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RESUMO

O setor industrial vem cada vez mais necessitando de novos materiais que
apresentem boa resisténcia e um custo menor, quanto comparado como 0S
sintéticos. 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
substituicdo aos sintéticos, que apresentam um maior consumo de energia em sua
fabricacdo e sao mais caros e poluentes. A utilizacdo de fibras naturais
lignocelulésicas obtidas a base de vegetais e plantas estdo sendo mais valorizadas
como alternativa ambientalmente mais correta para substituir materiais nao-
reciclaveis, que acarretam consumo elevado de energia, como as fibras de vidro em
compositos. Entre outras, essa fibra sintética apresenta um risco para a saude
quando inalado e sua producdo esta associada a emissfes de CO,, o principal
causador do efeito estufa e responsavel pelo aguecimento global. Nenhuma destas
deficiéncias se aplica as fibras lignocelulésicas extraidas de plantas, que séo
renovaveis, biodegradaveis e ndo favorecem, em media, a emissdo de CO,, por
absorverem este gas durante todo o seu ciclo de vida. A fibra natural lignoceluldsica
de juta vem sendo extensivamente investigada em varias pesquisas, como
compésitos poliméricos, por ela reforcados. Além de ndo causarem problemas ao
meio ambiente, os compdésitos reforcados com este tipo de fibra residual, podem
substituir produtos de madeira, trazendo varias vantagens, como evitar a devastacao
florestal. Além disto, estes compdsitos poliméricos podem ainda ser utilizados em
materiais de construcdo e pecas de automéveis. Entretanto, para que se tenha um
compésito suficientemente rigido para competir com produtos convencionais, como
as chapas de aglomerado de madeira, somente um percentual limitado da fibra de
juta pode ser incorporado na matriz polimérica. Sendo assim, € investigado nesta
tese materiais reforcados com fibra de juta, a fim de produzi-los com boa tenacidade
e resisténcia. Foi obsevado neste trabalho que os compdsitos confeccionados com a
resina epoxi apresentaram melhores resultados do que os compdsitos de resina

poliéster.



Introducao

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 CO,, 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 CO,, by absorbing this gas throughout
its life cycle. The lignocellulosic jute 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 jute fiber can be incorporated into the polymer
matrix. Therefore, reinforced materials is investigated in this thesis of jute fiber in
order to produce them with good toughness and strength. Obsevado was this work
that made composites with epoxy resin showed better results than the composite

polyester resin.



Introducao

1. INTRODUCAO

A literatura define o compdésito como sendo um material formado por dois ou
mais materiais com caracteristicas e aspectos diferentes, no entanto quando
analisados macroscopicamente o mesmo € homogéneo, podendo possuir fibras
longas ou curtas (Gay, 1991). A utilizacdo de compositos reforcados com fibras
naturais é o reflexo das preocupacfes com as questdes ambientais, como a polui¢ao
causada por residuos que ndo sdo biodegradaveis ou ndo podem ser incinerados,
bem como as mudancas climaticas devido as emissdes de CO, associadas aos
processos de utilizacdo intensiva de energia e motiva também este trabalho o
desenvolvimento auto-sustentavel, ja que as fibras naturais geram fonte de renda,
principalmente nos paises em desenvolvimento, onde grande parte séo originarias,
incentivando o cultivo a agricultura de ndo-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,
nao sé investigadas, mas efetivamente aplicadas na engenharia de compdsitos
(Satyanarayana et al, 2007).

A fibra natural lignocelulésica de juta vem sendo extensivamente investigada
em Varias pesquisas, como compésitos poliméricos reforcados por juta (Wambua et
al, 2007). Os compodsitos 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 automaoveis (Zah et al, 2007).

Para que se tenha um compdsito com propriedades capazes de competir com
produtos convencionais, somente um percentual limitado da fibra de juta pode ser
incorporado na matriz polimérica. Por outro lado as fibras de juta destacam-se
devido a sua resisténcia especifica relativamente alta. A finalidade desta pesquisa &
desenvolver materiais compdsitos com matriz de resina poliéster e epoxi reforcados
com fibras continuas e alinhadas de juta, para aplicacbes em diversos setores,
incluindo construgéo civil e industria automobilistica. Motivos sociais, econdémicos e
ambientais servem como motivagao para o interesse nesta pesquisa (Monteiro et al,
2009).
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2. OBJETIVO

[OConfeccionar corpos de prova de compositos de poliéster e epoxi,
reforcados com fibras continuas e alinhadas de juta, com isso, estabelecer uma
relacdo em matriz e fibra, que aperfeicoe suas propriedades mecanicas.

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

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

- Melhorar a eficiéncia da interagdo da interface entre fibra e matriz
polimérica.

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

opcional, a utilizacdo de materiais nocivos ao ambiente.

2.1 JUSTIFICATIVA

A realizacdo do presente trabalho é de grande relevancia para o0s
desenvolvimentos cientificos, tecnol6gicos, 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
fiboras naturais como reforco estrutural em compdsitos poliméricos justifica a

introducao deste trabalho no meio cientifico e tecnologico.

2.2 INEDITISMO

O estudo com fibras de juta foi realizado com a intencédo de explorar as
propriedades desta fibra, ainda pouco investigadas. Os ensaios realizados buscaram
verificar as propriedades mecanicas, térmicas da fibra de juta e de seus compositos,

em matrizes poliméricas de poliéster e epOxi.
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Sendo, entdo, realizadas analises térmicas, mecéanicas e microestruturais das
fibras e dos compdésitos com fragbes diferentes de volume de juta. Um desempenho
eficiente de novos materiais originados da fibra de juta em matriz polimérica significa
uma maneira alternativa de causar menos danos ao meio ambiente e ao ser
humano. Ja que as fibras de juta utilizadas sdo materiais residuais, e seus
compoésitos ndo liberam CO; para atmosfera, ndo causando poluicdo do ar. Além de
todos os processamentos com essas fibras serem extremamente mais faceis, menos
danosos os equipamentos e para a manipulacdo pelo homem, quando comparado

as fibras sintéticas. .
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Fibras Naturais

O uso de matérias-primas providas fontes renovaveis vem sendo de estremo
interesse em diversos estudos e pesquisas cientificas, devido ao seu potencial na
substituicdo de produtos sintéticos. As perspectivas para o uso de fibras naturais séo
muito grandes areas como, por exemplo, a industria téxtil, na industria
automobilistica, na area de revestimento interno de automoveis, 6nibus e caminhdes
e construcao civil. Nos ultimos anos, o uso de fibras naturais como curaud, coco,
sisal, rami, bagaco de cana-de-acUcar, juta e abacaxi como reforco em materiais
poliméricos teve um acelerado crescimento (Araujo, 2003).

Por serem fonte de recurso natural renovavel, as fibras naturais apresentam
baixo custo, sdo biodegradaveis, reciclaveis, ndo toxicas e podem ser incineradas.
Ao utiliza-las como reforco em polimeros pode-se substituir as fibras sintéticas como
amianto, Kevlar, boro, carbono, nylon e vidro que, apesar de possuirem boas
caracteristicas mecanicas, apresentam um custo elevado, sdo abrasivas aos
equipamentos de processamento, possuem alta densidade, ndo sao biodegradaveis,
geram produtos com alto custo de reciclagem, além do comprometimento com a
saude humana que essas fibras podem apresentar.

As fibras naturais apresentam suas estruturas de comprimento alongado de
seccdo transversal vazada e arredondada, podem estar distribuidas por o todo
vegetal, podendo ser classificadas de acordo com a origem anatdmica como: fibras
de talo, fibras de folha, fibras de lenho e fibras de superficie.

e Fibras de talo estao no floema que fica na entrecasca do talo, por exemplo, as
fibras de rami, piacava, linho, algodao e juta.

e Fibras de folha séo retiradas das folhas dos vegetais, podemos citar as de
abacaxi, sisal, palma, curaud, e banana.

e Fibras de lenho sédo extraidas do lenho como no caso as fibras de bagaco de
cana-de-agucar e bambu.

e Fibras de superficie formam uma camada protetora de caules, folhas, frutos e

sementes das plantas, como as fibras de coco, algodéao e acai.
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As fibras naturais sdo basicamente constituidas de lignina, celulose e
hemicelulose, além de pequenas quantidades de sais inorganicos, pectina, corantes
naturais e substancias nitrogenadas que sao incluidos no que se denomina de
fracdo de soluveis. A figura 1 representa de forma esquematizada as estruturas
quimicas da celulose, lignina e pectina.

A celulose se resume em um polimero linear cristalino formado por unidades
B-D glicopironases unidas por ligacdes glicosidicas B-(1—4). Os grupos laterais
possuem reatividades distintas, o grupo C;-OH é derivado da formacdo do anel
através da ligacdo hemiacetal intramolecular, possui propriedades redutoras,
enquanto que o C4,-OH é um grupo alcodlico ndo redutor. Os anéis de glicose
adotam conformacdo mais estavel em forma de cadeia com grupos hidroxila na
posicdo equatorial, a formacédo das ligacdes hidrogénio entre os atomos adjacentes,
oxigénio e hidrogénio, forcam o arranjo linear da macromolécula (Regiani, 2000).

Hemicelulose 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-metilglicurénico. Essas unidades sao formadas por cadeias de
carbono, com um grupo hidroxila ligado a cada atomo de carbono, exceto aqueles
gue podem estar na forma de carbonila ou em ligacdo hemiacetal. Tanto os grupos
hidroxila quanto carbonila, sdo hidrofilicos, absorvem agua, o que favorece a
solubilidade de hemicelulose. Lignina € uma macromolécula formada por um sistema
aromatico, muito reticulado de elevado peso molecular, amorfo, composto de
unidades fenilpropano. Pectina consiste em cadeia linear de unidades de a-D-acidos

galacturonicos, com graus variaveis de éster metilico (Regiani, 2000).
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Figura 1 - a) celulose, b) lignina e c) pectina (Silva et al, 2009).
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As fibras apresentam comprimento excessivamente maior que a largura,
estes comprimentos sdo muito variados, fibras de lenho de coniferas podem chegar
a 5 mm. Comercialmente, fibras sdo os filamentos constituidos de fixes de fibras-
celulares, as fibras-celulares individuais sdo unidas entre si e com as partes vizinhas
da planta por pectina.

Podemos observar na figura 2 (a) e (d) uma ilustragéo das plantas de sisal e
algodao, na figura 2 (b) e (e) as secdes transversais do talo de sisal e da folha de
algodao, e na figura 2 (c) (f) feixes de fibras celulares. Das folhas de sisal sao
obtidos trés tipos de fibras: fibras extraidas mecanicamente da beirada das folhas,
fibras em tiras contendo cavidades vasculares extraidas do centro das folhas, e
fiboras de xilema, que sdo mais irregulares. As fibras mecanicas de sisal tém
comprimento entre 1 e 1,5 m, e espessuras de 100 a 300 ym. As fibras comerciais
de algoddo tém comprimento entre 40 e 70 cm e espessura de 20 a 25 pm
(Li et al, 2000).
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Figura 2 - a) talo do algodao de onde sé&o retiradas as fibras, b) corte transversal
do talo de algodao, c) feixe de fibras-celulares de algodao, d) folhas de sisal
onde sdao retiradas fibras, e) corte transversal da folha de sisal e

f) feixe de fibras-celulares de sisal (Li et al, 2000).
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Cada fibra-celular individual tem estrutura complexa formada por paredes
celulares que circundam o lumen. Essas paredes recebem denominacgfes
sucessivas da parte externa para interna: primaria, secundaria, e assim por diante.

As paredes sao constituidas de camadas formadas por feixes de microfibrilas

gue crescem no vegetal em forma de espiral, com diferentes orientagbes angulares.
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Figura 3 - llustracdo esquematica de uma fibra-celular (Silva et al, 2009).

Na figura 3 esta representada uma fibra-celular, a qual pode conter regides de
secdo transversal circular, oval ou achatada. O principal componente das
microfibrilas é a celulose, estas estdo interligadas por uma rede de moléculas de
hemicelulose. A rede celulose-hemicelulose é permeada por pectinas. Outro
importante constituinte das paredes é a lignina, substancia hidrofébica impregnada
principalmente nas camadas préximas a superficie, e que tem funcdo de
sustentacdo. As microfibrilas sdo compostas por micelas as quais sao cristais de
moléculas de celulose na ordem de Angstrons, ordenadas paralelamente em
diferentes estruturas alotrépicas.

Na figura 4 pode-se observar um feixe de microfibrilas, miscelas e uma

estrutura cristalina de celulose.
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Figura 4 - Microfibrila constituida de porg¢des cristalinas, micelas, que sdo formadas

por segmentos de moléculas de celulose ordenadas (Raven et al, 2001).

Moléculas de celuloses possuem grandes tendéncias para formar ligacfes
secundarias, formando ligacdes intermoleculares de ponte de hidrogénio, a figura 5

apresenta esta caracteristica das moléculas de celuloses.

ST GO UM U g
L”“"{‘J T Lﬂf““‘ A j’“”“ﬁ
U QU U
(\:’r -"- \ﬂ/\/ ":A‘\_-" i, ':rﬂ“._.’ '\_L \_[ \_[
AN_LY‘*\{}”“{ _LVH’J W_L C[:W_Lﬂ’JW V\{:r LL

Figura 5 - Representacao das ligacdes de hidrogénio que ocorrem nas

moléculas de celuloses (Santos et al, 2012).
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3.1.1 Fibras de Juta

Dentre as fibras naturais com potencial de aplicacdo, destaca-se a juta
(Corchorus capsularis), cultivada em climas Uumidos e tropicais na regido norte do
pais, que produz uma fibra de alta resisténcia, que quando misturada a polimeros,
pode dar origem a produtos com menor densidade, podendo apresentar grandes
aplicacoes (Neto et al, 2007).

A fibra de juta possui baixo custo, abundancia, maleabilidade e por apresentar,
isoladamente, um bom conjunto de propriedades como, por exemplo, elevado
modulo e resisténcia especifica. Compositos reforgcados por essa fibra podem ser
usados em telhados de casas populares, painéis e partes de carros, placas para
industria eletrénica, mesas e divisérias para escritério, orelhdes, bancada para
laboratorios, tanques de armazenamento, e outros (Mello et al, 1995).

