os niveis importantes de perda de massa
associada com eventos para a degradacédo térmica da fibra de fique. A primeira
pequena queda de massa devido a perda de umidade absorvida € relativamente
estreita, 8%. Este resultado, juntamente com as temperaturas de decomposicao
inicio perto, a FIG. 4.7 indica que a verséo inicial da umidade néo é afetada pela
atmosfera existente. Por outro lado, as diferencas sensiveis na perda de massa
durante a estrutura de decomposicdo, de 68,3%, juntamente com diferencas
correspondentes significativas entre as temperaturas de decomposicéo, a FIG. 4.8
a seguir ttm um efeito da atmosfera. Isto foi melhor compreendido em conjunto

com as curvas de DTG.
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FIG. 4.8: Curvas TGA e DTG de fibras de fique.
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A FIG. 4.8 mostra as curvas de DTG para a fibra de fique. De fato, o carbono
e o hidrogénio que constituem a estrutura da fibra lignocelulésica de fique devem
reagir com o0 oxigénio de libertacdo de CO, CO2 e H20. Além disso, outros
elementos na estrutura livre, como Ca, K, Na, Fe, etc., com a Oz também podem
reagir para formar 6xidos associados com cinzas inertes.

Uma caracteristica da FIG. 4.8 é a existéncia de pequenos picos durante Oz
atmosfera. Este €, aparentemente, uma indicacdo de uma outra perda efetiva de
massa que ocorre em temperaturas mais altas do que aquela associada com 0s
primeiros picos. De fato, a existéncia de dois picos na curva de DTG de fibra
natural e do seu compodsito de polimero foi relatada como em intervalos de
temperatura. O pico de temperatura mais baixa foi atribuida a decomposicdo dos
segmentos moleculares mais rigidos, enquanto o pico de temperatura mais alta
estaria relacionada com a decomposicdo dos segmentos mais resistentes
(MOTHE et al, 2002).

A FIG. 4.9 mostra a curva de DSC para a fibra de fique. Nesta figura, a curva
[1,5] refere-se a primeira estagio e aquecimento e [1,10] refere-se ao segundo
estagio de aquecimento. Observa-se que na faixa de temperatura entre 40 a 90°C
presenca de eventos endotérmicos vinculados ao aquecimento e evaporacdo da

agua presente na fibra.
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FIG. 4.9: Curva de DSC para a fibra de fique.
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4.3.2. TGA/DTG DO FIQUE EM MATRIZ POLIESTER

A FIG. 4.10 mostra as curvas de poliéster puro obtido apds um dia de cura.
Nesta figura, € possivel ver que a curva TGA/DTG apresenta uma diminui¢ao
menos de 14% de perda de massa, na primeira fase até 330°C. Isto é seguido por
uma segunda fase de até 425°C acerca em associacdo com a maior perda de

massa, acima de 94,62% do massa da amostra total.
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FIG. 4.10: As curvas TGA/DTG do poliéster puro.

A temperaturas ainda mais elevadas, 425-800°C, uma terceira etapa, muito
lentamente em declinio com a perda de massa correspondente a 5,4% da
amostra, € observada na FIG. 4.10. A curva DTG mostra apenas um pico
simétrico e uniforme relacionada a uma taxa maxima de perda de massa em
365,02°C. Tal pico bem definido é tipico de resinas poliméricas puras que também
estdo associados com uma pequena quantidade de residuos de temperatura
relativamente elevada. Em polimeros puros, este pico unico DTG esta relacionada
com o principal mecanismo de decomposigdo térmica de macromoléculas cadeia

degradacé&o ou despolimerizagéo.
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Os parametros termogravimétricas obtidos das curvas de TGA/DTG do
poliéster e dos compositos de 10, 20 e 30% de fibra de fique sdo apresentados na
TAB. 4.3.

TAB. 4.3: Parametros termogravimétricos da fibra, do poliéster e dos compésitos com até 30% em

volume de fibras de fique.

Volume de Inicio do Pico ombro do Pico do Residuo

fibra segundo segundo segundo final (%)
estagio (°C) estagio (°C) estagio (°C)

Fibra 290,0 292,1 353,5 16,4
0% 333,6 - 365,0 54
10% 331,3 363,3 370,9 4,6
20% 318,5 3715 355,1 7,3
30% 317,4 373,6 358,5 6,8

