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RESUMO:
BARBOSA, Anderson de Paula. CARACTERISTICAS ESTRUTURAIS E
PROPRIEDADES DE COMPOSITOS POLIMERICOS REFORCADOS COM FIBRAS
DE BURITI. 2011. Tese (Doutorado: Area Engenharia de Materiais) — Programa
de Pos-Graduacao em Engenharia e Ciéncia dos Materiais. UENF, Campos dos

Goytacazes — RJ.

A utilizacdo de fibras vegetais como material de reforco em termoplasticos
tem despertado interesse de empresas e pesquisadores de diversos ramos de
atuacao em resposta a preservacdao ambiental. O uso de recursos vegetais para
producdo de materiais € uma alternativa renovavel, biodegradavel e de baixo custo.
As fibras vegetais ndao sdo abrasivas a equipamentos € geram compdsitos mais
baratos, com menor densidade e maior tenacidade. Durante os processos de
moldagem convencionais as fibras passam por inUmeros esforcos mecanicos e
ataques termoquimicos, necessitando o estudo de suas propriedades fisicas,
quimicas e mecanicas. Entre a grande variedade de fibras vegetais existentes, foi
escolhida para ser caracterizada neste trabalho a fibra de buriti. A escolha dessa
fibra considerou o desenvolvimento econémico regional, e a pequena quantidade de
estudos da fibra. Os compdsitos de fibra de buriti, em matriz poliéster e epoxidica,
foram confeccionados variando a fracdo volumétrica das fibras de 0 a 30 %. As
propriedades mecanicas e térmicas destes compdsitos foram avaliadas e discutidas.
Além disso, os compésitos foram caracterizados por microscopia eletrbnica de
varredura, apos ruptura dos corpos de prova nos ensaios de flexdo e impacto,
observando os mecanismos responsaveis pela ruptura dos compdésitos. Foram
comparados os resultados alcancados com a fibra de Buriti com outras fibras
lignoceluldsicas e até fibras sintéticas. O resultado obtido na analise dos didmetros
da fibra de buriti mostrou que os menores didmetros apresentam maior densidade,
Médulo de Elasticidade e resisténcia a tragdo. O tratamento da fibra de buriti com
irradiacdo gama faz com que ela se torne mais fragil quando exposta a maiores
doses de irradiacdo. A energia de impacto apresenta valores 20 a 30% maiores
quando comparada com outras fibras lignocelulésicas, este comportamento foi
confirmado através da interacdo fibra/matriz no ensaio de “Pullout’. O

comportamento térmico da fibra e dos compdésitos revelam patamares bem definidos

VII



para perda de solventes, componentes da fibra e decomposicdo da matriz poliéster e
epoxi e seus compositos. Os resultados encontrados mostram que a fibra de buriti
material oriundo de fonte renovavel e seus compdsitos em matriz ep6xi e poliéster

revelam uma interessante op¢gao como material para engenharia.

Palavras-chave: Compdésitos poliméricos, Fibras de buriti, Propriedades

mecanicas e recursos vegetais.
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ABSTRACT:

BARBOSA, Anderson de Paula. STRUCTURAL CHARACTERISTICS AND
PROPERTIES OF POLYMERIC COMPOSITE REINFORCE WITH BURITI FIBRES .
2011. Thesis (Doctor in Sciences: Area of Engineering of science of the
Materials) — Program of After-Graduation in Engineering of science of the
Materials. UENF, Campos dos Goytacazes — RJ.

The use of plant fibers as reinforcement in thermoplastics has attracted
interest from companies and researchers from various branches of activity in
response to environmental preservation. The use of plant resources to produce an
alternative renewable material is biodegradable and of low cost. Vegetable fibers are
not abrasive to equipment and generate composites cheaper, with lower density and
higher toughness. During the conventional molding processes fibers undergo
numerous mechanical and thermo-chemical attacks, requiring the study of their
physical, chemical and mechanical. Among the wide variety of existing fiber plant,
was chosen to be characterized in this work the fiber buriti. The choice of the fiber
considered regional economic development, and the small number of studies of the
fiber. The composite fiber buriti, polyester and epoxy matrix, were prepared by
varying the volume fraction of fibers 0-30%. The mechanical and thermal properties
of these composites were evaluated and discussed. Moreover, the composites were
characterized by scanning electron microscopy, after rupture of the specimens in the
flexural and impact tests, observing the mechanisms responsible for the rupture of
the composites. We compared the results with Buriti fiber with other lignocellulosic
fibers and even synthetic fibers. The result obtained in the analysis of fiber diameters
buriti showed that the smaller diameters have higher density, modulus of elasticity
and tensile strength. The fiber treatment buriti with gamma irradiation causes it to
become more brittle when exposed to higher doses of irradiation. The impact energy
has values 20-30% higher when compared with other lignocellulosic fibers, this
behavior was confirmed by interaction fiber / matrix test "Pullout". The thermal
behavior of the composite fiber and show well defined levels of solvent loss, fiber
components and decomposition of the matrix polyester and epoxy, and their
composites. The results show that fiber buriti material from a renewable source and



its composites in epoxy and polyester reveal an interesting option as a material for

engineering.

Keywords: Polymer composites, buriti fibers, mechanical properties and plant

resources.
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CAPITULO 1: INTRODUGAO
Consideracoes iniciais

Neste capitulo apresentam-se consideragbes sobre compdésitos, fibras e
compositos reforgados com fibras, enfatizando, assim a importancia, motivagéo e
justificativa do objeto de estudo desta tese de doutoramento: Caracteristicas
estruturais e propriedades de compdsitos poliméricos reforcados com fibras de buriti.

1.1 Aspectos Gerais

Os recursos naturais desempenham um papel dominante nas atividades
econbmicas de qualquer pais e, portanto, contribuem substancialmente para o
Produto Interno Bruto (PIB). No caso dos paises em desenvolvimento e
subdesenvolvidos, se torna uma ajuda social, juntamente com o desenvolvimento
econbmico. Portanto, ndo é surpreendente observar uma tendéncia mundial
crescente para o maximo aproveitamento desses recursos por meio de novos
processos e produtos. Estes, por sua vez, ndo sé ajudam na prevencao da poluicao
ambiental, que seria causada pelo langcamento desses materiais no ambiente sem o
uso adequado, mas também na geracao de empregos, especialmente na zona rural,
contribuindo para a melhoria da qualidade de vida da populagcédo (Satyanaryana et.
al., 2007).

Entre esses recursos estdo os materiais lignoceluldsicos, dos quais cerca de
2,5 bilhdes de toneladas estdo disponiveis e que tém sido usados desde 6000 aC
(Kozlowski et al,. 2004). As fibras estao disponiveis em muitos desses materiais, que
sdo chamados também de fibras, fibras naturais ou fibras vegetais. O Brasil €
grande produtor, assumindo uma posi¢ao unica entre paises sul-americanos, tendo
uma area de aproximadamente 8,5 milhdes de km? dos quais cerca de 6% sdo
terras araveis, 22% pastagens permanentes e 58% florestas e bosques
(Satyanaryana et. al, 2005). O pais também é privilegiado geograficamente por
possuir condicdes climaticas excepcionais e solo fértil para o cultivo de uma
variedade de espécies de plantas (Satyanaryana et. al., 2005).

O uso de fibras lignocelulésicas como reforco para materiais poliméricos

como substituto de fibras sintéticas vem crescendo nos ultimos anos, especialmente



Introducéao 2

fiboras de vidro em compdésitos, para diferentes setores industriais, tais como
embalagens, automdveis e até mesmo no setor da construgéo civil (Wambua et. al.,
2003). Isto é principalmente devido as suas caracteristicas Unicas, como a
abundancia, biodegradabilidade, baixa densidade, natureza nao tdxica, menor
abrasividade aos equipamentos de transformacao e propriedades mecanicas uteis,
para ndo mencionar seu baixo custo (Tomezak et. al., 2007).

Existe uma busca na tentativa de utilizar compdésitos de fibras naturais no
lugar da fibra de vidro, principalmente em aplicacdes nao-estruturais, um bom
namero de componentes de automéveis (anteriormente feitos com compdsitos de
fibra de vidro) estdo sendo fabricados com compdésitos de fibras naturais (Wambua
et. al., 2003).

Pesquisas na area de fibras naturais e seus compostos concordaram com o
crescimento dessas fontes renovaveis (ao contrario das fontes tradicionais de
energia, ou seja, carvao, petréleo e gas que sao limitados). As fibras lignocelulésicas
disponiveis tém varios pontos de incompatibilidade com algumas matrizes
poliméricas, um exemplo é a alta absorcdo de umidade pelas fibras (Kozlowski et.
al., 2004).

O grande problema é a adesao da fibra na matriz polimérica. Este processo
requer uma boa ligacdo entre a matriz polimérica e as fibras. Ma aderéncia na
interface significa que a plena capacidade do composto ndo pode ser explorada e
deixa-o vulneravel a ataques ambientais que pode enfraquecé-lo, reduzindo sua vida
util. Pouca aderéncia entre polimeros hidrofébicos e hidrofilicos resultam em baixo
desempenho mecéanico devido a ma ou boa interacdo com a agua. Estas
propriedades podem ser melhoradas através de tratamentos fisicos e quimicos
(Satyanaryana et. al., 2005).

Um crescente numero de produtos esta sendo processado por irradiagcdo em
todo o mundo e inclui itens diversos como esterilizacdo de descartaveis hospitalares,
frutas, legumes, carnes, madeira, polimeros entre outros. Esta gama de produtos
resultou em melhorias significativas nestes materiais. Trabalhos como o proposto por
(Kustadt et al., 1993) apresenta provas suficientes que a radiacdo gama pode
desinfetar, higienizar e prolongar a vida de alguns materiais organicos. A irradiacao
como técnica industrial para modificar as propriedades de alguns materiais ja esta
estabelecida, juntamente com seus métodos, abrindo oportunidades para uma
aplicacao comercial.
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Compésitos de materiais como carbono de aramida e fibra de vidro dominam
o setor aeroespacial, construcdo civil, automotivo e das industrias desportivas. As
fibras de vidro sdo as mais utilizadas para reforcar plasticos devido ao seu baixo
custo (em comparacdo com aramida e carbono) e propriedades mecanicas
razoavelmente boas. No entanto, essas fibras tém graves inconvenientes, como

indicado na Tabela 1.1.