A Juta, de nome cientifico Corchorus capsularis, € uma fibra téxtil vegetal que
provém da familia Tilioideae. Sua planta alcanca um tamanho de 3 a 4 metros e o
seu talo tem uma grossura de aproximadamente 20 mm. A fibra util é contida entre a
casca e o talo interno e a extracao é feita pelo processo da maceracdo. A alta
temperatura das regifes nas quais € cultivada favorece a fermentacéo e desta forma
consegue-se a maceracdo em 8 a dez dias, permitindo assim a facil retirada da
casca da planta e separacdo da fibra da parte lenhosa do talo. O comprimento das
células elementares da juta € em média de 0,80 mm, e o diametro varia de 0,01 a
0,03 mm, essa fibra também possui rigudez por ser lignificadas. O tempo necessario
para maceracao depende de varios fatores, como: temperatura da agua, estado
mecanico da 4gua e idade da planta na ocasido da colheita (Alves, 2008).

A temperatura 6tima para proliferacdo de bacilos Uteis a maceracao varia de
30 a 35 °C. O clima da Amazénia, sendo tropical, € muito favoravel a maceracéao, de
modo que o problema de temperatura baixa praticamente ndo existe. O estado
mecanico também é importante. Estando a agua em repouso a maceracao € mais
rapida porque a massa liquida se aquece mais facilmente e o volume de bacilos
aumenta a medida que eles se reproduzem, visto ndo haver o arraste dos mesmos,
0 gue ndo acontece na agua em movimento onde ndo sé a temperatura como a
concentracdo de bacilos, deve ser menor sendo a maceracao mais lenta. (Neto et al,
2007).


http://pt.wikipedia.org/wiki/Fam%C3%ADlia_(biologia)
http://pt.wikipedia.org/wiki/Tilioideae
http://pt.wikipedia.org/wiki/Macera%C3%A7%C3%A3o
http://pt.wikipedia.org/wiki/Fibra

Revisédo Bibliografica

A fibra de juta tem como seu principal componente é a celulose, sob a forma
de linho-celulose, tendo boa afinidade para corantes diretos e para corantes basicos.
E muito higroscopica, regulando a umidade em 12%, o que a torna a matéria prima
ideal para a sacaria, evitando tanto o ressecamento quanto a fermentacdo do
produto acondicionado. E uma cultura facil, acompanhada de uma maceracgio
trabalhosa e de pouco rendimento, sem a utilizacdo de agrotoxicos ou fertilizantes.
Introduzida no Brasil por Ryota Oyama, a cultura foi feita inicialmente por japoneses,
tornando-se a seguir uma das principais atividades econémicas das populacdes
ribeirinhas da regido amazénica, sendo um fator fundamental da fixacdo de mais de
50 mil familias ao campo (Alves, 2008).

A imigracdo japonesa na AmazoOnia promoveu uma singular experiéncia de
desenvolvimento agricola com a introducédo das lavouras de juta nas varzeas do rio
Amazonas e de pimenta-do-reino nas areas de terra firme, ambas trazidas de
possessfes britanicas, como antitese da transferéncia da seringueira, levada pelos
ingleses para as suas coldnias na Asia (Homma, 2005).

A lavoura de juta, figura 6 (a), atingiu seu auge na década de 1960, com mais
de 50 mil agricultores envolvidos no seu plantio e representou mais de um tergco do
PIB (Produto Interno Bruto) do Estado do Amazonas, levando o Brasil a
autossuficiéncia de fibra de juta em 1952. No entanto, torna novamente importador
em 1970 e tem o seu gradativo desaparecimento na década de 1990 (Homma,
2005).

f

!

4

Figura 6 — a) Planta de juta e b) extracdo da fibra de juta (Homma, 2005).
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3.2 Compositos

Os compdésitos compreendem uma classe de materiais que a cada dia ganha
mais importancia tecnoldgica sua preparacéo visa imprimir melhores propriedades
aos materiais. Quando um material é preparado usando materiais de natureza
distinta € denominado compdsito. Uma prancha de surfe € um exemplo tipico de um
composito onde fibras de vidro sdo embebidas em um polimero. O concreto que
apresenta uma boa resisténcia a compressdo e baixa resisténcia a tracdo pode
formar um compdsito com o aco, que tem boa resisténcia a tracdo (Bledzki et al,
2001).

A natureza também tem 0s seus proprios compositos, a madeira apresenta
suas células envoltas em lignina, que confere propriedades como elevada
resisténcia ao impacto, a compressao e a dobra, fazendo com que a sua utilizagédo
pelo homem seja plena. Sendo um material multifasico, um compdsito exibe além
das propriedades inerentes de cada constituinte, propriedades intermediarias
decorrentes da formacdo de uma regido interfacial. O compdsito se divide em duas
fases, matriz (pode ser de ceramica, polimérica ou metalica) e a fase dispersa (pode
ser fibras ou particulas que servem como carga).

A matriz geralmente € um material continuo que envolve a fase dispersa. As
propriedades de um compdsito sédo decorrentes de fatores como a geometria da fase
dispersa, distribuicdo, orientacdo e também da compatibilidade interfacial entre os
constituintes da mistura. E necessério que haja uma afinidade entre os materiais que
foram unidos, pois devem trabalhar juntos respondendo aos esforcos fisicos do
meio. Por isso € muito importante conhecer as propriedades quimicas e fisicas dos
diferentes materiais que foram unidos. Como, as propriedades das interfaces destes
materiais (Neto et al, 2007).

A adesdo de um material a outro esta associada ao estabelecimento de
interacbes que podem ser dos tipos: ligacdes covalentes, forcas de van der Walls,
ligacdes de hidrogénio e interacao eletrostaticas. A natureza destas interacdes esta
associada a afinidade quimica entre a matriz e a fase dispersa. Geralmente a fase
dispersa apresenta natureza hidrofilica enquanto que a matriz polimérica tem
natureza hidrofobica. A compatibilidade destas duas fases pode ser melhorada
através da modificagcdo quimica da superficie de um dos componentes. A

modificacdo da superficie pode ser feita por uma gente de derivatizacdo, que

11
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incorpora grupos na superficie capazes de interagir com a matriz. Como exemplos
de derivatizagbes para cargas como as fibras vegetais, temos a mercerizagao
(tratamento com NaOH), a esterificacdo, a acetilacdo, além de reacbes com agentes
de acoplamentos como os silanos (Albinante et al, 2013).

Nas ultimas décadas a busca por materiais ecologicamente corretos tem
desenvolvido materiais de matrizes poliméricas com fibras naturais. A principio as
fibras naturais apresentaram poucas vantagens, pois geralmente as propriedades
mecanicas sao pioradas ou se mantém quase inalteradas. No entanto a necessidade
custos mais baixos faz permanecer o interesse po estas fibras, que sdo originadas
de fontes renovaveis, possuem baixa densidade, menor abrasdo causada nas
maquinas de processamento e também por terem a capacidade de boa adesédo a
matriz. Em compdsitos reforcados por fibras, tem-se um mecanismo de refor¢co por
transferéncia de tensGes da matriz polimérica as fibras que, sdo mais resistentes e
apresentam modulo mais elevado do que o da matriz. O uso destas fibras em
compositos estruturais tem crescido no setor industrial.

A utilizacdo de materiais compdsitos e alternativos vem sendo incrementada
a cada dia, na medida em que se torna mais generalizada a conscientizacao de que
0 uso de recursos renovaveis e ndo agressivos ao meio ambiente faz parte de um
novo modelo ecologicamente correto. Os compositos derivados de produtos
vegetais, tanto na matriz como no reforco, inserem-se na politica de aproveitamento
de recursos renovaveis, menos agressivos e téxicos, visto que as matérias primas
de origem vegetal, tais como: 6leos, fibras, polimeros, corantes, etc., além de serem
oriundas de fontes renovaveis, atendem aos requisitos de biodegradabilidade e

preservacao do meio ambiente durante todo o seu ciclo de vida (Suh et al, 2000).

3.2.1 Compésitos Poliméricos

Os compdsitos poliméricos podem ser termoplasticos ou termorrigidos. A
principal diferenca entre estes dois tipos estd no comportamento caracteristico
guando aquecidos, isto €, os termoplasticos sdo polimeros capazes de serem
moldados varias vezes devido as suas caracteristicas de se tornarem fluidos sob
acao da temperatura e depois se solidificarem quando a temperatura diminui. Ja os

termorrigidos nédo tem o comportamento de fluidos devido a presenca de ligacdes
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cruzadas entre as cadeias macromoleculares. Na tabela 1 estdo as principais
caracteristicas de polimeros termoplésticos e termorrigidos.

Tabela 1 - Comparacao das propriedades entre termoplasticos e termorrigidos
(Alexandre, 2006).

Termoplasticos Termorrigidos
Reciclavel mecanicamente Nao reciclavel mecanicamente
Tempo ilimitado de armazenamento Tempo limitado de armazenamento
Alta viscosidade quando fundido Baixa viscosidade durante o processamento
Baixa resisténcia a fluéncia Alta resisténcia a fluéncia

Temperatura de uso limitada a Tg € Tm. Baixa

. A . . Alta resisténcia térmica e dimensional
estabilidade térmica e dimensional

Os polimeros termorrigidos sdo mais utilizados para uso estrutural em
materiais compdsitos por apresentarem algumas vantagens em relacdo aos
termoplasticos, tais como alta rigidez, elevada estabilidade térmica, alta estabilidade
dimensional, boas propriedades de isolamento elétrico e térmico, resisténcia a
fluéncia e relaxacdo. As resinas termorrigidas mais usadas e mais baratas sdo os
poliésteres, poliuretanos, vinil-éster e resinas fendlicas; as quais sdo usadas
principalmente para compor compadsitos reforcados com fibras de vidro. As resinas
epoxi sdo mais caras e além das aplicacGes estruturais, também sao muito utilizadas
em aplicacbes aeroespaciais por possuirem melhores propriedades mecanicas e
melhores resisténcias a umidade do que os poliésteres, poliuretanos e as resinas
vinilicas.

A escolha da matriz depende da aplicabilidade do compdsito e das
propriedades desejadas. Industrialmente, as matrizes de termoplasticos sdo mais
viaveis, pelo nimero de pecas que podem ser produzidas em curto espaco de
tempo, com um numero reduzido de mao de obra qualificada. Os polimeros
termoplasticos, macromoléculas de cadeia linear ou ramificada, normalmente sdo
fundidos durante o processamento e podem ser reciclados, pois fundem e retornam
ao seu estado anterior sem degradacdo do material. Os termoplasticos, e por
consequéncia os compositos de termoplasticos, podem ser moldados por inje¢éo,
extrusdo ou por outras técnicas de moldagem por aquecimento. As maiores
restricbes de pecas de termoplasticos sdo as dimensdes e o custo de equipamentos
de processo, quanto maior a peca, maior susceptibilidade ao empenamento e mais

caro o equipamento de processo (Albinante et al, 2013).
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Os polimeros termorrigidos, macromoléculas de cadeia reticulada, sédo
polimerizados durante o processamento, ndo podendo ser reciclados devido a
decomposicdo térmica. Esses polimeros sdo comercializados principalmente para
fabricacdo de compdsitos, além de uso como adesivo e revestimento. O
processamento desses compgésitos pode ser realizado em moldes de simples
confeccdo e a disposicdo dos constituintes pode ser feita a mao ou
automaticamente. A cura ou endurecimento da resina pode ocorrer com ou sem
auxilio de pressao, temperatura ou vacuo. As propriedades alcancadas por esses
materiais consagraram o uso de compdésitos. A producdo desses materiais € limitada
pelo tempo de producdo. Ainda sim s&o muitos utilizados por apresentarem
propriedades de resisténcia maiores (Alexandre, 2006).

Pode-se citar como exemplo de matrizes de termoplastico: polietileno,
poliestireno e polipropileno; e de termorrigido epéxi, poliéster e poliuretano.

Um dos aspectos importante na manufatura de compdsitos consiste na
obtencdo de adequada adesédo fibra e matriz. Fatores como a determinacdo do
comprimento critico de fibras para determinada matriz, fracdo volumétrica de fibra
nos compasitos influenciam na estabilidade de uma adequada interacao entre fibra e
matriz. O desempenho de compdsitos reforcados por fibras depende de trés
diferentes fatores (Alexandre, 2006):

e A resisténcia e modulo da fibra.

¢ Resisténcia e estabilidade quimica da resina.

e [Efetiva interacdo entre a resina e fibra para a transferéncia de esforcos na
interface.

Porém, a compatibilidade de uma matriz hidrofilica e uma fibra hidrofébica ou
vice-versa possui um papel importante na determinacdo das propriedades dos
compositos. Os materiais lignocelulésicos possuem grupos hidroxila polares na
superficie, devido a celulose e a lignina, além de polioses, sendo que estes grupos
podem, em principio, interagir facilmente com matrizes poliméricas polares, como no
caso das resinas fendlicas, utilizada no presente trabalho. Além disso, a presenca de
anéis aromaticos na matriz e na fibra (presente na lignina) pode também favorecer

as interacoes fibra/matriz.
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3.2.1.1 Resina poliéster

Resinas poliésteres constituem uma familia de polimeros de alto peso
molecular, resultantes da condensacdo de A&cidos carboxilicos com glicois,
classificando-se como resinas saturadas ou insaturadas, dependendo
especificamente dos tipos de acidos utilizados, que irdo caracterizar o tipo de ligacao
entre os atomos de carbono da cadeia molecular. A palavra poliéster tem o
significado: poli, de muitos, e éster € uma fungéo quimica; um éster € obtido através
da reacdo de um acido carboxilico com um alcool, tendo como produtos da reacao
um éster e agua (RODRIGUEZ, 1996). Esta reacao pode ser visualizada na figura 7.

Um dos poliésteres mais simples e mais importantes € obtido pela reacdo do
éster metilico do &cido tereftalico com etileno-glicol. E usado como fibra téxtil e
recebe 0s nomes de terilene ou dacron. A mistura deste poliéster com fibras como o
algodao, seda e la constitui o tergal. (RODRIGUEZ, 1996).

H H
| I
N HEooC — O- Co-H; + N HO —C—C — OH
| I
H H
T-i:'.Hz-iIl-H H H
— ooc @ coo—k_Jd_
I |
H H u

Figura 7 - Macromolécula de uma resina poliéster (Alessandro, 2003).

Os poliésteres insaturados sao ésteres complexos formados pela reacdo de
um diélcool e um anidrido ou acido dibasico com liberacdo de uma molécula de
agua. Em virtude da reacdo ocorrer nas duas extremidades da cadeia, € possivel ter
moléculas muito compridas e obter-se uma multiplicidade de grupos éster. O
poliéster insaturado € produzido quando qualquer dos reagentes contém
insaturacdes. A insaturacdo do poliéster é fornecida, geralmente, pelo acido ou
anidrido maleico, assim como pelos seus isdmeros, acido fumarico. Os poliésteres
insaturados podem ser formados em duas etapas, condensacdo do acido e do
alcool, para formar uma resina sollvel, e depois, adicdo de um agente de

interligacdo, para formar uma resina termoestavel. As duplas ligac6es foram
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quebradas pela acdo de um catalisador (peroxido organico, calor ou radiagdo), para
reagirem novamente entre si, dando origem a um polimero tridimensional de
caracteristicas termoestaveis, e, portanto infusiveis e irreversiveis (SILAEX, 2006).