Da FIG. 4.11 a 4.13 sdo mostradas as curvas de TGA/DTG para o0s
compositos com matriz de poliéster reforcado com 10, 20 e 30% em volume de
fiboras de fique, respectivamente. Os principais parametros obtidos a partir
termogravimétricas dessas curvas sdo apresentados na TAB. 4.3. Os resultados
apresentados na FIG. 4.11 a 4.13, em conjunto com os valores da TAB. 4.3
revelam diferencas sensiveis no que toca a resultados correspondentes na FIG.
4.10 para o poliéster, que serve como matriz composta. Diferente do que o
poliéster puro, o primeiro estagio nos compaositos, até 330°C, apresenta pequenos
picos entre 90 e 100°C, em associacdo com um aumento significativo de perda de
massa passou de 2,2 para 2,8 com a quantidade de fibra de fique. Estes picos
iniciais em temperaturas mais baixas s&o caracteristicas naturais de fibra de
compositos poliméricos reforcados e atribuido a liberacdo de agua adsorvida na
superficie de todas as fibras lignocelulésicas. Embora pequena, estes picos
iniciais poderia ser considerado como um primeiro limite para a estabilidade
térmica de compositos poliméricos reforcados com fibras lignocelulésicas,

particularmente os de fibra de fiqgue em matriz de poliéster.
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FIG. 4.11: Curvas TGA/DTG de poliéster reforcados com 10% em volume de fibras de fique.
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FIG. 4.13: Curvas TGA/DTG de poliéster reforcados com 30% em volume de fibras de fique.
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Outra diferenca relevante entre o poliéster puro e os compositos refere-se ao
inicio da segunda etapa TG associado a maior perda de massa, até cerca de
425°C. Conforme apresentado na TAB 4.3, este aparecimento de poliéster puro
ocorre a 333°C, é opaco uma temperatura acima aqueles sensivelmente, 317-
331°C, para os compositos. Comportamento semelhante foi relatado por Mohanty
et al (2006) para compdsitos de matriz de polietileno reforcado com fibras
naturais. A razao para esta reducdo da temperatura de inicio da segunda fase,
gue € tecnicamente aceite como o limite de compdésito de estabilidade, é atribuida
ao processo de decomposicdo térmica de fibras de fique. Na verdade, como
qualquer fibra lignocelulésica, a fibra de figue comeca a sua decomposicdo
térmica pela a lignina, a temperaturas tdo baixas como 220°C (NGUYEN et al,
1981). Em cerca de 300-400°C, esta decomposicdo € maximizada. Em seguida, &
a fibra de fique sugere que a degradacao da lignina seja responsavel pelo limite
de estabilidade térmica composta. Em outras palavras, o limite de fibra de fique
estabilidade compdésitos do poliéster deve ser dada pela temperatura de inicio da
segunda fase TG, conforme listado na TAB 4.3.

A fibra de fique isolada tem o inicio da decomposi¢cao térmica ocorrendo a
290°C devido a degradacao da lignina e hemicelulose. Além disso, ainda segundo
0s autores 0s principais picos em torno de 350°C que foram atribuidos a
degradacdo da celulose. Estes resultados anteriores mostraram que a fibra de
fique isolada é menos resistente do que termicamente ambos os compdésitos (317-
331°C) de poliéster e relacionados apresentados na TAB. 4.3.

Outro aspecto importante da termogravimétrica compdsitos mostrado na FIG.
4.11 a 4.13 de vale discutir a existéncia de picos de ombro nas curvas de DTG.
Estes picos de ombro sdo observados em outros compodsitos de fibra de
lignoceluldsicos (FERREIRA et al, 2010) e atribuiu a degradacédo das fibras
componentes especialmente as hemiceluloses e celulose (GANAN e
MONDRAGOM, 2003). Um pico principal DTG observado é ndo s6 para o
poliéster puro a 365°C na FIG. 4.10, mas também a temperaturas mais elevadas
358-370°C para os materiais compositos na FIG. 4.11 a 4.13. Este principal pico
de poliéster associada com a decomposicdo, aparentemente é afetada pela

presenca de fibras de fique. Propde-se que as macromoléculas de fibra de
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celulose ndo interajam com as do poliéster e ndo aumentam a estabilidade
térmica do compdésito.

Como um ultimo ponto a ser tratado, a introducéo de fibras de fique, como
apresentado na TAB. 4.3, o aumento da quantidade de residuo de alta
temperatura, de 5,4% em poliéster puro, FIG. 4.10, a 6-8% em compositos, FIG.
4.11 a FIG. 4.13. Isto pode ser atribuido para a participacdo de matéria carboniza
e alcatrdo/char, predominantemente formado no processo de pirélise da fibra de
figue. Isto resulta também em menor perda de massa na segunda fase dos

compositos termo-gravimeétrico.
4.3.3. DSC DO FIQUE EM MATRIZ POLIESTER

As andlises efetuadas por calorimetria exploratéria diferencial da matriz e dos
compoésitos, representadas nas FIG. 4.14 a 4.17. Destaca-se que a marcacao
[1,5] é para o primeiro estagio de aquecimento e [1,10] para o segunda estagio de

aquecimento.