Tabela 1.1 — Comparacao entre as fibras naturais e fibras de vidro.
Fonte: (Wambua et al,. 2003).

Comparacao entre fibras naturais e fibras de vidro

Fibras Naturais Fibras de vidro
Densidade Baixo Dobro das fibras naturais
Custo Baixo Baixo, mas superior a fibras

naturais

Renovavel Sim Nao
Reciclavel Sim Nao
Consumo de energia Baixo Alta
CO5 neutro Sim Nao
Abrasdo para maquinas Nao Sim
Risco a saude quando inalado Nao Sim
Eliminacao Biodegradavel Nao biodegradavel

As deficiéncias tém sido altamente exploradas pelos defensores de
compositos de fibras naturais. A Tabela 1.1 mostra as vantagens das fibras naturais
sobre as fibras de vidro (Wambua et al., 2003). A producéo diéxido de carbono nulo
em fibras naturais € particularmente atraente. A queima de substancias derivadas de
produtos fésseis (por exemplo, petréleo) libera enormes quantidades de diéxido de
carbono para a atmosfera. Este fenédmeno é o principal causador do agravamento do
efeito estufa e das mudancas climaticas no mundo (Wambua et al., 2003).

Desta forma a proposta da presente tese € investigar as principais
caracteristicas fisicas, mecanicas e térmicas de compdsitos reforcados por fibras
continuas e alinhados, de uma das mais promissoras fibras lignocelulésicas: o buriti,
como matriz de resina polimérica, tanto epoxi quanto poliéster. Foram também
investigadas as caracteristicas estruturais avaliando a possibilidade destes
compositos substituirem materiais convencionais como a fibra de vidro, empregados

na construcao civil.
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1.2 Objetivos

Esta tese de doutoramento tem como objetivo geral analisar os aspectos
estruturais bem como as propriedades fisicas, mecanicas e térmicas tanto das fibras
de buriti quanto de compdsitos poliméricos reforcados com fibras continuas e
alinhadas de buriti, sem tratamento ou tratadas por irradiagéo.

Objetivos especificos:

e Caracterizar a fibra de buiriti;

e Avaliar a interacdo das fibras de buriti com resinas poliméricas poliéster e
epoxi;

e Produzir amostras de compdsitos com diferentes percentuais até 30% em
volume em matriz polimérica;

e Avaliar as propriedades fisicas e mecanicas;

e Analisar a tenacidade ao impacto;

e Avaliar as propriedades térmicas;

e Estudar a interacdo da irradiacdo por feixes de elétrons no comportamento
mecanico da fibra;

e Caracterizar macro e microestruturalmente os compdsitos de fibras de buriti

com resinas epoxi e poliéster;
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1.3 Justificativa

Em paises tropicais, produtos e residuos gerados pela agroindustria da fibra
vegetal podem constituir importante fonte de matéria-prima para a producdo de
componentes construtivos, cientificos, tecnoldgicos, sociais e econémicos,
permitindo o aproveitamento das fibras de buriti e valorizando, assim, um produto
natural.

Considerando o meio ambiente, justifica-se o trabalho pelo aproveitamento de
fibras e pela possivel substituicdo de produtos convencionais, sobretudo aqueles a
base de madeira, contribuindo assim, para evitar o desmatamento das florestas no
Brasil.

Cientificamente, justifica-se pelo entendimento dos mecanismos de reforco
entre a fibra de buriti e a matriz ep6xi e poliéster, bem como a possibilidade de obter
compésito com elevado desempenho mecanico.

Do ponto de vista econémico e social, justifica-se pelo custo inicialmente
baixo, quando comparado com fibras sintéticas, como a fibra de vidro ou de carbono,
podendo assim ser um incentivo para o desenvolvimento regional e da agropecuaria
familiar no Brasil que possui importancia fundamental na geracdo de renda e

empregos no interior do pais.



Introducéo 6

1.4 Originalidade

O trabalho aborda o estudo de fibras de buriti e a formacao de um compésito
com esta fibra, tendo como enfoque principal o emprego de matérias residuais e
técnicas que sejam apropriadas a sua producgao.

Foi investigado o desempenho microestrutural do material compédsito com
fibras de buriti, e ainda como as alteracées destas caracteristicas podem influenciar
no comportamento macroscépico do compadsito

Nao foram encontrados na literatura informacdes a respeito do efeito da
irradiacdo nas fibras lignocelulésicas, em particular a fibra de buriti e a influéncia das
doses em (kGy) no comportamento mecanico da fibra, o que indica que a presente
tese é inédita neste sentido.

Estas fibras tém sido pouco investigadas como reforco de compoésitos
poliméricos, assim a obtencao de caracteristicas estruturais e diversas propriedades
mecanicas e térmicas serao realizadas originalmente pela primeira vez.

Recentes publicagbes mostram o potencial das fibras lignocelulésicas e a
necessidade de se observar o comportamento de didmetros cada vez menores. Este
trabalho pretende contribuir de forma inédita prevendo o comportamento de uma

nano fibra lignocelulésica, observando o comportamento da fibra de buriti.



Revisido Bibliografica 7

CAPITULO 2: REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo € apresentada uma revisdo bibliografica onde inicialmente é
realizada uma andlise generalista sobre compésitos. Procurando-se descrever as
principais fibras existentes e, em especial o Buriti, e compdsitos poliméricos
reforgados por fibras. Por fim, sdo descritas algumas caracteristicas dos compositos
de buriti, enfatizando o fato de que, por se tratar de um compdsito inovador, a
literatura ainda é, relativamente pouco abrangente.

2.1 Fibras — Tipos e classificacao

Em relagdo a composicao, as fibras podem ser organicas ou inorganicas. As
fibras organicas se dividem, ainda, em naturais ou artificiais. Existem controvérsias
relativas a alguns tipos de fibras e sua classificacao, principalmente no que se refere
as fibras de celulose. Apesar de provenientes da natureza (plantas fibrosas ou
madeira), o pré-tratamento antes do seu emprego ainda sucinta opinides
contraditérias (Bledzki, et al., 1996).

As fibras classificadas como naturais podem ser subdivididas em vegetais,
animais e minerais. As fibras minerais sdo formadas por cadeias cristalinas com
grande comprimento. As fibras de origem animal tém cadeias protéicas, enquanto as
vegetais apresentam natureza celulésica. Dentre as ultimas se destacam as fibras
de sisal, bambu, coco e bananeira. Além da abundancia e disponibilidade, uma das
principais vantagens da utilizagdo deste tipo de fibra consiste no reduzido consumo
de energia envolvido em sua produgao, quando comparado ao necessario para a
fabricacdo das fibras sintéticas (Giacomin, 2003). Entretanto, sabe-se que a
durabilidade das mesmas pode ser comprometida, caso seja incorporada a uma
matriz, com carater alcalino, que, ao longo do tempo, afetam sua integridade. De
forma a minimizar estes efeitos as fibras podem sofrer tratamentos superficiais que a
protegem da acao da agua e de outros agentes agressivos, e podem ser projetados
de forma a colaborar na aderéncia fibra-matriz (Bledzki e Gassan, 1999).

Neste trabalho, interpreta-se por fibra organica natural aquela proveniente de
vegetais que nao passou por processo industrial antes de seu emprego como
reforco. A figura 2.1, adaptada a partir de Zhu et.al. (1994), apresenta um diagrama

de classificacao de algumas fibras.
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As fibras podem se dividir, de acordo com sua elasticidade, em fibras de baixo
e alto médulo, diferindo, assim, suas aplicagdes. As fibras de alto médulo melhoram
a resisténcia do composito, principalmente a tracao, enquanto as de baixo médulo
propiciam melhores resisténcias ao impacto e permitem ao compésito trabalhar no
estagio poés fissurado, controlando a abertura e propagacdo das fissuras
aumentando consideravelmente sua tenacidade quando aplicado teores adequados
(Caetano et al., 2004).

FIBRAS

ORGANICAS INORGANICAS
|

: | Celulose | | PVA

Figura 2.1 — Classificagao das fibras.
Fonte: (Zhu et. al., 1994).

O estudo do processo investigativo tem sido marcado pela manipulacédo e
modificacdo de certas propriedades especificas dos materiais, de forma a adequar
seu uso a diversas situacoes. A descoberta de novas propriedades em novas fibras
naturais como é o caso da fibra de buriti, produz novos processos investigativos e
comparativos com as demais classificacées de fibras sendo estas vegetais, animais

Ou minerais.

2.1.1 Fibras Vegetais

As fibras vegetais sdo estruturas alongadas de seccéao transversal vazada e
arredondadas, distribuidas por todo vegetal podendo ser classificadas de acordo
com a origem anatémica como fibras de talo, fibras de folha, fibras de lenho e fibras
de superficie. As fibras de talo ocorrem no floema que fica na entrecasca do talo, por
exemplo, as fibras de juta, rami, linho, algodao, e piacava. As fibras de folha sao

extraidas das folhas dos vegetais, podemos citar as de sisal, curaua, abacaxi e
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banana. As fibras de lenho sdo obtidas do lenho como no caso as fibras de bambu e
as fibras de bagaco de cana. As fibras de superficie formam uma camada protetora
de caules, folhas, frutos e sementes das plantas, como as fibras de acai, coco e as
fibras de algodao (Caetano et al., 2004).

Para diminuir o consumo das reservas de petrdleo e facilitar a reciclagem dos
carros usados, engenheiros utilizam as fibras naturais como reforco ou até mesmo
na substituicdo completa de componentes automotivos. Dentre elas se encontram o
rami, o sisal, o linho, a juta, o cAnhamo, a bananeira, o ananazeiro e o coqueiro
(Satyanarayana et al., 2007).

Em muitos casos de uma mesma planta podem ser extraidas diferentes
fibras. Esta é a situacao do buritizeiro (palmeira de buriti) no qual fibras podem ser
extraidas tanto da folha quanto do peciolo (Monteiro et al., 2009b).

2.1.2 Propriedades fisicas e quimicas das fibras vegetais.

As propriedades fisicas das fibras vegetais sdo determinadas principalmente
pela composicdo quimica e fisica, tais como a estrutura das fibras, celulose, angulo
das fibrilas e pelo grau de polimerizacao. A estrutura fisica das fibras vegetais pode
ser modificada usando tratamento alcalino e processos de acetificagdo (Bledzki e
Gassan, 1999). A aplicacdo destas fibras como reforco para materiais compositos
requer uma forte adesdo entre a fibra e a matriz, tradicionais polimeros

termoplasticos e termofixos.