Na figura 8 podemos observar uma macromolécula de um poliéster curado.

| H
R—C=C—R
H H _H catalisador ., H |
R—C=C—-R - —¢=¢ K
H H —cz=C
Poliéster nsaumado [Mondmero cie Estreno | H I |:|
R—-C=C—R

[Poestercasio]l o |

Figura 8 - Macromolécula de um poliéster curado (Alessandro, 2003).

3.2.1.2 Resinas epoOxi

O grupo glicidil, figura 9, é usado como referéncia do grupo epOxi terminal,
sendo o nome completado por éster, éter, amina, etc., de acordo com a natureza do
grupo ligado ao terceiro carbono. A primeira resina comercial foi o produto da reacéo
de epicloridrina e bisfenol A dando assim a resina mais comum conhecida como
diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA).

0
/N H
H C—C (;3—
H H
Figura 9 - Grupo Glidicil (Silaex, 2006).

I—t')-I

AHOEO-HOFO >

Figura 10 - Resina epOxi antes de ser catalisado, Bisfenol A (Silaex, 2006).
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A figura 10 mostra a molécula da resina epoxi antes de ser catalisado
podendo, dependo do valor de n, ser liquida e até sélida sendo que a viscosidade
aumenta conforme vai aumentando o valor de n. Com n< ou = 1 teremos resinas
liquidas e n > 1 comecara as resinas semi-solidas e soélidas. As resinas epoxi sao
preparadas comercialmente por 3 (Trés) métodos principais (SILAEX, 2006):

e Primeriro a dehidrohalogenacdo da cloridrinas obtida pela reacdo da
epicloridrina com adequado Di ou Polihidroxi ou qualquer outra molécula
contendo hidrogénios ativos.

e Segundo a reacado de olefinas com compostos contendo oxigénio, tais como
perdxidos e perécidos.

e Terceiro a dehidrohalogenacédo de cloridrinas obtidas por outros mecanismos
diferentes dos primeiros.

Existem atualmente quatro tipos principais de resinas epéxi comercializados,
sdo eles, resinas epdxi a base de bisfenol A sdo as mais utilizadas, pois sdo
versateis e de menor custo, proveniente da reacdo de Epicloridrina e Bisfenol A,
podem ser liquidas, semisélidas ou sélidas dependo do peso molecular.

A troca do Bisfenol A pelo Bisfenol F propicia as resinas epoxi maior cross-link
e melhor desempenho mecénico, quimico e térmico, principalmente quando curado
com aminas aromaticas ou anidridos. Na figura 11 € um exemplo de resina epéxi a

base de Bisfenol F.

0 _
AN H n H PN
—c-c-o0- G- — -0 —-C—C—CH

ki aﬁ<O>a<O (Ot

Figura 11 - Resina epoxi a base de Bisfenol F (Silaex, 2006).

Resinas epo6xi bromadas séo resinas a base de Epicloridrina, Bisfenol A e
Tetrabromobisfenol A, com essas quatro moléculas adicionais de bromo, confere a
caracteristica de auto-extinguivel. Usado na maioria para fabricacdo de venenos,
esse produto é altamente inflamavel (SILAEX, 2006). Na figura 12 tem-se um

exemplo de uma resina epéxi bromadas.
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Figura 12 - Resina epOxi Bromadas (Silaex, 2006).

A flexibilidade encontrada em algumas resinas epoOxi é devido possuirem
longas cadeias lineares substituindo os bisfendis por poliglicois pouco ramificados,
sao resinas de baixa reatividade que normalmente sédo utilizadas como flexibilizantes
reativos em outras resinas, melhorando a resisténcia a impacto com acréscimo da
flexibilidade. As resinas epoxi flexiveis, figura 13, tém sido largamente utilizadas
como polimero para composicdo de moldes devidos sua grande estabilidade
dimensional, baixa contracdo, resisténcia térmica e resisténcias quimicas e
mecanicas (Alonso, 2013). Outra grande vantagem é a praticidade e facilidade de
uso dos sistemas para confec¢do de moldes. Também utilizado largamente no setor

de marmore e granito associado a agente de cura.

R 0
T I T TR T Bt
HE—C —C—07-C—C-01C—C—0—C—C—CH
4 A H H H H H H

- -n

Figura 13 - Resina epoxi flexiveis (Alonso, 2013).

As resinas Epoxi sdo produtos obtidos por reagdes de condensacdo (na
presenca de hidréxido de sdédio) entre a Epicloridrina e o Bisfenol A. A resina
epoxidica mais utilizada é o éter de diglicidil bisfenol A (DGEBA). O resultado desta
reacdo € um polimero de cadeia longa constituida de grupos epoxidicos em suas

extremidades, apresentado na figura 14.
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Estrutura basica da resina epoxi

Figura 14 - Resina epoxi éter de diglicidil bisfenol A (Alonso, 2013).

E possivel conseguir uma variedade muito grande de resinas com
viscosidades que vao de liquidas até sélidas, variando seu peso molecular. Este tipo
de resina apresenta caracteristicas bastante interessantes no que se refere a
interacdo quimica com outras resinas termoendureciveis, fornecendo produtos finais
com muito boas propriedades de resisténcia & abrasdo, quimica, dielétrica,
flexibilidade e aderéncia. As resinas epoxidicas nao secam por si sO e necessitam
serem modificadas com certos acidos graxos ou combinadas com agentes de cura,
formando uma estrutura tridimensional por polimerizacdo com alguns materiais, para

formarem um filme sélido a temperatura ambiente.

3.2.2 Compdsitos Reforcados com Fibras Naturais

Uma das mais importantes formas de materiais poliméricos séo as fibras, que
podem ser descritas como flexiveis, macroscopicamente homogéneas, com alta
relacdo entre comprimento e sec¢éo transversal. As fibras podem ser classificadas de

acordo com sua origem em fibras naturais e sintéticas.
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CORPE

Figura 15 — Microscopia eletrdnica de varredura da superficie de fibras naturais

lignocelulosicas: a) sisal, b) bamboo, c) coco e d) piagcava (Monteiro et al, 2010).

As fibras naturais s&o derivadas de animais, vegetais e minerais. 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 ha
figura 15. As fibras naturais sdo bastante heterogéneas, pois dependem do tipo de
solo, das condi¢Bes climéticas, dos fertilizantes utilizados, do tipo de colheita, das
folhas, dos frutos ou do caule dos vegetais.

Dentre os materiais compasitos, o reforco tipo fibra tem despertado grande
interesse em engenheiros da industria de diversos setores como automotiva, da
construcdo mecanica, metallrgica, farmacéutica, naval, aeronautica, aeroespacial
entre outras. Uma vez que a forma fibrosa de um material possui elevada resisténcia
a tracdo e alto médulo de elasticidade, este tipo de material € usado atualmente
como material de engenharia em combinacdo com uma matriz que, além de

envolver e proteger a fibra deforma sob a agcéo de uma forga e |he distribui a tenséo,
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impedindo a propagacéo de falhas. A tabela 2 lista para algumas fibras naturais e
sintéticas o modulo de elasticidade e resisténcia (Bledzki & Gassan, 1999).

Tabela 2 - Propriedades mecanicas de fibras naturais e de fibras

sintéticas usadas como reforco (Barbosa, 2011)

Resiténcia a

Fibra Densidade (g/cn?) Alon%:g\ento T;r'j;g:;:l Ela s:?gi?;;?ed(er )
Coco 1.2 30,0 175 4.0-6,0
Algodao 1.5-16 7,0-8,0 287 - 597 55-12,6
Juta 1,3 1,5-1,8 393-773 26,5
Linho 1,5 27-32 345-1035 27,6
Canhamo e 1,6 690 R
Rami - 3,6-3,8 400 - 938 614 -128
Sisal 1,5 20-25 511 -635 94-220
Kraft! 1,5 —-— 1000 40,0
E-vidro® 2,5 2,5 2000 - 3500 70,0
Carbono (padrdo) 1.4 3.3-3.7 3000 - 3150 63.0-67.0

a — Kraft de madeira leve; b — Fibra de vidro usada na industria eletronica (E).

Um critério decisivo para a escolha do tipo adequado de fibra é o seu médulo
de elasticidade. Uma comparacao entre os valores de resisténcia de diversas fibras
naturais com relacdo os correspondentes as fibras de vidro mostrou que, por
exemplo, os valores absolutos caracteristicos das fibras tropicais eram de apenas
metade do nivel correspondente aos valores caracteristicos da fibra de vidro.
Contudo, devido ao fato de sua densidade ser aproximadamente 45% menor, as
fibras naturais apresenta niveis de resisténcia especifica comparaveis aos da fibra
de vidro (Barbosa, 2011).

A densidade apresentada pelas fibras naturais € um forte aliado para a
utilizacao destas fibras, pois possuem valores menores que as fibras sintéticas. Além
disso, o custo das fibras vegetais € menor, sdo materiais de fonte renovavel,
biodegradavel e ndo sdo abrasivas aos equipamentos como as fibras de vidro e
carbono, como ja mencionado antes. Segundo Wambua e colaboradores (2003)
testes comparativos foram realizados entre algumas fibras vegetais (sisal, coco, etc.)
e concluiu que as propriedades mecanicas das fibras vegetais testadas sé&o
comparaveis as propriedades conseguidas com a fibra de vidro sendo, em alguns
casos, superiores. Este estudo sugere que os compositos com fibras vegetais tém

potencial para substituicdo das fibras de vidro.
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais Utilizados

As fibras de juta investigadas no presente trabalho foram fornecidas pela
firma Brasileira SISALSUL. A Figura 16 ilustra uma tipica planta de juta e as fibras

gue sao extraidas de seu caule.

Figura 16 — Planta tipica de juta (a) e as fibras ja extraidas de seu caule(b) (Lima,
20009).

As fibras de juta foram processadas sem tratamento quimico, sendo apenas

limpas e postas para secagem. Para as matrizes dos compasitos foram utilizadas as
resinas poliéster ortoftafica coma relacao para o endurecedor metil-etil-cetona de 5%
em peso, e a resina epoxi do tipo éter diglicidilico do bisfenol A (DGEBA) e como
catalisador trietileno tetramina (TETA) na proporgdo estequiométrica correspondente
ao phr =13 (13 partes de catalisador por 100 partes de resina), as duas resinas
foram adquiridas da empresa Dow Chemical. A figura 17 ilustra as resinas

armazenadas em recipientes plasticos.

22



Materiais e Métodos

Figura 17 — Resina epoxi (a) e resina poliéster cristal (b) (Fonte: propria).

4.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) da Fibra de Juta

As fibras de juta foram analisadas por MEV antes e apds 0s ensaios, foram
fixadas em um suporte metalico com fita de carbono e em seguida metalizadas com
ouro para analise microscopica, o equipamento que foi usado € da Shimadzu,
modelo SSX-550, localizado no LAMAV-CCT/ UENF, o modelo é ilustrado na figura

18, operando em uma voltagem de 15 kV para o feixe de elétrons secundarios.

Figura 18 — Microscépio eletrdnico de varredura (Fonte: propria).
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4.3 Ensaios Mecanicos

Qualquer projeto de engenharia, especificamente o projeto de um
componente mecanico, requer para a sua viabilizacdo um vasto conhecimento das
caracteristicas, propriedades e comportamento dos materiais disponiveis.

As propriedades mecénicas dos materiais s&o verificadas pela execugao de
ensaios cuidadosamente programados, que reproduzem o mais fielmente possivel
as condicbes de servico. Dentre os fatores a serem considerados nos ensaios
incluem-se a natureza da carga aplicada, a duracédo de aplicacdo dessa carga e as
condi¢bes ambientais. A carga pode ser de tragdo, compressado ou cisalhamento, e a
sua magnitude pode ser constante ao longo do tempo ou entdo flutuar
continuamente. O tempo de aplicacdo pode ser de apenas uma fracdo de segundo
ou pode se estender por um periodo de muitos anos. Dentro das condicdes
ambientais destaca-se também a temperatura como fator de grande importancia
(Callister, 2002).

4.3.1 Ensaio de tracao da fibra (Weibull)

O lote comorecebido dasfibrasde jutaexibi distinta variagdo de
diametro. Entdo, um grupo de fibras aleatérias de juta foram selecionadas, deste
grupo foi separados 6 faixas de diametros, para cada faixa 20 fibras foram
impostas. A figura 19 ilustra um histograma com seis faixas para a fibra de bambu. A
medida do didmetro destas fibras foi feita através projetor de perfil, que realizou
medi¢cdes ao longo do comprimento da fibra em cinco locais distintos e uma média

foi considerada.

Frequency (%)

Dlameter (mm)
Figura 19 - Distribuicdo de freqiéncia por diametro para fibras de juta (Fonte:

propria).
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As fibras selecionadas foram, individualmente, ensaidas na maquina Instron
modelo 5582, com garrras de tracdo. Cuidados especias foram tomados para que
evitem deslizamentos e com isso as fibras figuem danificadas. Os resultados
fornecidos pelo ensaio de tracdo para cada faixa de diametro foram processados

pelo programa estatistico de analise de Weibull.

4.3.2 Ensaio de Pullout

As fibras foram utilizadas na sua condicdo como recebido, ou seja, sem
qualquer tratamento de superficie. Antes do teste, as fibras foram limpas e secas a
60° C por 24 horas. Cada fibra individualmente tera seu diametro medido com
precisdo em um projetor de perfil em 5 pontos ao longo do seu comprimento. Para
cada um desses pontos, o diametro foi medido em duas posi¢des distintas com uma
rotacdo de 90° para se obter as mais grossos e as mais finas dimensdes. Desta
forma, uma média dos diametro equivalente de cada fibra.

A tensdo de arrancamento foi realizada segundo o método de Kelly e Tyson
(1965), o esquema € mostrado na figura 20. Nessa figura, o comprimento L
incorporado pela resina polimérica variou de 3 a 40 mm, a fim de gerar uma tensao

de arrancamento (pullout) a tracdo versus curva L.

composite matrix

N

/I\ fiber
O <«<—— |6mm  —> O

\/2
v

— L —

Embedded length

Figura 20 - Representacdo esquematica do ensaio de pullout (Silva, 2011).