DSC /(mW/mg)
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0.4 -
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FIG. 4.14: Curva de DSC para poliéster puro.
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FIG. 4.15: Curva de DSC para 10% de fibra de fique.
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FIG. 4.16: Curva de DSC para 20% de fibra de fique.
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FIG. 4.17: Curva de DSC para 30% de fibra de fique.
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As analises efetuadas por DSC da matriz e dos compdsitos evidenciaram
muito limitadamente a presenca de picos endotérmicos ocorridos no DTG devido
a precaucdo de gerar poluentes contaminantes no forno quando adquirido altas
temperaturas. Com isso, resultou em uma aquecimento de até 200°C.

Para o poliéster puro, a FIG. 4.14 mostra um aumento endotérmico na faixa
de temperatura em 60 a 70°C. Isso ocorre devido a faixa de temperatura da
transicao vitrea do poliéster que é aproximadamente 69°C (CALLISTER, 2012).

Com a adicao da fibra de fiqgue na matriz poliéster, representado nas FIG.
4.15 a 4.17, ocorre uma diminuigdo dessa curva caracteristica da transicao vitrea
do poliéster. Isso ocasiona devido que as fibras fazem que o poliéster se

estabeleca morfologicamente por temperaturas maiores.

4.3.4. DMA DO FIQUE EM MATRIZ POLIESTER

e Tecido de Fique

Comparando-se os resultados das FIG. 4.18, 4.19, 4.20 e 4.21 vé-se que a
incorporacdo de tecido de fique na matriz poliéster, provoca modificacBes
significativas ao comportamento DMA dos compdsitos (SILVA, 2009). Em
principio, o0 modulo de armazenamento e picos tan & sdo substancialmente
aumentada com um pequeno deslocamento para temperaturas mais elevadas.
Por contraste, 0 médulo de perda diminuicdo da amplitude, mas a sua posi¢ao é
deslocada para temperaturas mais elevadas, com a incorporacdo de fibras de

figue no compadsito.
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FIG. 4.18: Curvas de DMA para poliéster puro.

Isso deve-se observar a incorporagcdo de tecido de figue como esperado
sensivelmente o aumento do valor de E'. Um aumento efetivo, sendo mais para os
10% de fibra de fique. Na verdade, a 32°C, E'= 990MPa para o poliéster puro (0%
de fibra) levanta a 1331MPa para 10% de fibra de fique. A razéo pela qual o
tecido composta de 20% e 30% tem menor E' pode ser atribuida a imperfeicéo:
tais como poros, devido a dificuldade no processamento de um composto com
uma quantidade maior de fibras relativamente dentro de uma matriz polimérica

(OKUBO, 2005). Condigao semelhante ocorreu para o E" e curvas tan o.
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FIG. 4.19: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de
10% de tecido de fique.

Os graficos mostram a dependéncia de temperatura da Tan Delta, para o
poliéster puro (0% de fibras) e os compostos investigados distintas, 10, 20 e 30%.
As curvas nas FIG. 4.19, 4.20 e 4.21 revelam uma das impressdes substanciais
também em diminuir em amplitude com a incorporacdo de fibra de fique. A
temperatura para os picos é aparentemente a mesma para todos 0s compositos
investigada com valores em torno de 70°C. Segundo Mohanty et al (2006) esses
picos, sdao conhecidos como os picos a de relaxamento estrutural. A introducao de
uma fibra lignocelulésica afeta esse relaxamento por interferir com a mobilidade
da cadeia da matriz polimérica. Mohanty et al, 2006, também poderia relacionar

com uma temperatura de transi¢ao vitrea da matriz polimérica.
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FIG. 4.20: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de
20% de tecido de fique.

As FIG. 4.19, 4.20 e 4.21 mostram a variagdo também como médulo de
perda para o poliéster puro (0% de fibras) e os compdsitos com infusédo de fique
como uma funcdo da temperatura. O principal aspecto a ser observado é a
existéncia de picos caracteristicos localizados a uma temperatura, que pode ser
atribuido ao limite superior da temperatura de transicao vitrea, Tg. Para a amostra
de poliéster puro (0% de fibra), tem uma amplitude significativamente inferiores
aos dos compositos de fibra de fique. Além disso, a sua temperatura de cerca de
36°C, é menor do que para esses compositos de fibras de fique no intervalo de 38
a 51°C. Este resultado sugere que a incorporacéo de fibra de fique aumentar a
mobilidade das cadeias poliéster. Como consequéncia da transi¢do do vidro para
o estado de borracha pode ocorrer a temperatura mais elevada.