2.1.3 As fibras vegetais e suas composicoes

Segundo Bledzki e Gassan (1999) as condicées climaticas, idade e o
processo de nutricdo digestiva influenciam nao sé a estrutura da fibra vegetal, mas
também na sua composicdo quimica. As fibras vegetais sdo chamadas de
lignocelulésicas por terem constituicdo basica de celulose, hemicelulose, lignina
além de quantidades de pectina, sais inorganicos, substancias nitrogenadas,
corantes naturais, que séo incluidos no que se denomina de fragdo de soluveis. Na

tabela 2.3 veremos a composicao de algumas fibras vegetais:
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Tabela 2.1 — Constituicdo basica de algumas fibras vegetais.
Fonte: (Bledzki e Gassan, 1999).

Algodao Juta Linho Rami Sisal
Celulose 82,7 64,4 64,1 68,6 65,8
Hemicelulose 5,7 12,0 16,7 13,1 12,0
Pectina 5,7 0,2 1,8 1,9 0,8
Lignina - 11,8 2,0 0,6 9,9
Soluvel a agua 1,0 1,1 3,9 5,5 1,2
Cera 0,6 0,5 1,5 0,3 0,3
Agua 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0

Com excecdao do algodao, os componentes das fibras vegetais sao a celulose,
hemicelulose, lignina, pectina, ceras e substancias solUveis em agua. A celulose e a
hemicelulose sdo componentes basicos no que se diz respeito as propriedades
fisicas das fibras.

A celulose (CeH1005)n € um polimero de cadeia longa composto de um sé
monomero (glicose), classificado como polissacarideo ou carboidrato. A celulose é o
componente essencial de todas as plantas e o polimero natural existente em maior
abundancia, possui fortes ligagcdes de hidrogénio, sendo altamente hidrofilica
(Agrawal et a,./ 2000). A unidade elementar da macromolécula da celulose € a
anidro-d-glicose, que contém trés radicais hidroxilas (-OH). Estas hidroxilas formam
ligacbes de hidrogénio dentro das moléculas (intra-moleculares) e € um dos
principais constituintes das paredes celulares das plantas (cerca de 33% do peso da
planta), em combinacdo com a lignina, com hemicelulose e pectina. Foi
primeiramente isolada e caracterizada pelo quimico francés Anselme Payen em
1838 (Bledzki e Gassan, 1999).

MOLECULA DE CELULOSE

Figura 2.2 — Modelo das moléculas interligadas de celulose.
Fonte: (Carvalho et. al., 2009).

A figura 2.2 apresenta modelo das moléculas de celulose que séao
completamente lineares e tem forte tendéncia a formar pontes de hidrogénio inter e
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intramoleculares. Os feixes de moléculas de celulose se agregam na forma de
microfibrilas na qual regides altamente ordenadas (cristalinas) se alternam com
regides menos ordenadas (amorfas). As microfibrilas compdem fibrilas e estas
compdem as fibras celulésicas Como consequéncia dessa estrutura fibrosa, a
celulose possui alta resisténcia a tracdo e € insoluvel a maioria dos solventes
(Carvalho et al., 2009).

Tabela 2.2 — Contetido médio de celulose em plantas.
Fonte: (Carvalho et al., 2009).

Planta % de Celulose
Algodéao 95 -98
Rami 80-90
Bambu 40 - 50
Madeira 40 - 50
Casca de arvores 20 - 30
Musgos 25-30
Bactérias 20 -30

O grau de polimerizacdo mostra, que o comprimento das cadeias de
polimeros varia de acordo com o conteudo médio de celulose tabela 2.2, e estao
diretamente relacionadas com o tipo de fibra natural. As propriedades mecanicas
das fibras vegetais dependem do tipo de celulose, pois cada tipo de celulose tem
sua geometria prépria. O fato de moléculas intercaladas de glicose “girarem” permite
que outra molécula se conecte paralelamente também por pontes de hidrogénio.
Este complexo é como uma folha, plano, o que permite que varios desses se
empilnem também por pontes de hidrogénio. Ao final teremos longos "fios®,
formando uma fibra muito resistente, que da origem a parede celular (Carvalho et.
al., 2009).

Em funcdo do seu maior grau de cristalinidade e seu alto grau de
polimerizacao, a celulose costuma apresentar maior estabilidade aos efeitos da
degradacdo, seja ela mecanica, quimica ou térmica, quando comparada aos
componentes ndo celuldsicos co-formadores das fibras. Produtos naturais como a

celulose, por possuirem moléculas grandes, sdo mais resistentes as tensdes
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mecanicas e térmicas que os compostos formados por moléculas pequenas
(Agrawal et al., 2000).

O termo hemicelulose é utilizado coletivamente para denominar grupos
distintos de polissacarideos constituidos por varios acucares incluindo glicose,
xilose, galactose, arabinose e manose. A hemicelulose é diferente da celulose em
trés importantes aspectos. Em primeiro lugar, ela contém varias unidades de
acucares ja a celulose tem apenas as unidades 1,4-BD-glucopiranose. Em segundo
lugar, apresenta um consideravel grau de ramificacdo de cadeias poliméricas,
enquanto a celulose é um polimero estritamente linear. Em terceiro lugar, o grau de
polimerizacdo é cerca de um décimo a um centésimo daquele encontrado para a
celulose. Normalmente a hemicelulose atua como um elemento de ligacédo entre a
celulose e a lignina, ndo estando diretamente correlacionada a resisténcia e dureza
das fibras. Ao contrario da celulose, os constituintes da hemicelulose diferem de
planta para planta (Agrawal et al., 2000).

A lignina, por sua vez, € uma macromolécula sintetizada por via radicalar a
partir de trés alcoois p-hidroxi-cinamilicos precursores: p-cumarilico, coniferilico e
sinapilico. Polimero complexo de estrutura amorfa, com constituintes aromaticos e
alifaticos, que une as fibras celulésicas formando a parede celular. Fornece
resisténcia a compressao ao tecido celular e as fibras, enrijecendo a parede celular
e protegendo os carboidratos (acUcares) contra danos fisicos e quimicos. Sua
concentracdo nas fibras influéncia a estrutura, as propriedades, a morfologia, a
flexibilidade e a taxa de hidrolise. Fibras com alto teor de lignina sdo de excelente
qualidade e bastante flexiveis (Agrawal et a/ 2000).

Na ultima década, estudos referentes a manipulacédo das vias de biossintese
da lignina tém sido realizados, pois ha enorme interesse dentro do tema devido a
possibilidade de se obter plantas mais adequadas aos processos de deslignificacdo
usados na industria de celulose e papel, bem como a nascente industria de
conversao da biomassa lignificada em etanol (Agrawal et al 2000).

As propriedades mecanicas assim como a composi¢cao das fibras apresentam
variagdes consideraveis em seus valores. Estes fatores contribuem para que em
aplicacbes mais técnicas seja necessaria a modificacdo destas fibras com fins
especificos. Estas modificagdes visam homogeneizar suas propriedades, diminuir a
absorcao de umidade e promover a adesao da fibra com a matriz (Bledzki e Gassan,
1999).
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Esta natureza hidrofilica pode influenciar nas propriedades de adeséo devido
as interagdes interfaciais mais fracas entre a fibra e a matriz, e consequentemente
afetar as propriedades mecanicas do material. Uma forma de melhorar a adesao
entre a fibora e a matriz € através da modificacao superficial da fibra por métodos
fisicos ou quimicos (Bledzki e Gassan, 1999).

Uma projecao para o uso das fibras vegetais sugere que o total do uso na
industria européia alcancou de 50 a 70 mil toneladas em 2005 e mais de 100 mil
toneladas no ano de 2010 (IBGE, 2010).

Desta forma as fibras vegetais sao objeto de estudo mostrando ser importante
para producdo de compdsitos poliméricos € uma alternativa de grande importancia
tecnoldgica por ser uma fonte renovavel, reciclavel, biodegradavel e de baixo custo.

Nesta totalidade as fibras de buriti sdo materiais que possuem ampla
possibilidade de aplicacdo para o desenvolvimento de compdsitos reforcados com
fibras vegetais.

2.1.4 Estrutura fisica das fibras vegetais

Cada fibra-celular individual tem estrutura complexa formada por paredes
celulares que circundam o Iumen. Essas paredes recebem denominacdes
sucessivas da parte externa para interna: primaria, secundaria, e assim por diante.
As paredes sao constituidas de camadas formadas por feixes de microfibrilas que
crescem no vegetal em forma de espiral, com diferentes orienta¢cdes angulares. A
figura 2.3 é a representacdo de uma fibra-celular, a qual pode conter regides de
secao transversal circular, oval ou achatada (Bledzki e Gassan, 1999).

O principal componente das microfibrilas € a celulose, as microfibrilas de
celulose estdo interligadas por uma rede de moléculas de hemicelulose. A rede
celulose-hemicelulose é permeada por pectinas. Outro importante constituinte das
paredes € a lignina, substancia hidrofébica impregnada principalmente nas camadas
préximas a superficie, e que tem fungcao de sustentacao (Bledzki e Gassan, 1999).
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Parede terciaria

Microfibrilas de
celulose cristalina

Fegido amorfa contituida
principalmernite de lignina e
herricelulose

Ldmen

- ,&ngu\o espiral

Parede secundaria

Parede secundaria

Farede primaria

14

Figura 2.3 Representagdo de uma fibra-celular onde estdo presentes as

paredes primarias, secundarias, terciarias, e suas constituicdes, o limen e o angulo

espiral.
Fonte: (Bledzki e Gassan, 1999).

As microfibrilas sdo compostas por micelas as quais sao cristais de moléculas

de celulose na ordem de Angstroms, ordenadas paralelamente em diferentes

estruturas alotropicas. A figura 2.4 esquematiza feixe de microfibrilas, micelas e uma

estrutura cristalina de celulose.

molécula de
celulose

segmentos de
moléculas de
celulose

Figura 2.4 Microfibrilas constituida de porcdes cristalinas, as micelas, que sao

formadas por segmentos de moléculas de
Fonte: (Bledzki e Gassan,1999)

celulose ordenadas.
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Uma unica fibra para os varios tipos de plantas consistem em varias células.
Estas células sdo formadas por microfibrilas cristalinas de celulose Figura 2.4 que
sdo conectadas a uma camada de lignina e hemicelulose.