O ensaio de pullout foi realizado em um modelo de maquina Instron 5582 com
apertos acdo pneumatica, operando em temperatura ambiente com taxa de
deformac&o de 6,7 x 10 s™*. A pressdo de exploracdo de 0,5 a 0,6 MPa foi aplicado
através dos apertos pneumaticos. Um minimo de 20 amostras foram testadas para
cada valor de L. Os resultados da tensao de tracdo, o, foram calculado por uma das
seguintes equac0des, dependendo da condicéo:
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e se afibra sofrer fratura: o0 =4F /1d 2 (3)

e seafibradesliza: o=F/mdL (4)

onde F é a forca maxima, d o diametro equivalente da fibra e L o comprimento
embutido. O comprimento critico, {;, avaliada pela curva de pullout permitiram o
calculo da forca interfacial, ;.
ot

ot
"0, ©)

onde of é a resisténcia de tracaoda fibra de juta.

4.3.3 Ensaio de Tracdo dos Compoésitos

Com esse tipo de ensaio, pode-se afirmar que praticamente as deformacdes
promovidas no material sdo uniformemente distribuidas em todo o seu corpo, pelo
menos até ser atingida uma carga maxima. A uniformidade da deformacédo permite
ainda obter medi¢cOes para a variagdo dessa deformacdo em funcdo da tensao
aplicada.

Essa variacdo, extremamente util para o engenheiro, € determinada pelo
tracado da curva tensdo-deformacdo a qual pode ser obtida diretamente pela
maquina ou por pontos. A uniformidade termina no momento em que é atingida a
carga maxima suportada pelo material, guando comeca a aparecer o fenbmeno da
estriccdo ou da diminuicdo da secdo do corpo de prova, no caso de matérias com
certa ductilidade (Dieter, 1988). A ruptura sempre se da na regido mais estreita do
material, a menos que um defeito interno no material, fora dessa regido, promova a
ruptura do mesmo.

Para o ensaio de tracdo dos compdsitos foram preparados corpos de prova
com as resinas epoxi e poliéster e fibras de juta alinhadas em moldes feitos de
silicone. Através do ensaio de tracdo dos compositos foram avaliados a resisténcia a
tracdo e modulo de elasticidade dos corpos de provas com diferentes fracoes
volumétricas de fibras de juta. Na figura 20 pode-se observar corpos de prova de
juta e resina epodxi. Os ensaios para os compositos também foram realizados na

maquina Instron modelo 5582.
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Com o intuito de aumentar a resisténcia dos compdsitos com fibra de juta,
para este estudo foram feita uma selecdo de fibras mais finas, aonde se espera
elevar a superficie de contato da fibra e diminuir o numero de defeitos em sua

superficie, melhorando assim a interface fibra/matriz.

Figura 21 — Corpos de prova de fibra de juta em resina epoxi (Silva, 2012).

4.3.4 Ensaio de Flexao de Fibras de Juta

As fibras de juta como recebida foram limpas e secas antes do uso. Os
compoésitos de 0, 10%, 20% e 30% em volume de fibras de juta alinhadas e
continuas foram fabricados através da acomodacédo 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 serviram como corpos de
prova.

A resina liquida comercial de poliéster e epoxi foram misturada com os seus
respectivos catalisadores. Cada placa tera tempo de cura de 24 horas sob pressao
de 0,5 MPa e po6s-cura de 60°C por 4 horas. Apds a cura, a placa foi dividida em seis
amostras, sendo cada uma composta de 20 mm de largura. Estas amostras foram

ensaiadas por flexdo em trés pontos em uma maquina Instron 5582, a velocidade do
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ensaio de 5 mm/minuto e a relacdo da distancia entre pontos de apoio para a
espessura foi mantida em 9 cm.
A resisténcia a flexdo, of, e 0 médulo de flexdo, Ef, foram calculados através

das equacbes a seguir:

3F L
- m
" g2 @
3
L F
En= 3 (2
4hd~e

onde na equacdo Fm é a forca de resisténcia maxima, L a distancia entre
apoios, e, a extensado associada com a forca maxima, b a largura e d a espessura
do corpo de prova.

A superficie de fratura dos corpos de prova foi caracterizada, apés cobertura
com ouro, por microscopia eletrénica de varredura, MEV, em microscépio Shimadzu,
modelo SSX-550 operando em uma voltagem de 15 kV para o feixe de elétrons

secundarios.

4.3.5 Ensaio de Impacto de Charpy e I1zod de Fibras de Juta

Os compositos de 0, 10, 20 e 30% de fibras de juta alinhadas e continuas
foram fabricados através da acomodacédo 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 entdo cortadas, segundo a direcdo de
alinhamento das fibras em barras medindo 120 x 12 x 10 mm que serviram como
base para confeccdo de 9 corpos de prova de ensaio de impacto Charpy, e com
medidas de 62 x 12 x 10 mm para o0 ensaio Izod, de acordo com a norma ASTM
D256, conforme esquema na figura 21 (a). Tanto o ensaio de Charpy quanto o
ensaio de lzod foram realizados

Para a confeccdo do entalhe com 2,54 mm de profundidade e angulo de 45°

exigidos pela norma, figura 21(a), se utilizara um entalhador manual da marca
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CEAST modelo Notchvas. Os corpos de prova foram ensaiados em um pendulo
instrumentado PANTEC, figura 21 (b).

a) \ 450
\\ /, l
R \/....254
127 | mmm %_‘._.._.._._.._‘._.)
v Direction of fibers alignment

| 63 |

Figura 22 - Esquema do corpo de prova de Charpy e Izod (a) e pendulo
instrumentado PANTEC (b) (Fonte: prépria).

4.4 Analises térmicas

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

monitoramento) e desenvolvimento de materiais.

4.4.1 TGA/DTG e DSC

O comportamento térmico das fibras de juta foram feito a patir da separagéo
de 3 diferentes intervalos de diametro, obtidos atarves do histograma de distribuicdo
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de didmetro, mais finas, média e mais grossas. Ja os compaositos foram preparados
a partir de distintas fracées volumétricas de fibra. Estas foram confeccionados com
uma técnica especial, que consiste em colocar inicialmente fibras continuas e
alinhadas dentro de um molde cilindrico com 5,5 mm de diametro e 20mm de
comprimento, e em seguida preenché-lo com a resina polimérica, e apds 24 horas o
corpo de prova foi retirado do molde e entéo foram realizadas analises de TGA/DTG
e DSC. Pequenas pastihas com 2 mg em peso, correspondendo a
aproximadamente 1 mm de espessura e 0,6 mm de raio foi usado para cada uma
das amostras. Para a confec¢do dos corpos de prova foram utilizadas as resinas
poliéster e epoxi.

Foi utilizado o equipamento da TA Instruments Systems SDT 2960, para as
analises termogravimétricas (TGA/DTG), figura 23 (a). Parametros utilizados: taxa de
aquecimento de 10°C/min, partindo da temperatura ambiente até 650°C, em
atmosferas de nitrogénio e oxigénio, com trés repeticdes. Os ensaios de DSC foram
realizados no equipamento de DSC da TA Instruments modelo 2910, figura 23 (b).
Os parametros de ensaio usados foram o0s seguintes: a temperatura maxima dos
ensaios variou ente -10°C e 190 °C. Taxa de aquecimento de 10°C/min, em

atmosferas de nitrogénio e oxigénio.

Figura 23 — Equipamentos de Ensaios: (a) termogravimétricos e (b) calorimétricos

(Fonte: propria).

4.4.2 Analise Dindmico-Mecéanica (DMA)

Para analise de DMA foram preparados corpos de prova retangulares, como

representado na figura 24 com exemplo de corpos de prova de fibra de banana com
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resina poliéster, medindo 50x13x5 milimetros foram fabricados para as analises.
Inicialmente, as fibras de juta continuas e alinhadas foram colocadas no molde de
silicone com diferentes fracoes volumétricas. Cada amostra foi submetida a analise
dinanico-mecanico em um equipamento de DMA TA Instruments modelo operacional
Q/800, em um modo de flexdo de trés pontos na 1 Hz de freqiéncia 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 o, foram fornecidas pelo

equipamento.

Figura 24 — Espécimes DMA de compositos de matriz poliéster incorporada

com fracdo de volume diferentes de fibra de bananeira (Rosa et al, 2011).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Analise de Weibull para Fibras de Juta

Os dados digitais gravados obtidos a partir da maquina Instron permitiram a
construcdo de curvas representantes. As curvas carga versus alongamento para
cada intervalo de diametro, como os apresentados na figura 25. Nestas curvas pode
se observar que todas mostram um segmento elastico linear até um maximo de
carga em que ocorreu uma ruptura total. Isso indica que a fibra de juta € um material
fragil, sem qualquer extensdo de plastica depois do regime elastico. Além disso, as
maiorias das curvas apresentam intervalo de serrilhamento, especialmente para as
mais finas, de diametro menor que 0,08mm. Este serrilhamento foi sugerido por
Monteiro (2009) como ruptura parcial de fibrilas que compdem as fibras
lignocelulésicas. Vale ressaltar que as fibras mais finas sdo compostas de
relativamente de numero menor de fibrilas, que resulta em um comportamento
mecanico melhor.

Resultados de tracéo, tais como os exemplificados na figura 25 permitiram a
avaliacdo da tensdo da forca para todas as fibras estudadas. Estes valores de
resisténcia foram analisados pelo programa estatistico de analise de Weibull, em
cada um dos sete intervalos de diametro. A Figura 26 mostra o grafico de logaritmico
versus parametros de localizagdo, também conhecido como o gréfico de Weibull,
nestes graficos unimodais, com apenas um encaixe direto para todos 0s pontos no
intervalo de mesmo diametro. Isso indica que todas as fibras de juta relacionadas
com o mesmo diametro, distribuidas nos sete intervalos, pertencem a um grupo

com 0 mesmo comportamento mecanico.
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Figura 25 — Carga de tensdo tipica versus diametro das fibras de

juta para os intervalos distintos.

33



Resultados e Discussao

Infing iR aliab ity §

T 0,04<d<0,06 A4 7 0.06<d<0,08

///' 0.08<d<0,10
o
- Locaion Faramete)
- =
o 11
0] L
—m —m -
= o = i
R B a4
o - ;_’ a3 -
s B
= =
at 241
] ]
“ 0,14<d<0,16
:_f o]
2 & } f } } } } } } } |
2 4 ) 1 I i 0

In[In{1iR eliability)]

Figura 26 — Gréficos de Weibull para os intervalos diferentes.

A tabela 3 apresenta os valores do parametro de Weibull associado com a
caracteristica estatistica de cada intervalo de diametro. Nesta tabela, o parametro
B na analise estatistica deste trabalho representa a resisténcia caracteristica a
tracdo. O ajuste do parametro R 2indica 0 grau de precisdo da analise estatistica
(Monteiro et al , 2010).
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Tabela 3 - Weibull parametro o, de resisténcia da fibra de juta no intervalo

de diametro diferente.

Diameter | Weibull | Characteristic | Precision | Average Tensile | Statistical
Interval | Modulus Strength Adjustment Strength Deviation
(mm) p 0 R’ (MPa) (MPa)
0.04-0.06 | 1.82 364.1 0.949 323.7 184.7
0.06-0.08 | 220 228.0 0.938 201.9 96.7
0.08-0.10 | 2.53 144.8 0.860 128.5 54.4
0.10-0.12 | 2.15 119.5 0.933 105.8 52.6
0.12-0.14 | 1.88 97.5 0.959 86.6 47.8
0.14-0.16 | 1.48 67.7 0.964 61.2 421
0.16-0.18 | 1.77 66.9 0.967 59.6 34.7

A variacao da resisténcia caracteristica a tracdo com o diametro da fibra, ou

seja,0 valormédio do intervaloé mostrado na figura 27. Nesta figura ha
uma tendéncia clara para 8 variarem uma relacdo inversa com relacdo ao diametro
das fibras (d). Uma conseqiiéncia fisica € que quanto mais fina a fibra
maior a resisténcia caracteristica a tracao.
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Figura 27 — Variacéo da tensédo caracteristica com o diametro médio para

cada intervalo.
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Os valores correspondentes de R2na tabela 3 estatisticamente apoiar a
correlacao inversa entre 6 e d. Essa correlagdo pode ser descrito matematicamente

como a seguinte equacdao hiperbdlica para fibra de juta

8=21/d-76 (6)

Outro parametro de Weibull de relevancia € a forca média de tracéo, o,. O
intervalo de o, e seu desvio abrangem os valores correspondentes de 8. Em uma
distribuicdo normal forga de trag&o, dentro de um intervalo determinado diametro,
osvalores de o, 6edamédia aritmética das forcas devem coincidir.
Na figura 28, uma correlacdo inversa hiperbdlica pode ser ajustado entre
Om (MPa) e d (mm):

6=20m/d-77 @)
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Figura 28 - Variacao da forca de tracdo média com o diametro médio para cada

intervalo.

Comparando a Eq. (6) e (7), pode-se observar que ambas tém muito
semelhantes coeficientes matematicos. Sugere-se, entdo que a hiperbdle da
equacao € de fato a melhor estatistica correlacdo entre a resisténcia da fibra de

jutaa tracdo e seu diametro. Correlacdes hiperbdlicas tém sido relatadas
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recentemente para o sisal, curaud, rami (Monteiro et al, 2010) e bem como também
fibras de piacava (Nascimento et al, 2010). A razdo para esse comportamento
aparentemente esté relacionado com o mecanismo de fratura de tracao de fibras
lignocelulGsicas.

A figura 29 mostra micrografias em MEV da elasticidade-ruptura das fibras de
juta com diferentes didmetros. Pode ser visto nesta figura que a mais fina fibra
comd= 0,02mm, figura 6 (a), mostra uma fratura associada com fibras menores.
Pelo contrario, quanto mais espessade fibra,comd= 0,19 mm, figura 6 (b),
mostra uma fratura heterogénea compreendendo relativamente amais fibrilas.
Como consequéncia, h&duma  maior chance estatistica de  que a fibra de
juta grossa seria prematura em sua ruptura com menor desgaste em fibras mais

finas.

AccY Mag WD Det 50um AccV. . Piobe ™ Mag WD pet ] S0um
150KV 40 x400 22 SE LAMAV-UENF 150kY 40 x400 22 SE LAMAY-UENF

Figura 29 - Micrografias em MEV da ruptura de fibras de juta,

(a) mais fina, d = 0,02 mm e (b) mais grosso, d = 0,19 mm.