Uma situacdo semelhante foi encontrado para compdsitos incorporados
com fibras de rami (FERREIRA, 2010). Neste caso, a resisténcia da fibra/matriz
interfacial poderia desempenhar um papel na explicagdo do presente

comportamento. Séo as fibras de fique propds que possuem uma fraca adeséo a
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matriz poliéster suas macromoléculas permitindo a ter maior mobilidade perto das

superficies de fibra.
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FIG. 4.21: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de
30% de tecido de fique.

e Fibras Alinhadas de Fique

As FIG. 4.22, 4.23 e 4.24 mostram o resultado do DMA dos compdsitos de

fibras alinhadas de fique.
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FIG. 4.22: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de

10% de fibras alinhas de fique.
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FIG. 4.23: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de
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FIG. 4.24: Curvas de DMA para os compostos de poliéster incorporados com o volume de
30% de fibras alinhas de fique.

A incorporacdo de fibras alinhas em relagdo ao tecido de fique obteve
resultados diferentes. Obteve uma certa estabilidade na temperatura em relagéo a
Tan Delta, porém, para o médulo de perda e armazenamento obteve resultados
significativos.

A incorporacgao tanto para o tecido quanto as fibras alinhas de fique na Tan
Delta elevaram a temperatura em relacdo ao poliéster puro.

O mobdulo de armazenamento das fibras alinhadas obtiveram elevacdo em
suas cargas em relacdo ao do tecido de figue. Todas a porcentagens obtiveram
essa elevacdo do valor de carga. Para o compdésito de 20% de fibras alinhas
obteve um valor de cerca de 1802 Mpa. Ao modulo de perda também obteve em
todas os compositos a elevacdo do valor de carregamento. Isso pode ser
justificado que as fibras que cruzam no tecido de figue ndo atuam com grande
capacidade nesses carregamentos e que para as fibras alinhadas justifica essa

maior capacidade de carregamento em relacdo ao tecido.
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5. CONCLUSOES

Nos ensaios de impactos, Charpy e 1zod, os compdsitos poliméricos de tecido
figue apresentam um elevado aumento na tenacidade, em funcédo da fracdo em
peso de fibra. Este aumento na tenacidade €, sobretudo, devido a relativamente
baixa tensao interfacial cisalhante entre a matriz de poliéster e as fibras de fique,
0 que ocasiona maior energia associada ao descolamento da fibra, formando
maior area na interface. Para fracGes de tecido de fique superiores a 20%, o
aumento da tenacidade é também devido a grande energia utilizada na ruptura
das fibras de figue que se descolam da matriz de poliéster durante os ensaios de
impactos. A maioria dos corpos de provas aumentou a resisténcia devido a baixa
tensdo de cisalhamento interfacial fique fibra/matriz. Isso resulta em uma maior
energia absorvida como consequéncia de uma propagacdo longitudinal das
fissuras em toda a interface, que gera areas de ruptura maiores, em comparagao
com uma fratura transversal.

O comportamento térmico de fibra de fique analisado por TGA, DTG e DSC
revelou evidéncias de perda de agua e decomposicao estrutural. Entre 80-100°C,
aproximadamente, 10% de umidade da fibra é liberada, essa perda de massa
inicial é referente a agua das fibras lignocelulésicas. A decomposicéo estrutural
esta associada perda méaxima de massa, com picos claros em 330°C em
atmosfera de oxigénio. A incorporacado de fibras de fiqgue provoca uma diminuicéo
da temperatura de inicio de degradacdo do compdésito, que caracteriza o inicio de
uma segunda fase de uma maior perda de massa. Picos secundarios, observados
apenas nos compadsitos, foram atribuidos a decomposicdo de hemicelulose e
celulose contida nas fibras de fique. Os aumentos térmicos de residuos finais de
degradagdo em proporgcdo com a quantidade de fibra de fique, devido & maior
formacéo da matéria carbonato e alcatrao/char.

O moddulo de perda, E“, mostra uma diminuicdo da amplitude do pico de
relaxamento a com a incorporagado de fibra na matriz polimérica. No entanto, a
temperatura para os picos E" e a permanecem praticamente constante para
incorporacao com fibra de fique. A amplitude do pico tan & também aumentou

significativamente com a incorporacao de fibra de fique. A temperatura do pico &
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deslocada para temperaturas mais elevadas, que indica um decréscimo na
mobilidade das cadeias poliméricas. A interface de matriz/fibra é fraca, o que
permite maior mobilidade da cadeia perto da superficie da fibra.

Para a analise de DMA em relacao ao tecido de fique e as fibras alinhadas
de fique obtiveram resultados significativos em seus moédulos de carregamento.
Tanto o modulo de armazenamento quando o de perda das fibras alinhas
elevaram seus valores de carga em ralacdo o de tecido de fique. Isso esta
associado que todas a fibras participaram no carregamento. Ja para o tecido, as
fibras que cruzam para sua confecgdo, nédo participam de grande forma no
carregamento. Para valores de Tan Delta, em ambos os casos elevaram a
temperatura para maiores valores em relacdo ao poliéster puro. Em relacdo das
fibras alinhadas quanto os tecido de fique, ndo obteve grande diferenca em suas

temperaturas.
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