Segundo Bledzki e Gassan, (1999), o aumento da resisténcia das fibras esta
relacionado com o aumento do teor de celulose e diminuicdo do angulo espiral em
relacdo ao eixo da fibra.

Figura 2.5 modelo de descricdo da rigidez da fibra, regides cristalinas de
alternando com fibras cristalinas (b) angulo espiral em relacédo ao eixo da fibra.

et Fibras
cristalinas

2o\
A

Regides
[ cristalinas

Figura 2.5 — Modelo para descricao da rigidez da fibra (a) Camadas em uma
visualizagdo em 3D, (b) Camadas projetadas em uma exibicao 2D.
Fonte: (Bledzki e Gassan, 1999)

2.1.4 Tratamento das fibras vegetais

A interface é a regido onde ocorre o contato entre os componentes do
compdsito, sendo a transferéncia dos esforgos aplicados a matriz feita através desta
regido. Possiveis acumulos de tensdes, dificuldade de adesdo ou umidade
excessiva também podem influenciar as propriedades mecanicas. A qualidade da
interface pode ser determinada por fatores quimicos e fisicos que, por sua vez,
estdo relacionados com a area da superficie, pureza do reforco, molhabilidade da
matriz e diferencas nas propriedades térmicas e mecanicas dos materiais

constituintes (Bledzki e Gassan, 1999). A interacdo entre os componentes de um
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compoésito da regido interfacial depende do grau de contato (molhabilidade) das
superficies na interface, e das forcas coesivas (adesividade) nesta regiéo.

Os tratamentos fisicos atuam na superficie das fibras, resultando em
mudancas estruturais, que influenciam na ligagdo mecénica com os polimeros.
Métodos fisicos como tratamentos com descarga elétrica corona e plasma, assim
como tratamento térmico e producao de tecidos tramados de fibras tém sido usados
(Bledzki e Gassan, 1999).

Os tratamentos quimicos atuam nao s6 na superficie das fibras, mas podem
alcangar camadas internas das mesmas. Diversos tratamentos s&o descritos tais
como tratamento alcalino, tratamento com isocianeto, acetilacdo, entre outros
(Bledzki e Gassan, 1999 e George et al., 2001). O tratamento de fibras com NaOH é
também chamado de mercerizacdo e é muito utilizado como pré-tratamento ou
revestimento das fibras naturais. Nestes sistemas ocorre a quebra das ligacdes de
hidrogénio que unem as cadeias de celulose, conferindo uma superficie mais rugosa
que auxilia na adesao entre a matriz polimérica e a fibra.

O tratamento com polipropileno modificado com anidrito Maleico (PPAM) os
grupos funcionais anidrido presentes no PPAM sao aptos a interagir fortemente ou
até mesmo reagir com os grupos hidroxilas presentes na superficie das fibras
naturais, enquanto a longa cadeia provinda do PP se difunde na matriz polimérica
apolares, melhorando a adesao na interface fibra/matriz (Bledzki e Gassan, 1999).

Estes agentes de acoplamento sdo adicionados aos compoésitos ou utilizados
em tratamentos na pré-impregnacao das fibras, resultando em alteracbes nas
propriedades dos materiais. Apés a adicao ou tratamento com esses agentes de
acoplamento, a energia da superficie das fibras fica mais proxima a da matriz,
resultando das interacbes de hidrogénio ou formacao de ligacbes covalentes. Isto
resulta em uma maior adesado interfacial, ocasionado um melhor desempenho
mecanico destes materiais (Bledzki e Gassan, 1999).

A qualidade da interface fibra-matriz & significativa para melhor interacéo
entre a fibra vegetal e a matriz polimérica. Estes métodos anteriormente
apresentados podem ser utilizados para otimizar esta interface. A interacdo entre a
matriz polimérica e a interface entre a fibra de buriti foram objeto de investigacéao
deste trabalho.



Revisido Bibliografica 17

2.2 Estudo das fibras lignocelulésicas

Dezenas de fibras lignocelulosicas vém sendo investigadas como reforco
polimérico. Nesta revisao bibliogréafica, a titulo de comparacao foram apresentadas
fibras vegetais com potencial cientifico para o emprego em compdsitos poliméricos,
bem como as caracteristicas necessdrias para a caracterizacdo destas fibras. A
dimensao e a relagao entre o comprimento e o diametro destas fibras sado discutidos
a seguir provando ser um fator determinante na transferéncia de esfor¢co para a

matriz.

2.2.1 Algumas fibras lignocelulésicas e seu potencial como um novo material
utilizado na engenharia

Muitas sdo as utilidades das fibras naturais, uma delas € como material usado
na engenharia, na ultima década uma quantidade consideravel de informacodes
sobre elas vem sendo divulgada em artigos e trabalhos cientificos.

No entanto, alguns pontos sdo relevantes sobre estas propriedades e devem
ser considerados (Bledzki e Gassan, 1999). Segundo Mohanty et. al., (2002), as
propriedades das fibras de uma mesma espécie podem variar consideravelmente.
Isso depende se a fibra é retirada de galhos ou folhas. Por outro lado, as fibras
sintéticas como a fibra de vidro ou de carbono, podem ser produzidas de maneira
uniforme definindo suas propriedades.

Apesar dos inconvenientes, as fibras lignocelulésicas possuem vantagens
sobre as fibras sintéticas, especialmente a de vidro (Wambua et al,. 2003). Segundo
Monteiro et al,. (2009) fibras lignocelulésicas sdo comparativamente mais baratas
leves e ndo-abrasivas para equipamentos de processamento e mais flexiveis, o que
contribui para compa@sitos mais resistentes.

Questdes sociais e ambientais sdo hoje as vantagens mais significativas para
substituicdo de fibras sintética por fibras naturais. Além de resolver parte dos
problemas ambientais a producdo de fibras lignocelulosicas desenvolvem a
economia de regides isoladas de agricultores representando uma importante fonte
de renda para as populacdes locais (Monteiro et. al, 2011). Sendo uma fonte

renovavel, as fibras lignocelulésicas emitem menos CO?2, que as fibras sintéticas
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contribuindo para um menor agravamento do aquecimento global (Monteiro et al,.

2009a).

Uma grande vantagem das fibras lignocelulésicas em relacdo a fibras

sintéticas é que sua densidade é extremamente mais baixa. Isto faz com que estas

fibras quando usadas em reforco de compoésitos sdo mais leves. A tabela (2.3)

apresenta as propriedades de algumas fibras lignocelulésicas e fibras sintéticas

(Monteiro et. al., 2011).

Tabela 2.3 — Propriedades de algumas fibras lignocelulésicas e fibras

sintéticas.

Fonte: (Monteiro et al., 2011).

Fibras Densidade Tensao Médulo de Maximo
o (g/cm?) Maxima Elaﬁgcidade olp
o (MPa) pa) (MPa.cm¥g)

Bambu (Bambusa vulgaris) 1,03 - 0,49 106 - -
Banana (Musa sapientum) 0,67 —-1,50 700 - 800 27 - 32 1194
Buriti (Mauritia flexuosa) 0,63-1,12 129 — 254 - 403
Coco (Cocos nucifera) 1,15-1,52 95 — 220 4-6 191
Algodao (Gossypium M.) 1,51-1,60 287 — 800 6—-13 530
Curaua (Ananas erectifolium) | 0,57 -0,92 | 117 —3000 27 - 80 2193
Linho (Linum esitatissimum) 1,30-1,50 | 344 -1035 26 - 28 496
Juta (Corchorus capsularis) 1,30 — 1,45 393 - 800 13 -27 615
Piassava (Attalea funifera) 1,10-1,45 | 109 -1750 5-6 1591
Abacaxi (Ananas comoscus) 1,44-156 | 362- 1627 35-83 1130
Rami (Boehmeria nivea) 1,5 400 — 1620 61-128 1080
Sisal (Agave sisalana) 1,26 — 1,50 287 - 913 9-28 725
Madeira macia 0,46 —-1,50 | 112-1000 11 -40 2174
Vidro 2,50 -2,58 | 2000 - 3450 70-73 1380
Carbono 1,78 -1,81 | 2500 — 6350 230 - 400 3567
Aramida 1,44 3000 - 4100 63 — 131 2847

Algumas destas fibras lignocelulésicas sdo bem conhecidas e comuns (Juta,

Algodao, linho, madeira, sisal e coco), outras sdo conhecidas, porém pouco usadas

(rami, abacaxi, banana e bambu) e outras relativamente desconhecidas (curaud,
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piacava, bagaco de cana e buriti). Nesta tabela, também é comparada a densidade

de trés fibras sintéticas (vidro, carbono e aramida).

ao maxima (MPa)

Tens

Figura 2.6 — Resisténcia a tracao através da estatistica de Weibull sendo (a)
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sisal, (b) rami, (c) curaua, (d) juta, (e) Bambu, (f) coco, (g) piacava e (h) buriti.
Fonte: Monteiro et al., (2011)
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Alguns trabalhos recentes mostram uma relagéo inversa entre a resisténcia a
tracao e o diametro equivalente, figura 2.6 mostra a resisténcia a tragao através da
estatistica de Weibull sendo (a) sisal (Monteiro et al., 2010), (b) rami (Margem et al.,
2010), (c) curaua (Ferreira et al., 2009), (d) juta (Bevitori et al., 2010), (e) Bambu
(Costa et al., 2010), (f) coco (Santafe et al., 2009), (g) piacava (Nascimento et al.,
2010) e (h) buriti (Portela et al., 2010).

Estas relacdes presentes em todos os trabalhos mostram que didmetros mais
finos apresentam uma resisténcia relativamente alta. Segundo Monteiro et. al.,
(2011) o ponto de maior destaque nesta figura 2.6 sdo os menores intervalos de
didmetro do Rami, Curaua e piacava que atingiram valores de resisténcia a tracao
acima de 1000 MPa.

Estas nove fibras lignocelulésicas mostram através deste comportamento
defeitos associadas a falhas apresentadas ao longo da estrutura das fibras. Um
ponto importante citado por Monteiro et al,. (2011) e a dificuldade de obter
naturalmente diametros menores devido ao processo artesanal para obtencao
destas fibras. No entanto, os resultados experimentais obtidos por algumas fibras,
como sisal, rami, curaua e piacava apresentam valores acima de 1000 MPa.