Como observacao final, vale a pena especular que uma correlacdo inversa
entre da resisténcia a tracdo e diametro, como a hipérbole na Eq. (6) e (7) poderia,
em principio, permitir a escolha de fibras finas mais de juta como provavelmente a

mais forte alternativa para reforcar compdésitos com melhores propriedades.

5.2 Ensaio de Pullout Compdésito Juta em Matriz Poliéster

Os resultados de mais de 100 ensaios de pullout séo resumidos na tabela 4.
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Tabela 4 - Pullout Média Resisténcia a Tracao para cada comprimento de
embutimento da fibra de juta.

L (mm) Resisténcia a Tracao Pullout (MPa)
3 171.2 £61.7
5 192.0 + 150.7
10 183.2 + 133.0
20 199.0 + 206.0
30 207.6 £115.1
40 234.4 £124.5

Além dos testes de pullout, os resultados de ensaios de tragcdo convencionais
realizados em mais de 140 fibras de juta de outro trabalho (Bevitori et al, 2010)
também foram consideradas. Nesse trabalho, a for¢a de tracdo média de fibras de
juta, semelhantes aos utilizados na presente investigacao, variou 59,6-323,7 MPa,
em funcdo do intervalo de diametro da fibra. Utilizando os dados da Tabela 4, a
variagdo da forgca de pullout com incorporado comprimento L da fibra é tracada na
figura 30. Em associacdo com cada ponto nesta figura, o correspondente também
sao indicados os limites estatisticos. Na verdade, cada ponto corresponde a média e
desvio padrdo relacionado ao estresse obtidos a partir de mais de 20 testes
individuais, para um dado L, e calculada pela equacéo (1) ou (2) de acordo com a
fibra durante o teste de comportamento.
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Figura 30 - A curva de pullout, obtidos para a dependéncia da tensdo com o
comprimento da fibra embutida.

A primeira coisa a se observar no grafico da figura 30 € a grande disperséo
relativamente associado com as falhas das fibras. Esta € uma consequéncia das
caracteristicas intrinsecas nao-uniformes de qualquer fibra lignocelulésica
(Satyanarayana et al, 2007). Ndo importa qudo grande o numero de amostras
podem ser testadas para cada L, um grande desvio padrdo seria sempre
encontrado. Portanto, ndo é possivel interpretar o resultado de pullout, tal como na
figura 30 para as fibras de juta, da mesma maneira como para as fibras sintéticas
(Yue et al, 1995). Em outras palavras, é dificil determinar um valor necessério para o
comprimento critico £ ¢, que a partir de parcelas, tal como na figura 30, para as fibras
de juta incorporados no poliéster. Com efeito, como a L aproxima de zero, os valores
da tensédo de pullout ainda estdo dentro da banda de 59,6-323,7 MPa (linhas
horizontais a tracejado), correspondendo ao ensaio de tragcado convencional.

Testes de processamentos e limitagbes dificultam a realizacdo de testes de
pullout com valores para L menores que 3 mm. Portanto, € a interpretagdo proposta
depois para a curva de teste de pullout na figura 30, tendo em conta os resultados
obtidos. Obviamente, o comprimento critico da fibra de juta em resina de poliéster
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tem que ser inferior a 3 mm. Consequentemente, este valor pode ser considerado

como um limite superior para o comprimento critico.

ti=0" ®)
20¢
f=3mm 9)

Naturalmente, uma avaliacdo correta do comprimento critico deve ser feito por
menor comprimento considerando incorporado, que ¢é dificil de fazer
experimentalmente. No entanto, a grande disperséo no erro estatistico relativamente
torna tal consideracdo de menor relevancia. Com o limite superior de 3 mm, para
avaliar limite inferior para a forca interfacial, como dada pela Eq. (8). Para esta
avaliacdo, o valor médio das fibras de juta foi investigada considerado como r =
0,041, de acordo com um trabalho anterior (Monteiro et al, 2010). Além disso, a
resisténcia a tracdo da fibra de juta foi tomada como a média geral de of = 138,2
MPa como fibra de juta empregado em outro trabalho. Mas, a forca interfacial para

fibra de juta incorporado em uma matriz de poliéster tornar-se:

1, = 0.94 MPa (10)

Comparando este valor com os outros por fibras lignocelulésicas incorporados em
matrizes poliméricas relatados na literatura (Sydenstricker et al, 2003), pode-se
inferir que a interface relativamente fibra de juta / poliéster € fraca. Isto esta de
acordo com os resultados comuns encontrados (Crocker et al, 2008) quando as
fibras lignocelulésicas estdo reforcando compésitos de matriz de polimero. Como
exemplos, a fibra de piacava / poliéster pode chegar t = 2,8 MPa e do sisal /
poliestireno tem t; = 2,2 MPa. Pelo contrario, as interfaces de fibra sintética com
matrizes poliméricas sdo comparativamente mais forte. Por exemplo, fibra de vidro /
polipropileno tem t; = 5,2 MPa e fibra de carbono / polipropileno, t; = 19,2 MPa (Fu et
al, 1999).

A figura 31 mostra, por MEV, o aspecto da fibra de juta antes e depois do teste. E
importante notar a caracteristica heterogénea da fibra, que é composta de muitos
filamentos naturalmente ligados. Isto adiciona uma outra fonte de imprecisao para os

testes de pullout.
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Figura 31 - Aspectos tipicos de fibras de juta: (a) antes do teste e (b) apds o teste.

Determinado experimentalmente o valor para o limite superior do comprimento
critico da fibra de juta / poliéster é de interesse pratico. Uma vez que as fibras de
juta naturalmente obtidas tém comprimentos que podem atingir 300 milimetros,
entdo o comprimento critico de 3 mm é muito menor do que a relacdo de aceite £> {.
15 (Callister, 1994), que defini uma fibra continua. Consequentemente, as fibras de
juta fornecidas manualmnete normalmente agem com desempenho mecéanico tao
longo e continuo de fibra, sendo melhor quando usada como reforco para

compasitos poliméricos submetidos a carregar condi¢des de rolamento.

5.3 Ensaio de Tragao

5.3.1 Compdésito de Poliéster Reforgcado com fibras de Juta

Na figura 32 estdo ilustradas curvas tipicas de forca versus alongamento de
cada ensaio. As curvas representativas sao ilustradas para cada fracdo de volume
de fibras de juta. O aspecto comum é que todas as curvas dos compoésitos
apresentam praticamente nenhuma ou entdo pouca deformagdo plastica. A
instabilidade no inicio da regiao linear da curva € uma consequéncia do ajustamento
dos corpos de prova as garras de tracdo. A queda abrupta no final desta regido

linear indica que os compasitos de fibras de juta sdo materiais relativamente frageis.
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Figura 32 - Curvas tipicas de tracdo, forca versus alongamento.

(a) 0%; (b) 10%; (c) 20% e (d) 30% de volume de fibras.

A partir das curvas de forca versus alongamento, calculou-se a tensao

maxima e o médulo de elasticidade. A tabela 5 apresenta os valores médios para

essas propriedades de tracdo para diferentes volumes de fibras de juta.

Tabela 5 - Propriedades de tensdo de compasitos de poliéster reforcados

com fibras de juta.

Volume de fibras de

Tensdo Maxima Médulo de Deformacao
juta (%) (MPa) Elasticidade (GPa) Total (%)
0 31,26 + 3,28 0,446872 + 0,060 0,071 + 0,0081
10 62,49 £ 5,66 0,983130 + 0,070 0,064 £ 0,0082
20 68,80 + 13,86 0,798627 + 0,084 0,086 £ 0,0139
30 56,58 + 18,08 0,612499 + 0,159 0,093 + 0,0238

A figura 33 mostra os graficos de tensdo maxima e médulo de elasticidade em

funcdo da fracdo volumétrica de fibras de juta. Nestas figuras nota-se que a
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resisténcia do compadsito a tragdo aumenta significativamente com a incorporacéo de
fibora de juta a matriz de poliéster. Por outro lado a rigidez aumenta quando
comparada a resina pura, porém o composito de 10% de volume de fibra apresentou
maior modulo de elasticidade em relacédo as demais fracdes volumétricas.

Estes resultados indicam que a utilizacdo de fibras de juta em compdsitos de
resina poliéster proporciona um efetivo reforco na resisténcia a tracdo destes

materiais.
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Figura 33 - Variacdo da tensdao maxima (a) e médulo de elasticidade (b)
vs funcao da fracédo volumétrica de fibra de juta.

A analise da fratura dos corpos de prova ensaiados em tracdo foi realizada

tanto por observacdo macroscoépica quanto por microscopia eletronica de varredura
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(MEV). A figura 34 ilustra o aspecto macroscopico das fraturas dos diferentes corpos
de prova. A ruptura dos compositos indica uma mudanca inicial de ruptura
transversal, até 10% de fibra, para uma propagacdo, orientada por tracao,
longitudinal através da interface relativamente fraca fibra-matriz, para 20 e 30% de
fibra. A razdo para esse mecanismo de ruptura ndo uniforme pode ser associado
com a excepcional resisténcia a tragdo das fibras de juta que pode chegar a mais de
1000 N. Assim, para fracbes acima de 10% de fibra, trincas propagadas na fragil
matriz de poliéster, sdo bloqueadas pelas fibras de juta. Este mecanismo provoca

delaminacéo longitudinal na estrutura dos compasitos.
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Figura 34 - Corpos de prova apos o ensaio de tracdo para cada fragdo volumétrica
de fibra de juta incorporada a matriz poliéster.

A figura 35 mostra fotomicrografias obtidas por MEV da resina pura e de um
composito reforcado com 30% de fibra. Nesta figura, observa-se que para o corpo
de prova sem adicdo de fibra ocorre propagacédo de poucas trincas, rompendo de
maneira fragil o corpo de prova. Para o compdsito pode-se ver que as trincas
propagam-se pela superficie da fibra, estando estas aderidas a matriz, o que justifica
um aumento significativo sobre a resisténcia e rigidez dos compositos. Pode ser
observar também a evidéncia de vazios correspondentes ao desprendimento da

fibra em relagcéo a matriz.
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Figura 35- Fotomicrografias obtidas em MEV: (a) Superficie da resina pura; (b) perfil

da resina pura; (c) superficie do compdsito de 30% e (d) perfil do compdsito de 30%.

5.3.2 Compésito de Epoxi Reforcado com Fibras de Juta

Exemplos de tragéo versus carga As curvas de alongamento para espécimes

de volume distinto fracdo compadsitos sdo mostrados na figura 36.
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Figura 36 - Tragdo carga vs As curvas de alongamento para epoxi

fracdo de volume de fibras de juta

A figura 37 ilustra o aspecto tipico de corpos de prova de tracdo rompidos

para cada fracdo de volume de fibras de juta incorporados em resina epoxi.
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Figura 37 - Espécimes de tracdo rompidos tipicas de compdsitos de epdxi com a

fracdo de volume diferente de continua e juta fibra alinhada

Com base nos resultados da carga de tracdo vs curvas de alongamento, tais
como: os mostrados na figura 36, 0 modulo de elasticidade e a tensao total foram
avaliados. A tabela 6 apresenta o valor médio dessas propriedades de tracdo para a

fracdo de volume distinta incorporados em compaosito epoxi.

Tabela 6 - Propriedades de tracdo dos compadsitos de epoxi incorporados com fibras

continuas e alinhadas de juta

Volume de fibras de Tensdo Maxima Médulo de Deformacéo total
juta (%) (MPa) Elasticidade (GPa) (mm)
0 49.80 + 8.74 1.18 £0.30 0.045 £ 0.013
10 71.81 £7.85 1.79+0.20 0.040 £ 0.0052
20 83.31 +12.95 1.82+0.20 0.046 + 0.082
30 74.07 £21.14 2.44 +0.42 0.031 +£0.012

A figura 38 apresenta-se a variacdo de tanto a resisténcia a tracdo e moédulo
de elasticidade, apresentados na tabela 6 para compostos de ep6xi, com a fracao de

volume de fibras de juta.
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Figura 38 - Variacdo da resisténcia a tracao (a) e modulo de elasticidade (b) com a

fracdo de volume de fibras de juta em epoxi.
A figura 39 mostra a tipica fratura de amostras de tracdo correspondente a um

composto epdxi incorporado com uma fracdo de volume de 30% de fibras de juta,

em varios aumentos no MEV.
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Figura 39 - Micrografias de MEV de um composto epoxi com 30% de fracédo de
volume de fibras de juta: (A) 50x e (b) 100x

5.4 Ensaio de Flexao

5.4.1 Compédsito de Poliéster Reforgcado com Fibras de Juta

A figura 40 ilustra o aspecto tipico das curvas de forca vs. deformacéo,
obtidas nos ensaios de flexdo de trés pontos, para corpos de prova representativos
das diferentes fragcbes de fibras de juta. Nesta figura observa-se que, como
esperado, a curva de flexdo da resina poliéster pura é linear, correspondendo ao
regime elastico até a ruptura, o que caracteriza um comportamento fragil. O mesmo
acontece com a maioria das curvas dos compadsitos com 10 e 20% de fibras de juta,
como exemplificado na figura 40, que também apresentam caracteristicas frageis.
Isto significa que, ao se atingir o ponto de maxima resisténcia, a ruptura é subita

com imediata queda de praticamente toda a carga aplicada.
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Figura 40 - Curvas de carga vs. deslocamento dos ensaios de flexdo de compadsitos

de matriz poliéster reforcados com diferentes fracées de fibras de juta.

Nos compdésitos com 30% de fibra, como o exemplo da figura 40, apdés um
inicio linear, as curvas apresentam um trecho parabdlico com suave inclinacéao
caracteristica de uma certa plasticidade. Além disto, ao se atingir o maximo nao
ocorre uma fratura subita e a carga oscila no seu lento decréscimo. Isto se deve a
efetiva resisténcia que o maior numero de fibras oferece a propagacéo de trincas
através da fragil matriz de poliéster. Ou seja, com 30% de fibra, ndo existira mais um
percurso facil através das fibras que permita uma Unica trinca propagar-se
imediatamente por toda a secdo do corpo de prova para subita ruptura, como

acontece com os compositos com 10 e 20% de fibra na figura 40. Em consequéncia,
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a total ruptura dos corpos de prova com 30% de fibra de juta sé ocorre apos extensa
deflexdo plastica dos mesmos. Isto estd associado a uma elevada tenacidade destes

compaésitos.