A maioria das ligas metalicas, materiais ceramicos e poliméricos possuem
resisténcia a tracao abaixo deste nivel de 1000 MPa. Desta forma através de uma
relacao simples, uma equacao hiperbdlica Equacao 1 proposta pelo autor obteve um
valor teérico que deve ter o diametro para que as fibras lignocelulésicas estudadas
atingirem 1000 MPa de resisténcia a tracdao (Monteiro et al,. 2011).

A
O'Id-l-B (1)

Onde ¢ é a tensdo d didmetro e A e B constantes. Além disso, os diametros
extrapolados equivalentes de juta, bambu, buriti, coco e banana na tabela 2.4 sédo
obtidos pelo corte artesanal, ou encontrados na natureza.
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Tabela 2.4 — Relagéo hiperbélica do diametro e tensdo maxima obtendo um
didmetro equivalente para uma tensao de 1000MPa.
Fonte: (Monteiro et al., 2011)

A B (MPa) | Coeficiente | Tensao de 1000 MPa -
(MPa.mm) de ajuste Diametro associado

(R?) (mm)
Sisal 39 209 0,93 0,049
Rami 21 389 0,88 0,034
Curaua 67 -196 0,95 0,056
Juta 19 -64 0,99 0,018
Bambu 54 49 0,98 0,057
Coco 13 68 0,74 0,014
Piacava 620 -349 0,92 0,046
Buriti 96 15 0,99 0,097
Banana 24 17 0,98 0,097

Em seu trabalho Monteiro et al., (2011), destaca as fibras lignocelulésicas
como um bom reforco em matrizes poliméricas para utilizagdo na industria
automobilistica. Além de vantagens importantes e praticas, tais como menor
densidade e o baixo custo, foi demonstrado que a forca de tracdo e comparada a de
ligas metalicas através de selegéo de fibras com menores didmetros.

A motivacdo por pesquisas de fibras lignocelulésicas como materiais de
engenharia nas ultimas décadas mostraram beneficios ambientais, econdmicos e
sociais. A selecao de fibras com menores didmetros mostram materiais com
menores defeitos e tdo resistentes como algumas ligas metélicas. Estas
propriedades serdo objeto de novos estudos (Monteiro et al., 2011).

Através dos estudos verificados anteriormente (Monteiro et al, 2011) fica
evidente o potencial destas fibras lignocelulésicas e da necessidade de se observar

as propriedades mecanicas de fibras com diametros cada vez menores.

2.3 O Buriti

O buriti (Mauritia flexuosa) € uma planta tipicamente da floresta Amazoénica e
cerrado e é considerada uma das palmeiras mais abundantes do pais. Ocorrem em

toda a Amazonia, Brasil Central, Bahia, Ceara, Maranhdo, Minas Gerais, Piaui e Sao



Revisido Bibliografica 22

Paulo nas areas baixas de florestas abertas e fechadas, sobre solos mal drenados,
brejosos ou inundados (Saraiva, 2009).

Palmeira de porte elegante, figura 2.7 com estipe ereto de até 35 m de altura,
apresenta folhas grandes, dispostas em leque. Flores em longos cachos de até 3 m
de comprimento, de coloracdo amarelada, surgem de dezembro a abril. Seu fruto
tem aparéncia de uma elipséide, castanho-avermelhado, de superficie revestida por
escamas brilhantes. Polpa marcadamente amarela. Semente oval dura e améndoa
comestivel. Frutifica de dezembro a junho.

Figura 2.7 — Palmeira de buriti.
Fonte: (Lorenzi et al., 2004)

Segundo (Saraiva, 2009) os buritizais sdo reconhecidos pela populagéo local
do nordeste por sua importancia como fonte de alimento, abrigo e renda e pelo uso
multiplo de praticamente todas as suas partes. Os buritizais tém um papel
fundamental no equilibrio dos ecossistemas locais, por possuirem caracteristicas
singulares de contribuir para manter a umidade do solo e dos corpos hidricos,
principalmente nas épocas secas. Ajudam também a reter o assoreamento dos rios

e servem como local de habitat, abrigo e fonte de alimento para uma ampla
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diversidade de fauna associada. No saber local nordestino, onde ha buritis ha agua.
Utilizando-se deste mesmo principio, onde se extinguem os buritizeiros ha visivel
diminuicao na oferta hidrica, por causa da destruicao do seu habitat (Saraiva, 2006).

O IBGE (2010) nao traz dados nacionais atuais sobre a producao da polpa e
6leo de buriti, e a fibra retirada das folhas novas € considerada o seu maior uso, com
producédo anual de cerca de 500 toneladas e valor de comercializagdo da ordem de
R$ 1,15 milhdo de reais. Os maiores produtores de fibra sdo o Para, Maranhéao e
Bahia, sendo que a Mesorregidao dos Lencdéis Maranhenses é responsavel por 27,8%
da producéo nacional.

O crescimento na producao de fibra de Buriti € representado na figura 2.8
segundo dados do IBGE (2010) através da quantidade produzida na extracao
vegetal por tipo de produto extrativo. Observa-se também que em 2004, ha um
aumento da oferta no mercado da fibra de buriti proveniente do estado do Maranhao,
que passa a fornecer cinco vezes mais que no periodo anterior, repercutindo no

aumento nacional da producéo (Afonso, 2008).
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Figura 2.8 — Quantidade produzida na extracao vegetal por tipo de produto
extrativo, producao de fibra de buriti no Brasil, 2000 a 2009 (IBGE, 2010).

Fonte: (IBGE, 2010)

Ao levantar perspectivas futuras para a cadeia de valor do buriti, com base na
analise dos seus componentes (funcdes) basicos, operadores e organismos
reguladores, (Afonso, 2008) coloca que a desinformacdo quanto aos aspectos
ecoldgicos e de manejo e a falta de organizacédo social sdo os principais problemas
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na extracao de produtos da palmeira de Buriti, isso esta levando a um desequilibrio
ambiental e destruindo uma grande parte dos buritizeiros.

2.3.1 Aspectos cientificos das fibras de buriti

Poucos estudos mostram o potencial de reforco da fibra de buriti, abordando a
possibilidade de substituicdo das fibras sintéticas. Santos et al., (2008)a, investigou
a caracterizagdao microestrutural e mecanica da fibra de buriti para utilizagcdo como
reforco em compadsitos polimeéricos. Obteve valores de resisténcia a tracdo de 684
MPa e Modulo de Elasticidade de 36,26 GPa que sao préximos dos valores
encontrados em outras fibras como mostrado na tabela 2.5.

A fibra de buriti apresentou densidade inferior a densidade da agua 0,770
g/cm® o que resultou em valores especificos de resisténcia e médulo sob tragdo
tabela 2.5. Estes valores estdo coerentes com os citados por Mueller et al., (2003),
para fibras de Juta, fibras de linho, fibras de sisal. Os valores encontrados por
Santos et al (2008)a, obtidos nos ensaios de tracdo, assim como os valores
especificos, estdo coerentes com os encontrados na literatura para fibras vegetais

mais utilizadas como reforco em compésitos.

Tabela 2.5 — Valores de ensaio de tracdo, assim como valores especificos,
encontrados na literatura para fibras de buriti.
Fonte: Santos et al,. (2008)a.

Buriti
Resisténcia a tracao (MPa) 684
Médulo elastico (GPa) 36,26
Resisténcia especifica 97,7
Médulo especifico 5,18

Em um de seus trabalhos Santos et al, (2008)b investigou o tratamento
quimico nas propriedades de impacto em compédsitos com fibras de buriti. O
tratamento quimico das fibras vegetais como citado anteriormente, ajuda a remover
impurezas como ceras, pectina, sais minerais e algumas hemiceluloses. O

tratamento alcalino utilizando 10% de hidréxido de Sédio modificou as propriedades
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de impacto dos compoésitos de buriti em resina poliéster investigado em dois tempos
de tratamento em solugao NaOH (40 e 80) minutos.

Na figura 2.9 (a e b) observa-se a mudanga na morfologia da superficie da
fibra apds o tratamento alcalino. Na figura 2.9 (a) antes do tratamento encontram-se
muitas particulas soltas na superficie da fibra, as quais podem tornar dificil a adeséo
com a matriz polimérica, influenciando de modo negativo nas propriedades
mecanicas do compdsito. Na figura 2.9 (b) apds o tratamento a mesma se encontra
livre de particulas soltas podendo oferecer mais acessibilidade a matriz de resina de
poliéster Santos et al (2008)b.

Os resultados obtidos por Santos et al (2008)b, ap6s ensaio de impacto
indicam que o tratamento quimico em solucdo alcalina dado aos compdsitos tratados
por (40 e 80) minutos, garantiu uma menor variagao nas propriedades, desta forma o
tratamento feito em um periodo de tempo maior que (80 minutos), melhorou de
forma significativa a interface fibra/matriz dando ao compdésito melhor resultado de
resisténcia ao impacto e energia absorvida.

Figura 2.9 — Superficie das fibras de buriti (a) Fibras antes do tratamento

alcalino (b) fibra ap6s tratamento alcalino.
Fonte: (Santos et al,. 2008b)

Assim as propriedades mecéanicas, morfologia da superficie e a microestrutura
das fibras de buriti apresentam valores semelhantes aos encontrados na literatura
para outras fibras vegetais. Os valores especificos obtidos para as fibras de buriti
sdo interessantes e justificam um aprofundamento nas pesquisas, como sera

discutido na presente tese.
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2.4 Polimeros

A palavra polimero origina-se do grego poli (muitos) e mero (unidade de
repeticdo). Assim, um polimero é uma macromolécula composta por muitas
(dezenas de milhares) de unidades de repeticdo denominadas meros, ligados por
ligacdo covalente. A matéria-prima para a producao de um polimero é o monémero,
isto €, uma molécula com uma (mono) unidade de repeticao (Canevarolo, 2002).

No entanto, para melhor compreensao da relacao entre suas caracteristicas e
o efeito sobre o desempenho dos materiais compostos por polimeros, quando
empregados na obtencao de materiais poliméricos, sera abordada a classificacao de
Callister (2002) quanto a estrutura molecular e quanto a sua resposta mecénica a
temperaturas elevadas, ou seja, quanto ao comportamento térmico.

Polimeros Termoplasticos sob efeito de temperatura e pressdo, amolecem
assumindo a forma do molde. Nova alteracdo de temperatura e pressao reinicia o
processo, sendo, portanto, reciclaveis. Em nivel molecular, a medida que a
temperatura é elevada, as forcas de ligacao secundarias sao diminuidas (devido ao
aumento do movimento molecular), de modo tal que o movimento relativo de cadeias
adjacentes é facilitado quando uma tensdo € aplicada. Os termoplasticos sao
relativamente moles e ducteis e compdem-se da maioria dos polimeros lineares e
aqueles que possuem algumas estruturas ramificadas com cadeias flexiveis (Mano,
2000). Ex: PE, PP, PVC, etc.

Polimeros Termofixos ou termorrigidos, sob efeito de temperatura e pressao,
amolecem assumindo a forma do molde. Nova alteracdo de temperatura e presséo
nao faz efeito algum, tornando-os materiais insoluveis, infusiveis e nao-reciclaveis.
Durante o tratamento térmico inicial, ligacdes cruzadas covalentes sdo formadas
entre cadeias moleculares adjacentes; essas ligacdes prendem as cadeias entre si
para resistir aos movimentos vibracionais e rotacionais da cadeia a temperaturas
elevadas, sendo que o rompimento destas ligacbes sé ocorrera sob temperatura
muito elevadas. Os polimeros termofixos sdo geralmente mais duros, mais fortes e
mais frageis do que os termoplasticos, e possuem melhor estabilidade dimensional
(Mano, 2000) . Ex: Baquelite (resina de fenol-formaldeido), ep6xi (araldite), algumas
resinas de poliéster, etc.

O presente trabalho utilizou resina polimérica epdxi e poliéster para confeccao
de compasitos.
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Os produtos confeccionados a partir da resinas poliéster constituem o grupo
de polimeros termofixos, sdo os mais utilizados na industria devido a sua grande
versatilidade e boas propriedades mecanicas, a um custo relativamente baixo. Essas
resinas apresentam ainda boa estabilidade dimensional e sdao de facil manuseio
(Mallick, 1993).

Segundo Rosato & Rosato, 2004 as Caracteristicas e Limitacdes das Resinas
Termorrigidas epéxi e poliéster sao:

Resina Epéxi apresenta como caracteristica: Excelente propriedade em
compositos, muito boa resisténcia quimica, boas propriedades elétricas e térmicas e
baixa contracdo na cura. Limitacées: longos ciclos de cura melhores propriedades
obtidas em altas temperaturas de cura.

Resina Poliéster apresenta como caracteristica: amplamente utilizada, facil
uso, cura a temperatura ambiente, Otimas propriedades em compdésitos, boa
resisténcia quimica, boas propriedades elétricas. Limitacdes: emissdo de estireno,
contracdo durante a cura e inflamavel.

A resina ep0xi liquida é muito utilizada em laminados de fibra sintéticas como
o de vidro, carbono e kevlar e também com naturais como juta, sisal, algodao, etc.
Devido a sua alta resisténcia mecéanica e quimica, ela é utilizada em laminados
especiais onde as resinas convencionais de laminagdo, como o0s poliésteres
insaturados, nao atendem o necessario. Sao muito utilizados em tubulagées,
tanques, aeronaves, embarcagodes, veiculos de alta performance, artigos esportivos,

revestimentos especiais, entre outras (Bledzki e Gassan, 1999).

2.5 Compdsitos

O mercado dos materiais compositos tem crescido de forma constante nas
ultima década e, hoje, inclui diversas aplicagcdes aeroespaciais, biomédicas, na
indastria automobilistica, bem como na infra-estrutura civil. Nestes e em varios
outros setores, muitos profissionais tém sentido a necessidade de conceber
produtos com estes novos materiais (Levy Neto e Pardini, 2006).

Embora a associacdo do termo compoésito esteja ligada as chamadas
tecnologias de ponta, nas quais pecas e dispositivos oriundos desse material séo
empregados em componentes utilizados em satélites, aeronaves, helicopteros,

implantes ortopédicos, odontolégicos biocompativeis, veiculos de Férmula 1,
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plataformas maritimas, plataformas de petréleo, pontes, telescépios, instrumentos
musicais e estruturas inteligentes em geral, a origem desta importante classe de
materiais remonta a incontaveis milhares de anos, uma vez que madeiras, 0SS0S e
tecidos musculares sdo exemplos notaveis em termos de eficiéncia estrutural dos
chamados compadsitos naturais (Hull ef al., 1996). Nestes materiais também pode-se
distinguir uma fase de reforco, normalmente na forma filamentar, e outra aglutinante
(a matriz), a qual permite que os esforgos transfiram ao longo de todo compésito
trabalhando de forma integrada.

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

E importante ressaltar que como definicdo de uma forma geral de materiais
compositos, ela € bem clara no entanto é importante ressaltar que os componentes
aparecem em escala macroscépica no compésito. Isso para poder diferenciar das
ligas, por exemplo, nas quais sdo combinados diferentes materiais, como o
manganés no aco; no entanto, em escala atdmica. J& nos materiais compositos, a
escala de dimensdes das inclusbes é tipicamente da ordem de um micrometro ou
maior. Outra definicdo € que um material compdésito é formado pela unido de dois
materiais de naturezas diferentes, resultando em um material de desempenho
superior aquela de seus componentes tomados separadamente. O material
resultante € um arranjo de fibras, continuas ou nado, de um material resistente
(reforco) que sao impregnados em uma matriz de resisténcia mecanica inferior as
fibras. No entanto este conceito permite ao profissional da area, até determinado
ponto, criar um novo material, enfatizando determinadas caracteristicas desejaveis,
engquanto minimizar outras indesejaveis, por meio de combinacdo de componentes.
Desta forma, uma gama de aspectos de comportamento do material pode ser
manipulada no projeto em questdo, como: Resisténcia estatica, fadiga, rigidez,
resisténcia a corrosao, resisténcia a abrasdo, reducao de peso, capacidade de
trabalho a alta e baixa temperatura, isolamento ou condutividade térmica, elétrica ou
acustica, dureza, ductilidade e aparéncia estética (Levy Neto e Pardini, 2006).

O material compdsito tem como caracteristica basica dois tipos de fases: a
matriz que tem a finalidade de proteger sua estrutura e as outras fases contra a acao

do meio ambiente e, particularmente, corrosao e abrasao, e o refor¢co que altera as
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propriedades da matriz, podendo proporcionar uma maior resisténcia (Bledzki e
Gassan, 1999 & Broutman, 1990).

Para obter caracteristicas desejaveis dos materiais compdsitos dois ou mais
materiais sdo combinados. O compésito de fibra de vidro em matriz polimérica é um
exemplo tipico. A fibra de vidro confere resisténcia mecéanica, enquanto a matriz
polimérica é responsavel pela flexibilidade do compaésito. Na verdade, a matriz pode
ser polimérica, metalica ou cerdmica. O mesmo vale para o refor¢o, que pode estar
na forma de dispersdo de particulas, fibras, bastonetes, laminas ou plaquetas
(Jones, 1994; Ratnam et al, 2008).

Outra caracteristica marcante dos compésitos é a sua versatilidade quanto ao
largo espectro de propriedades fisicas, quimicas e mecanicas que podem ser
obtidas, pela combinacdo de diferentes tipos de matriz e pelas varias opcdes de
reforco. O limite de combinagdes para a obtencdo de um compdésito tende ao infinito
da imaginacao (Levy Neto e Pardini, 2006).

Em virtude do exposto, tais estudos mostram uma diversificacdo de conceitos
aliado a adocado de um critério mais abrangente, sendo assim os compoésitos
constituem uma classe heterogénea, multifasica, sendo polimero ou nao. Muito
embora as caracteristicas dos compdsitos possam variar significativamente em
funcao do tipo de aplicagcdo a que se destinam, pelo que foi visto os conceitos se

completam e ndo se contradizem.

2.5.1 Compadsitos Poliméricos

Segundo (Aquino 2005) os compdsitos poliméricos sao classificados segundo
sua formacao em fase continua (matriz) que é reforcada por uma fase descontinua
(fibras), essa se agrega fisico-quimicamente apés um processo de crosslinking,
termo usado no campo sintético da ciéncia dos polimeros, geralmente ligacoes
transversais promovem uma diferenca nas propriedades fisicas dos polimeros,
formando crosslinking polimérico (cura). Normalmente a fase descontinua é formada
por fibra de vidro natural lignocelulésica ou de origem animal dependendo da sua
aplicagéo.

Os compésitos de matriz polimérica dividem-se em termorrigidos (epoxi,
poliamida, poliéster) e termoplasticos (poli-éter-cetona, poli-sulfona, poliéterimida)
reforgados com fibra de vidro, carbono, aramida (klevar) ou boro.
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Os compésitos poliméricos para aplicagdes de engenharia principalmente, os
feitos com resina epdxi devido a baixa retragdo durante a cura, sdo excelente na
adesdo a uma variedade de superficies, boa estabilidade dimensional, baixa
absorcao de umidade, boas propriedades térmicas e elétricas, excelente resisténcia
quimica e a intempéries com alta relagcao resisténcia/peso (Jones, 1994).

Os compdsitos poliméricos apresentam um baixo peso especifico. Tornando
viavel sua utilizacao na industria aeroespacial, onde fibras de carbono, boro, quartzo
apresentam aos projetistas propriedades de melhoria nos projetos estruturais,
permitindo, assim, maior desempenho em vdo de aeronaves e veiculos de reentrada
(Hull et. al., 1996).

Com uma grande gama de utilizacbes e combinagdes de polimeros de
elevado desempenho com fibras ceramicas ou poliméricas de elevado Médulo de
Elasticidade e resisténcia mecéanica os compdsitos poliméricos apresentam solucoes
para quase todo tipo de problema e uma excelente resisténcia mecénica, o que
possibilita a sua utilizacgdo em aplicagdbes no setor de aeronautica, naval,
automobilistico e outras (Monteiro et al., 2008).

2.5 Fibras vegetais como refor¢co polimérico

O reforco de polimeros com fibras € o método mais comum e mais simples de
se desenvolver um novo material. O preco das fibras sintéticas, a crise de energia e
a necessidade de serem utilizados recursos renovaveis e nao poluentes, tém levado
0s pesquisadores a optarem pelo uso de fibras vegetais em substituicdo as fibras
tradicionais (Agopyan et al., 2005).

O interesse na utilizacdo de fibras lignocelulésicas como reforco em
compoésitos de matrizes termofixa e/ou termoplastica. Esses compdsitos séo
chamados de materiais amigos do ambiente, e apresentam como vantagens ser um
material renovavel, biodegradavel, de baixo custo, baixa densidade, apresentar
isolamento térmico e acustico, ndo abrasivel e nao afetar a salude (Savastano et al.,
2000) e sao uma matéria-prima harménica com o meio ambiente e apresentam
como limitagdes de sua utilizagao ter natureza hidrofilica e baixa resisténcia térmica.