A partir de curvas como as da figura 40, obteve-se o valor das forcas
maximas, Fn, e as deformacdes correspondentes, €, e calculou-se, pelas Eg. (11) e
(12), a tensdo maxima, om, € 0 modulo de elasticidade, En,. A tabela 7 apresenta as
meédias da resisténcia a flexdo e médulo de elasticidade, resultantes de compdsitos

de poliéster com diferentes fragdes de volumes de fibra de juta.

3F. L
On= 5 (11)
2hd
3
_LFy (12)
Em_ 3
4hd>e

Tabela 7 - Resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade para compadsitos de

poliéster reforgados com fibras alinhadas e continuas de juta.

Volume de fibras de Resisténcia a Moédulo de
juta (%) flexdo (MPa) Elasticidade (GPa)

0 62.0 £ 6.0 2.28 £0.25

10 53,1+ 10.7 2,47 +0.16

20 34,4+16.3 1,06 + 0.66

30 10,6 £ 7.3 0,20+ 0.24

Com base nestes valores, construiram-se o0s graficos de variacdo da
resisténcia a flexdo e modulo de elasticidade dos compdsitos em funcao da fracéo

em volume de fibras de juta, como mostrado na figura 41.
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Figura 41 — Variacao da resisténcia a flexdo dos compdésitos de matriz poliéster com
guantidade incorporada de fibras de juta.

No grafico da figura 41 (a) nota-se um decréscimo na resisténcia dos
compositos em relacdo a resisténcia da resina poliéster pura, 0% de fibra. Com a
incorporacdo de fibras de juta, a matriz poliéster atinge, em média, resisténcias
inferiores a 60 MPa. E importante mencionar que os valores obtidos podem estar
relacionados a uma baixa adesédo das fibras a resina, o que ocasiona, em principio,
uma duvida quanto a eficacia do reforco das fibras de juta na matriz poliéster. Isto
sugere que uma investigacdo, com um numero de corpos de prova bem maior do
gue os seis (para cada fragdo) do presente trabalho, deva ser realizada.

Esta interpretacédo dos resultados dos ensaios de flexdo na figura 41 indicaria
que as fibras alinhadas de juta ndo se constituem em efetivo reforco para
compadsitos com matriz de poliéster. Isto €, a medida que se incorpora fibra a matriz
ocorre um decréscimo marcante na resisténcia, o que pode ser atribuido aos vazios
decorrentes do processamento manual que dificulta a impregnacao das fibras pela
resina.

O modulo de elasticidade, figura 41 (b), aumenta para o compoésito de uma
fracdo de volume de 10% e depois diminui para as demais fracdes volumétricas.
Esse comportamento do moédulo de elasticidade ocorre, pois as fracées de volume
de fibra acima de 20% sado dificeis de serem processadas para garantir uma

estrutura composta sem poros e falhas (Agarwal e Brountman, 1990).
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O comportamento na fratura dos compgdsitos investigados revelou alguns
detalhes importantes. A figura 42 mostra o aspecto visual dos compdsitos que foram
rompidos em ensaios de flexdo. Nesta figura, 0s principais aspectos a serem
observados sédo a ruptura fragil dos corpos de prova de 0 e 10% de fibra, bem como
a aparente nao-ruptura das espécies de 20 e 30% de fibra (Ashbee, 1993). Na
verdade, até 10% de fibra, a fratura ocorre transversalmente na matriz de poliéster e
como as fibras de juta sdo relativamente poucas ndo oferecem um obstaculo a
propagacdo de trincas através da matriz. Em contrapartida, para fracdes
volumétricas acima de 20 e 30% de fibra, figura 42, a fratura ocorre principalmente

por delaminacéo entre as fibras e a matriz.

Figura 42 — Aspecto visual dos corpos de prova rompidos: (a) visao frontal; (b) visdo

lateral.

A figura 43 mostra micrografias tipicas da ruptura de compdésitos de 30% de
juta em matriz poliéster, obtidas em MEV. Nesta figura, pode-se notar, com menor
ampliacao, figura 43 (a), a matriz de poliéster rompida com fibras incorporadas. Com
maior aumento, figura 43 (b), pode-se ver com evidéncia a descolagem fibra / matriz.
Esta parece ser uma consequéncia da tensdo interfacial de cisalhamento
relativamente baixa associadas a interacdo das fibras de juta com uma matriz
polimérica.
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Figura 43 — Micrografia obtida em MEV de compdsitos de 30% de fibra de juta
reforcados com resina poliéster: (a) 30X e (b) 100X.

5.4.2 Compoésito de Epoxi Reforcado com Fibras de Juta

A figura 44 ilustra curvas tipicas de carga vs deslocamento. A tenséo foi obtida
em ensaios de flexdo de trés pontos para os corpos de prova representativos de
diferentes fracdes de fibras de juta. Esta figura mostra que, como esperado, flexao
curva de resina epOxi puro € linear, correspondendo a elastica até a ruptura, que
apresenta um comportamento fragil. Da mesma maneira se aplica a maioria das
curvas dos compadsitos 10, 20 e 30% de fibras de juta, como exemplificado na figura
44. Ao chegar ponto de maxima resisténcia, a ruptura € subito com queda de quase

imediato em toda a carga.
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Figura 44 - Carga vs deformacédo para compdésitos juta/epoxi com fragBes diferentes
de fibras: (a) 0%, (b) 10%, (c) 20% e (d) 30%.

Nos compositos com 30% de fibra, como o exemplo da figura 44, as curvas
mostram uma secc¢ao parabdlica com suave caracteristico inclinacdo de uma certa
plasticidade. Além disso, quando ndo atinge maximo ocorre a fratura de carga e
oscilacdes repentinas no seu lento declinio. Isto € devido a resisténcia eficaz que o
maior numero de fibras da a propagacédo da trinca fragil através da matriz de epoxi.
Nomeadamente, com 30% de fibra, haverd um novo caminho facil através das fibras
gue permite um Unico rachadura propagadas imediatamente por toda a seccdo do
espécime a ruptura brusca, como ocorre recipiente contendo compésitos com 10%
de fibra e 20% na figura 44. Em consequéncia, a ruptura completa das amostras
com 30% de fibra de juta Ocorre somente apos extensa deformacéo plastica dos
mesmos. Isto esta associado com uma elevada tenacidade desses compostos.

A partir das curvas da figura 44 foi obtido o valor das forcas méaximas, Fn, e a

estirpe Calculado correspondente e foi mostrado pela equacédo, a resisténcia a
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flexdo. A tabela 8 mostra a composicdo média de resisténcia a flexdo de epoxi
resultante com diferentes fragdes de volume de fibras de juta.

Tabela 8 - Resisténcia a flexdo e deslocamento de ruptura para os compaositos de

fibra de juta.
Volume de fibras de juta (%) Resisténcia a flexdo (MPa)
0 48.71 4.9
10 55.70 £ 5.2
20 63.65+4.5
30 71.44 +5.7

O gréfico da variagdo de resisténcia a flexdo com as fragBes de fibras com
base na tabela 8 é mostrado na figura 45. Este gréfico indica que a medida que a
fracdo de volume da fibra aumenta, os aumentos de tenséo de flexdo na sequéncia
de uma relacéo linear. A interpretacédo dos resultados do teste de dobragem da fig. 3
indica que as fibras de juta alinhadas constituem um efetivo reforco para os
compositos de matriz de epoxi incorporadas com quantidades de até 30%. Isto €,
como a matriz de fibra € incorporado, um aumento na resisténcia a flexdo ocorre.
Isto pode ser atribuido a uma maior adesédo das fibras para a resina epéxi. De fato,
as evidéncias de uma interacdo efetiva entre as fibras de juta e a matriz de resina

epoxi pode ser observado na fratura composta.
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Figura 45 - Variagdo da tenséo de flexdo vs fragcdo de fibras de juta.

A figura 46 mostra micrografias de fratura tipica de compdsitos de 30% da

matriz de epdéxi juta, obtidas por MEV.

AccV  Probe  Mag WD Det ] 500um AccV  Probe  Mag WD Det F———1 100um
10.0kV 40 x50 27 SE LAMAV-UENF 100kV 40 x150 26 SE LAMAV-UENF

Figura 46 - Micrografia de compdsito obtido em 30% de fibras de juta reforcado
resina epoxi (a) e 50X (b) 150X.

Nesta figura, pode observar-se, com uma ampliacdo menor (figura 46), a matriz

de epoxi quebrado com fibras embebidas. Com maior Aumento (Figura 46 -b), que

pode ser visto com fibra de decolagem evidéncia/matriz. Esta parece ser uma
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consequéncia da tensdo de cisalhamento interfacial ainda associada com

relativamente pouca interacao fibras de juta com uma matriz de polimero.

5.5 Ensaios de impacto

5.5.1 Charpy compositos de juta em matriz poliéster

A tabela 9 mostra os resultados dos testes de impacto Charpy dos compositos de
matriz poliéster reforcados com diferentes fragdes em peso de fibras alinhadas e

continuas de juta.

Tabela 9 - Energia de impacto Charpy para compoésitos de poliéster reforcados com
fibras de juta.

Volume de fibras de juta (%) Energia de impacto Charpy (J/m)
0 24,17 + 1,77
10 76,44 + 25,46
20 107,22 + 20,33
30 346,25 + 160,25

Baseado nos resultados mostrados na tabela 9, a variacdo da energia de
impacto Charpy com a quantidade de fibra de juta no compésito de poliéster é
mostrado na figura 47.
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Figura 47 - Energia de impacto Charpy em fungéo das diferentes fracbes em peso

de fibra de juta.

No grafico nota-se que a incorporacéo da fibra de juta na matriz de poliéster
melhora significativamente a resisténcia ao impacto do compdsito. Dentro do desvio
padrao, a melhoria pode ser considerada como uma funcéo exponencial em relacao
a quantidade de fibra até 20%. O ajuste matematico desta funcédo exponencial esta
também apresentado em equacédo na figura 47, juntamente com seu tracejado. A
dispersdo de valores relativamente elevados, como observado no compdsito de
30%, dado pelo desvio padrdo associado com os pontos de maior porcentagem de
fibras na figura 47, € uma caracteristica bem conhecida das fibras lignocelulésicas
(Mohanty et al, 2000).

A figura 48 apresenta o aspecto macroscopico dos corpos de prova, com
diferentes fracdes em peso de juta, apos terem sido rompidos por impacto Charpy.
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Figura 48 - 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 juta que se destacam para os compadsitos de
20 e 30% evidenciam o papel de refor¢o destas fibras no impacto. Como nem todos
0s corpos de prova de 30% romperam apos o impacto com o martelo Charpy de 11J,
estes resultados ndo podem ser comparados com os resultados dos corpos de prova
que sao totalmente rompidos em duas partes apds o impacto.

Verifica-se também na figura 48 que em todas as amostras a ruptura ocorre
no entalhe e que a incorporacdo das fibras alinhadas de juta resulta em uma
mudanca acentuada em relacdo ao poliéster puro, sendo que com 10% de fibras, a
ruptura ndo € completamente transversal. Isso indica que as trincas iniciadas no
entalhe se propagam transversalmente através da matriz de poliéster, e quando a
trinca atinge uma fibra, a ruptura ira prosseguir através da interface.

A analise das micrografias da fratura de impacto Charpy permitiu ter uma
melhor compreensdo do mecanismo responsavel pela dureza de compdésitos de
poliéster reforcado com fibras continuas e alinhadas de juta. A figura 49 mostra o
aspecto da superficie de fratura de corpo de prova de poliéster puro (0% de fibra) e

um corpo de prova com 20% de fibra.
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Figura 49 - Superficie de fratura de impacto Charpy da amostra de poliéster puro (a)

e compaosito de poliéster reforcado com 20% de fibra de juta (b).

A superficie de fratura uniforme, figura 49 (a), indica que a ruptura é causada
pela propagacdo de uma Unica rachadura, sendo observada a propagacao da trinca
tipica, conhecida como “marcas de rio”, na superficie lisa e fragil. A figura 49 (b)
apresenta detalhes da superficie de fratura de um compdsito de poliéster com 20%
de fibra de juta. Observa-se que algumas fibras foram separadas da matriz e outras
foram quebradas durante o impacto, e as trincas se propagam na interface
fibora/matriz. As fibras continuas e alinhadas de juta agem como refor¢co para o
composito, justificando o aumento da energia absorvida a medida que se aumenta a
quantidade de fibras de juta (Crocker, 2008).

5.5.2 Charpy compaositos de juta em matriz epOxi

Os resultados dos testes de impacto Charpy de compdsitos com matriz de
epoxi reforcado com fibras de diferentes fracbes de volume de juta sdo mostrados

na tabela 10.
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Tabela 10 - Energia de impacto Charpy para compaositos de epéxi reforcados com

fibras de juta.

Volume de fibras de juta (%) Energia de impacto Charpy (J/m)
0 43,89 + 4,53
10 81,50 + 23,34
20 151,00 + 47,25
30 196,50 + 59,35

Com base nos resultados apresentados na tabela 10, a variagcdo da energia
de impacto Charpy com a quantidade de fibras de juta no composto epoxi €

mostrado na figura 50.
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Figura 50 - Energia de impacto de Charpy em funcao da fracéo de fibras de

juta.

Esta figura mostra a marcada também aumentar em energia de impacto
Charpy com a fracdo de volume de fibras de juta. E importante notar que também
pontos relativos a compdsitos tém as barras de erro, em relacdo ao desvio padrao,
relativamente grande. Isto é devido a natureza heterogénea das fibras naturais, os
resultados nos nego6cios substanciais que da dispersdo das propriedades de

compositos refor¢cados por eles.
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Mesmo considerando as falhas, é possivel interpretar o aumento da energia
de impacto, ou seja, a dureza do composito do para variar exponencialmente com a
fraccdo de volume de fibras de juta. A linha que passa através da mediana
Demonstra este crescimento exponencial.

Outro aspecto importante a ser tratado € a ruptura macroscopica
caracteristica das amostras apos o teste. A figura 51 ilustra uma caracteristica tipica
de ruptura das amostras de compadsitos de epoxi com fracdes de volume diferentes
de fibras de juta. Nesta figura mostra-se que o corpo de prova com 30% de fibras de
juta, por sua alta tenacidade, néo foi separada em duas partes apos o impacto.

Isso indica a nucleacdo da fenda pelo entalhe, que se espalha em toda a
matriz de epodxi fragil. Até 20% de fibras de juta passa a quebrar a matriz para
completar ruptura. No entanto, com 30% de juta, o a trajetéria da fenda € bloqueado
pelas fibras e ruptura torna-se Ocorre ao longo da interface fibra / matriz. O corpo de
prova, entdo se inclina em torno da cabeca do martelo, mas ndo separa devido a
flexibilidade das fibras que ndo sdo quebradas. Porque ndo ocorre ruptura completa,
a figura 51 para a amostra com 30% de fibra de subestima a tenacidade do
composito. Se todos as fibras rompessem, causando a divisdo do corpo de prova em
duas partes, a energia absorvida seria ainda maior.