Porém esses compdésitos podem ser aplicados em diversas areas, desde as
industrias automotivas, embalagens até construcao civil.

A importancia dessas fibras ocorre devido ao alto teor de celulose que elas

possuem, pois a celulose é o mais abundante dos polimeros de ocorréncia natural e
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tem grande importancia tecnolégica. Podem sofrer modificagcbes quimicas e ter
varios derivados com importancia industrial (Navarro et al., 2001) é importante na
resisténcia a tragcdo, insoluvel na maioria dos solventes. Possui alto grau de
cristalinidade, e eventuais degradacdes das cadeias de celulose levam a uma pior
atuacao como agente de reforco em materiais compdésitos.

As fibras naturais apresentam menores propriedades mecéanicas que as fibras
de vidro, porém suas propriedades especificas sao equivalentes (Cantero et al.,
2003). Elas apresentam elevada razdo de aspecto e eficiente transferéncia de
tensbes e dao um incremento acentuado nas propriedades mecanicas dos
compasitos.

Feixes de moléculas de celulose podem estar agrupados tridimensionalmente
formando regides de ordenacdo cristalina elevada que se agregam na forma de
cristalitos envolta em regides menos ordenadas (regibes amorfas), unidas em
microfibrilas com cerca de 10 a 25 nandmetros de diametros. Essa alta cristalinidade
contribui para a insolubilidade e pouca reatividade da celulose (Jones, 1994).

Mohanty et. al., (2004) usando fibra de canhamo em biocompédsito com matriz
termoplastica observaram que a presenca de cera na superficie da fibra contribuia
para a ineficiente unido entre a fibra e a matriz, sendo necessério tratamento na
superficie da fibra para melhorar a adesao fibra-matriz resultando biocompédsito com
superior desempenho.

A principal desvantagem de fibras celul6sicas como reforco de termoplasto
ocorre devido a alta percentagem de grupos hidroxilas, consequentemente a alta
polaridade, e baixo teor de lignina sendo necessarias modificacbes para serem
utilizadas combinando com o polimero ndo polar (Bhattacharya et. al. 2003). Essa
polaridade é vantajosa em matrizes termofixas de natureza polar. O efeito do
tratamento quimico na superficie da fibra reduz a absorcdo de umidade, pois
aumenta a hidrofobicidade da superficie devido a ligacdes de longas cadeias de
hidrocarbonetos. As adicoes desses agentes penetram na parede celular através
dos poros superficiais depositando-se na regido interfibrilar restringindo a entrada de
agua.

As propriedades dos compdésitos usando como reforgo fibras vegetais sao
influenciadas pelas propriedades de cada um dos componentes. A efetiva interacao
entre os componentes € importante para as propriedades mecéanicas dos
compositos. No caso dos compésitos, polipropileno e fibras vegetais, a
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incompatibilidade entre os constituintes influencia no grau de dispersao da fibra na
matriz e na completa homogeneidade da estrutura do compésito, deixando o
compésito vulneravel ao ataque ambiental, enfraquecendo e reduzindo o ciclo de
vida (Mohanty et. al., 2004).

A melhor combinacado das propriedades mecanicas dos compdésitos € obtida
quando as fibras estdo orientadas na direcao longitudinal, com distribuicao uniforme
e com a maxima fragéo volumétrica alcancada (Silva et al., 2002).

Neagu et al., (2005), citam que as fibras de madeira tém alto potencial para
reforco em plastico, a polpa industrializada para papel produz enorme quantidade de
fibras primarias, uma pequena fracao dessas fibras pode ser usada como material
de reforco para compdsito a um baixo custo por peso, devido a elevada razdo de
aspecto que essas fibras apresentam.

Colom et al., (2003), no estudo de compésito de fibras lignoceluldsicas e
termoplasticos como polietileno de alta densidade (PEAD), citam que as fibras
necessitam serem modificados para ocorrer uma forte interacao interfacial e obter
melhores propriedades mecanicas do compdsito, especialmente nos ensaios de
tracdo, impacto e elongacdo, o mesmo ocorrendo com o compdsito de fibra de
banana e matriz termofixa tipo de poliéster, neste caso ocorre a retirada de
substancias superficiais, como ceras.

A tenacidade de compésitos reforcados com fibras curtas pode ser
influenciada por varios fatores tais como as propriedades intrinsecas da matriz, da
fracdo volumétrica da fibra e da adesdo interfacial, além disso, depende da
temperatura e velocidade de ensaio realizado (Hristov et. al., 2004).

As propriedades dos compdésitos sao influenciadas pelas propriedades das
fibras, e as propriedades das fibras naturais sdo influenciadas pelas condicées de
desenvolvimento e processamento. E, no entanto, muito dificil se obter propriedades
mecanicas constantes para as fibras vegetais, depois de repetidos testes (Wambua
et al., 2003).

Caraschi (2002) trabalhando com polipropileno e pé de madeira, cita que a
alta cristalinidade e a alta massa molecular da celulose s&o favoraveis na
contribuicdo da fragil interacdo quimica entre as duas fases, entretanto, € necessario
um tratamento na fibra, para uma melhor interacdo entre a celulose e a matriz, ou o

uso de um agente de acoplamento.
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A é&rea de contato entre os componentes do compdésito € a regido chamada
interface, que atua transferindo a carga recebida pela matriz para o reforgo fibroso.
Como cada fibra forma uma interface individual com a matriz, a area interfacial é
muito larga. As ligacdes interfaciais s&o resultado da boa molhabilidade da fibra pela
matriz, assim como a formacgéao de ligacdes quimicas entre as fibras e a superficie da
matriz (Jayaraman, 2003).

A propriedade da interface € Unica para cada sistema fibra-matriz. A adesao
entre a fibra e matriz pode ser atribuida a alguns fatores: adsorcdo e umidade,
adesao mecanica, interdifusdo, atracdo eletrostatica e as ligacdées quimicas. A forca
final de ligacdo reflete alguma reagdo quimica ocorrida entre as fibras, entre as
fibras e o agente de acoplamento e entre a fibra e a resina, durante o processo (Rot
et al., 2001).

Wambua et al., (2003), estudando algumas fibras vegetais, como coco, sisal,
juta, abacaxi e linho, para substituicAo das fibras de vidro como reforco de
termoplasto, cita que a resisténcia a tracdo aumentou com o aumento da fracao
volumétrica de fibra, tendo o coco apresentado o menor valor de propriedade
mecanica nos ensaios realizados e o linho o maior desempenho.

Dessa forma, a estrutura interna dos compdsitos e a sua interacéo, a qual por
sua vez, é funcao da aderéncia entre a fibra e matriz, influem de forma significativa
no seu desempenho e na sua durabilidade. A maior aderéncia pode ser conseguida
através da melhora do desempenho da zona de transicao entre as fibras e a matriz,
fazendo com que as duas fases trabalhem solidariamente.

2.7 Tratamento de polimeros com irradiacao

O desenvolvimento de métodos para as modificacbes controlaveis do
polimero e fibras naturais alterando suas propriedades fisico-quimicas, mecanicas,
de barreira, 6pticas e de outras propriedades é uma das areas mais importantes da
tecnologia investigativa moderna. Uma abordagem promissora para a alteracdo das
propriedades dos materiais é baseadas no tratamento com radiacdo ionizante,
particularmente, a irradiagéo de feixe de elétrons (Rocha et al., 2010).

Airradiacao de feixe de elétrons foi aplicada de maneira eficiente para
modificar as propriedades dos polimeros usados em diversas aplicacbes. Na
industria de embalagens flexiveis, os fabricantes aplicam especificas doses de
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radiacao de feixe de elétrons para promover a reticulacdo e cisdo das cadeias
poliméricas para melhorar as propriedades mecanicas do material (Lyons et al.,
1993).

A relativa facilidade do processo de radiacao, a eficiéncia para modificar as
propriedades de materiais € a extensdao dessas alterac6es tem motivado varios
pesquisadores a estudar o efeito da radiagdo ionizante em embalagens plasticas de
alimentos (Lyons et al., 1993).

Estudos feitos sobre o efeito da radiacdo ionizante, especificamente da
radiacdo gama em madeira, passaram a ser experimentados na década de 70.
Foram observadas mudancas significativas nos materiais ap6s o tratamento com
irradiacdo um deles modificou a composicdo de celulose e lignina da madeira,
permitindo a observacdao de consideraveis mudancas nas propriedades dos
materiais e extensas oportunidades para a realizagdo de futuras pesquisas neste
segmento (Freitag e Morrell, 1998).

A aplicagao da radiacdo gama tem fundamental importancia nas alteragoes
das propriedades fisicas, mecéanicas e quimicas de espécies de vegetais. A energia
pode penetrar no vegetal e iniciar uma série de reacdes de polimerizacao,
reticulacdo e oxidacdo, alterando as caracteristicas dos compostos quimicos
presentes nas enzimas, como por exemplo, da celulose e lignina. Estas variacdes
dependem principalmente da dose aplicada e das espécies irradiadas (Rosario et al,
2006).

Por outro lado, a radiagdo ionizante também pode afetar os materiais
poliméricos levando a uma producao de radicais livres. Estes radicais livres podem
levar a degradacdao e fendbmenos, como a liberacdo de gases, descoloracao,
alteracdes nas propriedades mecanicas, térmicas de barreira e de degradacao e de
lixiviagado de aditivos de polimeros em solventes (Rosario et al, 2006; Riganakos et
al., 1999).

2.8 Proposta técnica a ser resolvida

Com a finalidade de diversificar as pesquisas relacionadas a fabricacdo de
novos compositos reforgcados com fibras naturais, visando atender as necessidades
econdmicas, ambientais e sociais, esta tese de doutorado busca melhorar o
desempenho dos compésitos com o efetivo refor¢co da fibra de buriti. Desta forma
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espera-se abrir possiveis futuras aplicacdes deste material na engenharia, assunto
este pouco pesquisado no cenario mundial.

Com proposito de obter informagdes sobre o desenvolvimento de compdsitos
poliméricos com fibras de buriti, a presente tese obteve poucas informacdes na
literatura, tornando o presente tema da tese de relevante originalidade. Devido a
potencialidade desta fibra, trata-se de um tema que necessita de pesquisa. Pois a
Unicamp e a UENF sao as pioneiras na pesquisa cientifica do buriti.