A razdo para ter uma rachadura nucleada pelo entalhe, mudando sua
trajetoria para alcancar as fibras de juta e de propagar através da interface com a

matriz é devido a baixa resisténcia interfacial.

10% 20% 30%

Figura 51 - Corpos de provas tipicos rompidos por testes de impacto Charpy.
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A andlise por MEV da fratura de impacto Charpy permite ter uma melhor
compreensao do mecanismo responsavel pela maior tenacidade de compdésitos de
epoxi reforcados com fibras de juta continuas e alinhadas. A figura 52 mostra o
aspecto da superficie de fratura de um corpo de prova de epéxi puro (0% de fibras).
Com menor ampliagdo, a camada mais leve no lado esquerdo da obtidas
fotomicrografias, figura 52 (a) corresponde ao modelo de primeira qualidade,
revelando as marcas de usinagem paralelas. A camada mais lisa e cinzenta no lado
direito corresponde ao atravessar a superficie de fratura. A fratura mostrada na
figura 52 sugere que uma unica rachadura foi o responsavel pela ruptura com a
rugosidade na figura 52 (b), estando associada a lacunas e imperfeicbes que

ocorrem durante o processamento.
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Figura 52 - Superficie da fratura de impacto de Charpy, amostra de epoxi puro (0%

de fibra): (a) vista geral; (b) Detalhe da fratura transversal do epoxi.

A figura 53 apresenta os detalhes da superficie de fratura de impacto de um
corpo de prova de compositos com 30% de fibra de juta/epOxi. As micrografias
obtidas mostram uma adesédo eficaz entre as fibras e a matriz de epoxi, onde
rachaduras propagam preferencialmente na interface. Durante o impacto algumas
das fibras foram sacadas a partir da matriz e outras foram quebradas. Por outro
lado, a parte da amostra em que a ruptura ocorreu preferencialmente
longitudinalmente através da interface fibra/matriz revelam que a maior parte da area
da fratura esta associada com a superficie da fibra. Este comportamento reafirma o
mecanismo de ruptura que fissuras propagadas preferencialmente entre a superficie
da fibra de juta e a matriz de resina epoxi, devido a baixa tenséo interfacial. A area

64



Resultados e Discussao

de fratura mais associada com as fibras de juta alinhadas agindo como refor¢o para
0 compdsito, justificar a maior energia de impacto absorvido, a figura 50, com

aumento crescente quantidade de fibras de juta.
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Figura 53 - MEV da superficie de fratura de um corpo de prova de epoxi reforcado
com 30% de fibras de juta. (a) 50 X e (b) 500 X

5.5.3 Izod compositos de em matriz poliéster

Os resultados obtidos nos testes de impacto Izod de compdsitos de poliéster
reforcado com fibras de juta alinhadas e continuas, com fracbes de volume
diferentes sé@o apresentados na tabela 11.

Tabela 11 - Energia de impacto 1zod para compositos de poliéster reforcado com

fibras de juta.

Volume de fibras de juta (%) Energia de impacto Izod (J/m)
0 7.08 +4.50
10 31.07 £11.30
20 97.06 + 25.00
30 133.16 + 54.06
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Com base nos resultados apresentados na tabela 11, a variagdo da energia
de impacto de Izod com a quantidade de fibras de juta no compdsito de poliéster é

mostrado na figura 54.
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Figura 54 - Energia de impacto de 1zod em funcéo da fracao de fibras de juta.

Nesta figura note-se que as fibras de juta incorporacdo na matriz poliéster
aumenta a energia de impacto lzod de uma forma exponencial com a fracdo de
volume de fibras de juta. E importante notar que também pontos relativos a
compositos tém as barras de erro, em relacdo ao desvio padrdo, relativamente
grande. A relativamente elevada dispersdo de valores, dado pelo desvio padréo
associado a maior pontos percentuais de fibra na figura 54, € uma caracteristica
heterogénea bem conhecido das fibras lignocelulésicas (Mohanty et al, 2001).

A resisténcia da interface entre relativamente baixo hidrofilica natural e uma
matriz de fibra de polimero hidrofébico contribui para uma transferéncia de carga
ineficaz a partir da matriz de uma fibra mais longa. Isto resulta em relativamente
maior e maior energia de superficie de fratura impacto necessario para a ruptura. Os
aspectos macroscopicos do espécime tipico rompidos por testes de impacto Izod
sdo mostrados na figura 55. Nesta figura note-se que a incorporacao de fibra de juta
resultados alinhados em uma mudanca acentuada em matéria de poliéster puro (0%

de fibra), em que um ocorre ruptura totalmente transversal (Mohanty et al, 2006).
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10% 20% ~30%

Figura 55 - Tipicas fraturas de corpos de provas por testes de impacto 1zod.

A andlise por MEV da fratura impacto Izod permissdo para ter uma melhor
compreensao do mecanismo responsavel pela maior tenacidade de compdsitos de
poliéster reforcado com fibras de juta. A figura 56 apresenta os detalhes da
superficie de fratura de um impacto de compdésitos de poliéster de amostra com 30%
de fibras de juta (Bledzki et al, 1999). A micrografia mostra uma eficaz adesao obtida
entre as fiboras 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
ruptura ocorreu preferencialmente longitudinalmente através da interface
fibora/matriz, que implica maior parte da area da fratura esta associada com a

superficie da fibra.
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Figura 56 - Impacto superficie de fratura de um composto de poliéster reforcado
com 30% de juta: (a) 30 X e (b) 500 X

Este comportamento corrobora com o mecanismo de ruptura que fissuras
propagadas preferencialmente entre as fibras de juta e de superficie da matriz de
poliéster devido a baixa tenséo interfacial. A area de fratura mais, figura 56, o
Associado alinhado com fibras de juta que atuam como reforco para o compésito,
justificar a maior energia de impacto absorvido, a figura 54, com aumento crescente

guantidade de fibras de juta.

5.5.4 Izod compositos de em matriz epoOxi

Os resultados obtidos nos testes de impacto Izod de compoésitos de epoxi
reforcados com fibras continuas e alinhadas de juta com fracbes de volume

diferentes sédo apresentados na tabela 12.

Tabela 12 - Energia de impacto 1zod para compdsitos de epdxi reforcados com
fibras de juta.

Volume de fibras de juta (%) Energia de impacto Izod (J/m)
0 15,56 + 5,83
10 26,88 £ 5,94
20 34,50 £ 10,12
30 54,44 + 17,22
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Com base nos resultados apresentados na tabela 12, a variagdo da energia
de impacto de Izod com a quantidade de fibras de juta no composto epdxi é

mostrado na figura 57.
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Figura 57 - Energia de impacto de 1zod em funcéo da fragao de fibras de juta.

A figura mostra que as fibras de juta incorporacdo na matriz de epoxi no
ensaio de 1zod eleva a energia do impacto com o aumento da fracdo de volume de
fibras de juta. E importante notar que também pontos relativos & compdsitos tém as
barras de erro, em relacéo ao desvio padrao, relativamente grande. A relativamente
elevada disperséo de valores, Dado pelo desvio padrdo associado a maior pontos
percentuais de fibra na figura 57, € uma caracteristica heterogénea bem conhecido
das fibras lignocelulésicas.

A resisténcia da interface entre relativamente baixo hidrofilica natural e uma
matriz de fibra de polimero hidrofébico contribui para uma transferéncia de carga
ineficaz a partir da matriz de uma fibra mais longa. Isto resulta em relativamente
maior e maior energia de superficie de fratura impacto necessario para a ruptura.
Outro fator € a conformidade a flexdo de uma fibra longa Durante o teste de impacto,
que foi discutido mais adiante. Os aspectos macroscopicos do espécime tipico
rompidos por testes de impacto 1zod sdo mostrados na figura 58. Nesta figura note-

se que a incorporacao de fibra de juta resultados alinhados em uma mudanca
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acentuada em Matéria de epoxi puro (0% de fibra), em que um ocorre ruptura

totalmente transversal.

Figura 58 - Corpos de provas rompidos por testes de impacto Izod.

A andlise por MEV da fratura impacto Izod permissdo para ter uma melhor
compreensao do mecanismo responsavel pela maior tenacidade de compdsitos de
epoxi reforcados com fibras de juta. A figura 59 apresenta os detalhes da superficie
de fratura de um impacto epoxi espécime compositos com 30% de fibras de juta.
Isso mostra uma adesao obtidas micrografias eficaz entre as fibras e a matriz de
epoxi, onde rachaduras propagam preferencialmente. Foram algumas das fibras
retirado a partir da matriz e outros foram quebrados durante o impacto. Por outro
lado, a parte da amostra em que a ruptura ocorreu preferencialmente
longitudinalmente através da interface fibra/matriz revela que a maior parte da area

da fratura esta associada com a superficie da fibra.
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Figura 59 - Impacto superficie de fratura de um compadsito epoxi reforcada com 30%
de juta 30X

Este comportamento corrobora o mecanismo de ruptura que fissuras
propagadas preferencialmente entre fibras de juta e de superficie da matriz de epoxi,
devido a baixa tensao interfacial. A area de fratura Mais, figura 59, o Associado
alinhado com fibras de juta que atuam como reforco para o compdsito, justificar a
maior energia de impacto absorvido, a figura 57, com aumento crescente quantidade

de fibras de juta.

5.6 Andalises Térmicas

5.6.1 TGA/DTG e DSC da Fibra

A estabilidade térmica das fibras de juta € medida por perda de massa por TGA
realizada com o aumento da temperatura, apresentado na figura 60. Na figura, pode
se notar 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 lignocelulésica hidrofilica (Wielage et al,
1999).

Apds o primeiro passo constante, ha uma grande redugédo de massa, em que a

temperatura aproximada ocorre acerca 301,87°C, sob uma atmosfera de O,. Esta
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acentuada diminuicdo pode estar associada a decomposi¢éo da estrutura de fibra de
juta, devido a ruptura das cadeias macromoleculares. Com o aumento da
temperatura, ha uma segunda etapa na curva de TGA, figura 60, ainda um limite de
687°C conjunto para analise. A intercepcdo da extensdo horizontal constante da
primeira fase com a linha reta, no ponto de inflexdo, correspondente a reducéo
acentuada d& o inicio da estrutura de decomposi¢cdo. Como mostrado na figura 60,
isto ocorre a temperaturas de inicio do proximo relativamente de 302°C.

Levando-se em conta a variacdo da perda de massa com a temperatura nas
curvas de TGA, suavizar uma perda de cerca de 9% ocorreram até 200°C. Em
seguida, a maior perda de cerca de 69% ocorreram de 200 a 400°C. Depois disso,
uma perda continua cerca de 23% tem lugar a partir de 400 até 687°C, quando
menos de 21% 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
informacBes adicionais sobre possiveis eventos responsaveis pelos estagios

distintos de perda de massa das fibras de juta.
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Figura 60 — Curva de TGA para a fibra de juta.

Curva de TGA da figura 60 mostra os niveis importantes de perda de massa
associada com eventos para a degradacdo térmica da fibra de juta. A primeira

pequena queda de massa devido a perda de umidade absorvida € relativamente
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estreita, 9%. Este resultado, juntamente com as temperaturas de decomposi¢céo
inicio perto, a figura 60 indica que a verséo inicial da umidade ndo € afetada pela
atmosfera existente. Por outro lado, as diferencas sensiveis na perda de massa
durante a estrutura de decomposicdo, de 69%, juntamente com diferencas
correspondentes significativas entre as temperaturas de decomposicao, a figura 61 a
seguir tém um efeito da atmosfera. Isto foi melhor compreendido em conjunto com
as curvas de DTG.

A figura 61 mostra as curvas de DTG para a fibra de juta. De fato, o carbonoe
o hidrogénio que constituem a estrutura da fibra lignoceluldsica de juta devem reagir
com o oxigénio de libertagdo de CO, CO, e H,O. Além disso, outros elementos na
estrutura livre, como Ca, K, Na, Fe, etc, com a O, também podem reagir para formar
oxidos associados com cinzas inertes.

Uma caracteristica da figura 62 é a existéncia de pequenos picos a 100°C
durante O, atmosfera. Este é, aparentemente, uma indicacdo de uma outra perda
efetiva de massa que ocorre em temperaturas mais altas do que aquela associada
com os primeiros picos. De fato, a existéncia de dois picos na curva de DTG de fibra
natural e do seu compdésito 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 decomposi¢cdo dos segmentos mais resistentes (Mothe et
al, 2002).
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Figure 61 - Curvas TGA e DTG de fibras de juta.

A figura 62 mostra a curva de DSC para a fibra de juta. Nesta figura um
evento exotérmico ocorre no intervalo de temperatura de aproximadamente 112°C a
159°C, com um pico a 125°C. O calor exotérmico lancado neste evento foi de 63 J/g.
A sua estrutura da cadeia macromolecular decorre no processo de degradacéo
térmica que comeca por volta dos 100°C e, sob uma atmosfera de oxidacdo, que
deixa um residuo sélido de menos do que 10% de sua massa total. Estas

caracteristicas estabelecem limites para as aplicacbes de engenharia da fibra de

juta, especialmente como um material isolante. Aparentemente, 0s picos

encontrados para fibras lignocelulésicas em torno desta temperatura correspondem
a ocorréncia de perda de agua que constituicdo da estrutura de cellulose.
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Figura 62 - Curva de DSC para a fibra de juta.

5.6.2 TGA/DTG e DSC de juta em matriz epoxi

-20 0 50 100 150 200

A figura 63 mostra as curvas de TG/DTG para o DGEBA/TETA a temperatura

ambiente para o epéxi puro obtido ap6s um dia de cura. Nesta figura, € possivel ver

que a curva TG apresenta uma ligeira diminuicdo, menos de 1% de perda de massa,

na primeira fase até 300°C. Isto € seguido por uma segunda fase de até 550°C

acerca em associacdo com a maior perda de massa, acima de 90% do massa da

amostra total.
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Figura 63 - As curvas TG/DTG da epOxi puro DGEBA/TETA.

A temperaturas ainda mais elevadas, 550-800 ° C, uma terceira etapa, muito
lentamente em declinio com a perda de massa correspondente a 9,1% da amostra,
€ observada na figura 63. A curva DTG mostra apenas um pico simétrico e uniforme
relacionada a uma taxa méxima de perda de massa em 435 ° C. Tal pico bem
definido € 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 esté relacionada com o principal mecanismo
de decomposicdo térmica de macromoléculas cadeia degradacdo ou
despolimerizacédo. Os parametros termogravimétricas obtidos das curvas de TG/DTG

na Figura 63 sdo apresentados na tabela 13.
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Tabela 13- Parametros termogravimeétrica da epoxi puro DGEBA/TETA e compdésitos
com até 30% em volume de fibras de juta.

Volume de fibra Initial Onset of the  Shoulder Main peak Final
moisture second peak in the in the residue
peak (°C) stage (°C) second second (%)

stage (°C)  stage (°C)
Epoxi — 0% - 409 - 435 9.1
Epoxi — 10% 86 378 434 450 12.2
Epoxi — 20% 83 375 420 458 13.6
Epoxi - 30% 80 381 408 459 14.3

Da figura 64 a 66 sdo mostradas as curvas de TG/DTG para os DGEBA/TETA
compésitos com matriz de epoxi reforcado com 10, 20 e 30% em volume de fibras
de juta, respectivamente. Os principais parametros obtidos a partir
termogravimétricas dessas curvas sdo apresentados na tabela 13. Os resultados
apresentados na figura 64 a 66, em conjunto com os valores da tabela 13 revelam
diferencas sensiveis no que toca a resultados correspondentes na figura 63 para o
epoxi DGEBA/TETA , que serve como matriz composta. Diferente do que o epoOxi
puro, o primeiro estagio nos compasitos, até 300°C, apresenta pequenos picos entre
83 e 86°C, em associacdo com um aumento significativo de perda de massa passou
de 2,1 para 2,9% com a quantidade de fibra de juta. Estes picos iniciais em
temperaturas mais baixas sdo caracteristicas naturais de fibra de compdsitos
poliméricos reforcados e atribuido a liberacdo de adgua adsorvida na superficie de
todas as fibras lignocelul6sicas. Embora pequena, estes picos iniciais poderia ser
considerado como um primeiro limite para a estabilidade térmica de compdsitos
poliméricos reforcados com fibras lignocelulésicas, particularmente os de fibra de

juta em matriz de epoxi.
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78



Resultados e Discussao

104.2 4 r 2516

111 I

%0 Onset Y = 92.546 %
. Onset X = 387.78 °C
N N R S Y

g a3 g
-
()

Waight %4 (04 —— ——

=

Delta’Y = 83.391 %

Deerivative Weight 9 (3-/min) =------

04 |\\ r-7
PeakX = 43227 °C % |/ — Final Mass = 13.478%
| . .
8.854 T T T T T T T T -0.48
2326 100 200 300 400 500 500 700 2106

Temperatura [°C)

Figura 66 - Curvas TG/DTG de epoxi DGEBA/TETA reforcados com 30% em

volume de fibras de juta.

Outra diferenca relevante entre o0 epoxi puro e 0os compdésitos refere-se ao
inicio da segunda etapa TG associado a maior perda de massa, até cerca de 500°C.
Conforme apresentado na tabela 13, este aparecimento de epoxi puro ocorre a
409°C, é opaco uma temperatura acima aqueles sensivelmente, 375-381°C, para os
compoésitos. Comportamento semelhante foi relatado por Mohanty et al (2006) para
compésitos de matriz de polietileno reforcado com fibras de juta. A razdo para esta
reducdo da temperatura de inicio da segunda fase, que é tecnicamente aceite como
o limite de compdésito de estabilidade, é atribuida ao processo de decomposicédo
térmica de fibras de juta. Na verdade, como qualquer fibra lignocelulésica, a juta
fibra comeca a sua decomposicdo térmica por a lignina, a temperaturas tdo baixas
como 220°C (Nguyen et al, 1981). Em cerca de 300-400°C, esta decomposicédo é
maximizada. Em seguida, é a fibra de juta sugeriu que a degradacao da lignina ser o
responsavel pelo limite de estabilidade térmica composta. Em outras palavras, o
limite de fibra de juta estabilidade compdsitos de epdéxi DGEBA/TETA deve ser dada
pela temperatura de inicio da segunda fase TG, conforme listado na tabela 13.

Em particular, vale a pena mencionar que uma obra de Doan et al (2007) em
analise térmica de fibras de juta isolados revelou picos de liberagdo de agua inicial

de cerca de 30°C. Além disso, no isolado juta fibra inicio da decomposicdo térmica
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ocorre a 290 °C deve Acerca devido a degradacao da lignina e hemicelulose. Além
disso, ainda segundo os autores 0s principais picos em torno de 350°C que foram
atribuidos a degradacao da celulose. Estes resultados anteriores mostraram que o
isolado juta fibra € menos resistente do que termicamente ambos 0s compdsitos de
epoxi DGEBA/TETA e relacionados apresentados na tabela 13.

Outro aspecto importante da termogravimétrica compdsitos mostrado na
figuras 64 a 66 de vale discutir a existéncia de picos de ombro nas curvas de DTG.
Estes picos de ombro sdo observados em outros compédsitos de fibra de
lignoceluldsicos (Ferreira et al, 2010) e atribuiu a degradacdo das fibras
componentes especialmente as hemiceluloses e celulose (Gafian e Mondragom,
2003). Um pico principal DTG observado é ndo s6 para o epoxi puro a 435°C na
figura 63, mas também a temperaturas mais elevadas 450-459°C para os materiais
compositos na figuras 63 a 66. Este principal pico de epo6xi associada com a
decomposicao, aparentemente € afetada pela presenca de fibras de juta. Propde-se
gue as macromoléculas de fibra de celulose ndo interajam com as do epOxi e ndo
aumentam a estabilidade térmica do compadsito.

Como um ultimo ponto a ser tratado, a introducdo de fibras de juta, como
apresentado na tabela 13 o aumento da quantidade de residuo de alta temperatura,
de 9,1% em epoxi puro, figura 63, a 12,2-14,3% em compasitos, figuras 64 a 66. Isto
pode ser atribuido para a participacdo de matéria carboniza e alcatrao/char,
predominantemente formado no processo de pirdlise da fibra de juta. Isto resulta
também em menor perda de massa na segunda fase dos compdésitos termo-

gravimétrico.

5.7 Analise Dinamico-Mecéanica (DMA)

5.7.1 Compésito de Epoxi Reforcado com Fibras de Juta

Comparando-se os resultados das figuras 67, 68, 69 e 70 vé-se que a
incorporacdo de fibras de juta na matriz epoxi, provoca modificacdes significativas
ao comportamento DMA dos compoésitos (Silva et al, 2011). Em principio, 0 modulo

de armazenamento e picos tan ®& sao substancialmente aumentada com um
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pequeno deslocamento para temperaturas mais elevadas. Por contraste, o0 modulo
de perda diminuicdo da amplitude, mas a sua posicdo € deslocada para

temperaturas mais elevadas, com a incorporacao de fibras de juta no compasito.
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Figura 67 — Curvas de DMA para epOxi puro.

Isso deve-se observar a incorporacdo de fibras de juta como esperado
sensivelmente o aumento do valor de E'. Um aumento efetivo, sendo mais para os
20% de fibra de juta. Na verdade, a 49,09°C, E'= 1,59 GPa para o epoéxi puro (0% de
fibra) levanta a 2,30 GPa para 20% de fibra de juta. A razdo pela qual a fibra
composta de 30% tem menor E' que o compaosito de fibra de 20% pode ser atribuida
a imperfeicdo: tais como poros, devido a dificuldade no processamento de um
composto com uma quantidade maior de fibras relativamente dentro de uma matriz

polimérica (Okubo et al, 2005). Condicdo semelhante ocorreu para o E" e curvas tan
0.
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Figura 68 - Curvas de DMA para os compostos de epoxi incorporados com o volume

de 10% de fibras de juta.

Os graficos mostram a dependéncia de temperatura do modulo de perda, E",

para o epodxi puro (0% de fibras) e os compostos investigados distintas, 10, 20 e

30%. As curvas nas figuras 2, 3, 4 e 5 revelam uma das empresas substanciais

também diminuir em amplitude com a incorporacédo de fibra de juta. A temperatura

para os picos E "é aparentemente a mesma para todos os compdsitos investigada

com valores em torno de 65 ° C. Segundo Mohanty et al (2006) esses picos E", sédo

conhecidos como os picos a de relaxamento estrutural. A introducdo de uma fibra

lignoceluldsica afeta esse relaxamento por interferir com a mobilidade da cadeia da

matriz polimérica. Mohanty et al, 2006, também sugeriram que 0s picos a em E"

poderia estar relacionada com uma temperatura de transicdo vitrea da matriz

polimérica.
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Figura 69 - Curvas de DMA para os compostos de epOxi incorporados com o volume
de 20% de fibras de juta.

As figuras 67, 68, 69 e 70 mostram a variacdo também como do & para o
epoxi puro (0% de fibras) e os compdsitos com infusdo de juta como uma funcéo 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 epdxi puro (0%
de fibra), como o pico &, tem uma amplitude significativamente inferiores aos dos
compositos de fibra de juta. Além disso, a sua temperatura de cerca de 54°C, é
menor do que para esses compositos de fibras de juta no intervalo de 57 a 59°C.
Este resultado sugere que a incorporacdo de fibra de juta aumentar a mobilidade
das cadeias epdxi. Como consequéncia da transicdo do vidro para o estado de
borracha pode ocorrer a temperatura mais elevada.

Uma situacdo semelhante foi encontrado para compositos de epoxi
incorporadas com fibras de rami (Rodriguez et al, 2011). Neste caso, a resisténcia
da fibra/matriz interfacial poderia desempenhar um papel na explicacado do presente

comportamento. S&o as fibras de juta propés que possuem uma fraca adesédo a
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Figura 70 - Curvas de DMA para os compostos de epoxi incorporados com o volume

de 30% de fibras de juta.
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6. CONCLUSOES

¢ A andlise estatistica de Weibull das fibras de juta, mostrou uma correlagdo inversa
com seus diametros, o que j4 era esperado para uma fibra lignoselulosica .
As fraturas das fibras revelaram um mecanismo de propagacdo de trinca
longitudinal entre as fibrilas antes do final da ruptura da fibra. Sugere-se que este
mecanismo estaria associado com a ruptura prematura de fibras mais grossas em

comparacao com as fibras mais finas, assim é explicado a correlacdo inversa.

e Ensaios de pullout de fibra de juta permitiu estimar um limite para o comprimento
critico de 3 mm, o que € comparavel a outros encontrados para diferentes fibras
lignocelulésicas. Com base nesse comprimento critico, um limite inferior para a

tensao de cisalhamento de interface foi avaliada como 0,94 MPa.

e Para o0 ensaio de tracdo, o aumento da incorporacdo de fibras continuas e
alinhadas de juta eleva significativamente a resisténcia a tracdo e rigidez de
compaositos de matriz polimérica. As macro e microestruturas indicam que a fibra
de juta age como barreira eficaz para a propagacao da ruptura na fragil matriz
polimérica, sendo de grande importancia para a melhoria das propriedades
mecanicas do compdésito. As fibras de juta tem um duplo papel, a resisténcia
mecanica do compdsito, fazendo com que as rachaduras na interface fibra/matriz
iniciem sua propagacédo, permitindo a ruptura subita no caso de fragdo de 10% de
juta. Além disso, a fibra também tem um papel de barreira a propagacédo de
trincas no caso de fracbes superiores a 20%, contribui para um aumento efetivo

da resisténcia no compasito.

e Para os ensaios de flexdo os compdsitos de matriz poliéster apresentam um
decréscimo na resisténcia a medida que se aumenta a fracdo volumétrica de
fibras. O médulo de elasticidade passa por um maximo para 10% em volume de
fibra de juta e depois também decresce. As fibras de juta, embora tenham elevada
resisténcia mecanica, estdo associadas a uma fraca interface com a matriz de
poliéster. Isto permite que trincas que esbarram nas fibras prossigam através da

sua superficie, contribuindo para a ruptura do compadsito. Ja os compaositos de
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matriz epOxi apresentaram resultados positivos, com o aumenta da resisténcia e

tenacidade.

Nos ensaios de impactos, Charpy e Izod, os compdsitos poliméricos de juta
apresentam um elevado aumento na tenacidade, em funcéo da fracdo em peso
de fibra. Este aumento na tenacidade &, sobretudo, devido a relativamente baixa
tensdo interfacial cisalhante entre a matriz de poliéster e as fibras de juta, o que
ocasiona maior energia associada ao descolamento da fibra, formando maior area
na interface. Para fracdes de fibra de juta superiores a 20%, o aumento da
tenacidade é também devido a grande energia utilizada na ruptura das fibras de
juta que se descolam da matriz de poliéster durante os ensaios de impactos. A
maioria dos corpos de provas aumentou a resisténcia devido a baixa tensédo de
cisalhamento interfacial juta fibra/matriz. Isso resulta em uma maior energia
absorvida como consequéncia de uma propagacao longitudinal das fissuras em
toda a interface, que gera areas de ruptura maiores, em compara¢cado com uma

fratura transversal.

O comportamento térmico de fibra de juta analisado por TGA, DTG e DSC revelou
evidéncias de perda de agua e decomposicdo estrutural. Entre 80- 100°C,
aproximadamente, 10% de umidade da fibra € liberada, essa perda de massa
inicial é referente a agua das fibras lignocelulésicas. A decomposicao estrutural
esta associada perda maxima de massa, com picos claros em 339,95°C em
atmosfera de oxigénio. A incorporacéo de fibras de juta provoca uma diminui¢cao
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 compdésitos, foram atribuidos a decomposicdo de
hemicelulose e celulose contida nas fibras de juta. Os aumentos térmicos de
residuos finais de degradacao em propor¢cdo com a quantidade de fibra de juta,

devido a maior formacdo da matéria carbonato e alcatrdo/char.

O moédulo de perda, E “, mostra uma diminuicdo da amplitude do pico de
relaxamento a com a incorporagdo de fibra na matriz polimérica. No entanto, a
temperatura para 0os picos E" e a permanecem praticamente constante para
incorporacdo com fibra de juta. A amplitude do pico € tdo & também aumentou
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significativamente com a incorporagdo de fibra de juta. A temperatura do pico é
deslocada para temperaturas mais elevadas, que indica um decréscimo na
mobilidade das cadeias poliméricas. A interface de matriz/fibra € fraca, o que

permite maior mobilidade da cadeia perto da superficie da fibra.

Todos os ensaios e analises realizadas para esta tese apresentaram resultados
significativamente melhores para os compdsitos confeccionados com a resina

epoxi.
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