Desta forma, a proposta foi investigar a influéncia da fibra de buriti em matriz
polimérica e dos parametros empregados no processo de fabricacdo. Através da
aplicagdo de métodos cientificos em ensaios de tragdao, Weibull, Pullout, 1zod,
Charpy, Flexdao, DSC, caracterizagao morfolégica, outros. Obtendo uma estrutura
mais uniforme; maior resisténcia a ruptura dos compdsitos, maior reducdo das

tensdes residuais e diminuigdo da porosidade.
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CAPITULO 3: MATERIAIS E METODOS

3.1 Equipamentos e materiais utilizados

3.2 Matéria- Prima

Os produtos primarios que se constituiram na matéria prima para a producao
dos compésitos foram:
o Fibra de buriti para incorporagao;
o Como Matrizes: Resina Poliéster insaturada ortoftalica e Resina epoxi
(éter diglicidilico do bisfenol);
o Como catalisador: Base de metil-etil cetona, para a resina poliéster e

trietileno tetramina para a resina epoxi.
3.2.1 A Fibra de Buriti
As fibras de buriti utilizadas neste trabalho foram extraidas de peciolos da

palmeira, adquiridas diretamente do estado do Para, da sua capital, Belém no
mercado ver-o-peso e do entorno na cidade de Abaetetuba, (Pa).

Figura 3.1 — (a) Palmeira buriti, (b) peciolos e (c) fibras extraidas.

A figura 3.1 mostra através de uma seta a localizacdo do peciolo na palmeira

de buriti de onde sé@o extraidas as fibras utilizadas na presente tese.
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Do lote adquirido realizou-se uma classificacdo em relagdo ao diametro,

comprimento e caracterizagao fisico-quimica da fibra.

3.2.2 Caracterizacao Dimensional da fibra de Buriti

Para a caracterizacdo dimensional da fibra de buriti foram retiradas
aleatoriamente 100 fibras seus didmetros foram medidos em um projetor de perfil
modelo 6C, disponivel no LAMAV/UENF, mostrado na figura 3.2. As medidas de
didmetro foram realizadas em cinco posi¢des ao longo da fibra. Em cada posigéo foi
obtida uma segunda medida girando a fibra em 90 graus e considerando-se a média
das duas medidas nesta posigao. Este procedimento foi adotado devido ao fato da
secao reta da fibra ndo ser perfeitamente circular. Ou seja, em toda fibra
lignoceluldsica existe uma excentricidade no didametro. Com base nestas medidas de
didmetro e comprimento das 100 fibras, foi realizada uma andlise estatistica com

elaboragao de histograma de distribuicdo dimensional e célculo dos diametros.

< i

Figura 3.2 — Projetor de perfil Nikon, utilizado para medir os didmetros das
fibras de Buriti LAMAV/UENF-.
Fonte: LAMAV.
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3.2.3 Determinacao da densidade da fibra

Com base nas dimensdes obtidas com projetor de perfil, a densidade da fibra
de Buriti foi determinada pela relagao:

M
P=y
Equacéo (2)
Onde:
= Densidade (g/cm®);
M = Massa do corpo de prova (g);

V = volume do corpo de prova (cm?).

3.3 A matriz Polimérica

Dois diferentes polimeros termofixos, epdxi e poliéster, foram utilizados

separadamente como matriz dos compdésitos, incorporados com fibras de Buriti.

3.3.1 Resina Epoxi

Foi utilizada resina epoxidica do tipo éter diglicidilico do bisfenol A (DGEBA),
devidamente misturada ao endurecedor trietileno tetramina (TETA) na proporcéao
estequiométrica correspondente ao phr = 13 (13 partes de endurecedor por 100
partes de resina). Esta proporcdo estequiométrica equivale em principio a abertura
de todos os anéis epdxi por ligacdo com as moléculas de amina (Monteiro et al.,
2008a).

3.3.2 Resina Poliéster

Foi utilizada resina poliéster insaturada ortofldlica, rigida e de alta
viscosidade, ndo sendo soluvel em agua. A resina foi endurecida com 0,5% de
catalisador a base de metil-etil cetona.

3.4 Analises Quimicas das Fibras
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Uma das informagdes mais importantes das fibras é sua composicao quimica,
onde as caracteristicas e especificagbes das fibras lignocelulésicas séo
determinantes, para uma boa associag¢ao da fibra com a resina (Aquino, 2003).

A informagdo quimica das fibras foi determinada, por meio da difracdo de
raios-X, Espectrometria de raios-X e teor de celulose, hemicelulose e lignina pelo
método de analise gravimétrica de fibras, desenvolvido por Meterns (2002).

3.5 Difracao de Raios-X

A estrutura cristalina e composicao quimica das fibras foram inicialmente
determinadas por meio da difracado de raios-X. Para realizar a analise, uma amostra
de buriti foi triturada. O equipamento figura 3.3 e utilizado no laboratério de matérias
avancados na UENF. A voltagem aplicada foi de 35 kV e a corrente de 40 mA 0
inicial de 40° 26 final de 100° passo (AB8) 0,05°.

Figura 3.3 — Difratbmetros de raios-X Modelo Shimadzu XRD 7000,
LAMAV/UENF.
Fonte: Propria.
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3.6 Microscopia Eletronica de Varredura

A espectrometria dispersiva de raios-X € um método de andlise que se baseia
no fato que os elementos quimicos emitem a radiagdo caracteristica. Quando sujeito
a radiacdo provocada por particulas aceleradas ou pela incidéncia de radiacao
proveniente de raios-X. Obtendo fotografias das estruturas que compdem a fibra em

grandes aumentos.

Figura 3.4 — MEV: Microscépio Eletronico de Varredura Modelo Shimadzu
SSX 550, LAMAV/UENF.
Fonte: Propria.

3.7 Acelerador industrial de elétrons

A irradiacdo foi realizada em um acelerador industrial de elétrons modelo |l
Dynamitron Radiation Dynamics figura 3.5. O funcionamento do acelerador
eletrostatico a 25 ° C, na presenga de ar, com uma largura de feixe de 100 cm. A
taxa de dose de 22,42 kGy/s associada com uma energia de 1,487 MeV, um feixe de
corrente de 5,59 mA e uma velocidade de bandeja de 6,72 m/min. As medicoes de
dose foram realizados com triacetato de celulose filme dosimetros CTA modelo FTR
125 Fuji Photo Film.
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Esteira

~ Sala de comando

Figura 3.5 — Dynamitron Radiation Dynamics (Acelerrador industrial de
eletrons) USP/Sao Paulo.
Fonte: Propria.

A fibra ap6s ser levada em estufa para retirada da umidade foi colocada em
bandejas conforme apresenta a figura 3.6 durante a irradiagdo. Apos a primeira
passagem sob o feixe de elétrons do acelerador, as amostras foram manualmente
invertidas (180°) e retornaram para novo processo de irradiacdo de modo a garantir
que o feixe de elétrons do acelerador, utilizado com energia de 1,5 MeV, atingisse
toda a espessura da amostra irradiada.

Figura 3.6 — Bandejas onde as fibras foram colocadas e percorreram um
caminho durante a irradiacao USP/Sao Paulo.
Fonte: Propria.
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Na sala de comando figura 3.7, foram introduzidos os seguintes parametros

de operacgao do acelerador:

e Tensao de aceleracao dos elétrons: 1,5 MeV

e Corrente de feixe de elétrons: Variavel de acordo com a dose requerida
e Largura de feixe de elétrons:100 cm

e Frequéncia de varredura do feixe de elétrons: 100 Hz

¢ \Velocidade das bandejas: 6,72 m/min.

Figura 3.7 — Sala de comando do acelerrador industrial de eletrons USP/Sao
Paulo.
Fonte: Propria.

3.8 Ensaio das Fibras

Ensaios mecéanicos foram feitos para avaliar a resisténcia das fibras e do
composito.

3.8.1. Ensaio de Tracao

Com o objetivo de caracterizar as propriedades mecanicas da fibra de Buriti
foram investigadas suas propriedades de tracéo.
Para a execucao, foi utilizada figura 3.8 uma maquina universal Instron

modelo 1101, com pressao nas garras pneumaticas de 0,3 MPa, velocidade de 0,1
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mm/min e capacidade de 100 kN. Os resultados foram analisados por meio da
estatistica Weibull.

Figura 3.8 — Maquina Instron modelo 5582, LAMAV/UENF-.
Fonte: Propria.

O corpo de prova foi submetido a um ensaio de tracdo, a maquina de ensaio
fornece um gréafico que mostra as relagdes entre a forca aplicada e as deformacoes
ocorridas durante o ensaio, o qual é conhecido como grafico tensdo deformacéao
figura 3.9.

O (MPa)

MOE =0,/ €

L/

gime elastico

-

€ eesp

Figura 3.9 — Demonstragéo do calculo do Modulo de Elasticidade.
Fonte: (Callister, 2000).
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Sendo:
= O — tenséo
. € — Alongamento

Os valores dos moédulos de elasticidade de diferentes classes de materiais

podem ser encontrados na literatura que abordam o assunto.

A capacidade de deformacdao do material, o Médulo de Elasticidade foi
calculado como sendo a relacdo entre a tensdo maxima atingida pela fibra ou
compoésito no regime elastico, identificada pela conformagdo da curva e sua
correspondente deformacao especifica, que é a relacdo obtida e a base de medida
utilizada para sua obtencdo em unidades correspondentes. Os dados sao
automaticamente gerados pelo software da Maquina Instron modelo 5582.

3.8.2. Analise Estatistica de Weibull das propriedades Mecanicas

Nomeada em homenagem ao professor sueco Walodi Weibull, essa
distribuicdo possui uma ampla utilizagdo (Carvalho, 2007). Weibull demonstrou a
capacidade da distribuicdo para pequenas amostras e sua flexibilidade para fornecer
uma utilidade adequada para uma grande variedade de dados estabelecidos
(Ferreira et al., 2009; Dias, 2002; Peres & Carvalho, 2003; Portela et al., 2009).
Nesta tese a andlise de Weilbull foi realizada utilizando o programa de computador
Weibull Analysis.

Os parametros utilizados nesta estatistica de Weibull sao:

B — é o parametro de forma, mais conhecido como Modulo de Weibull. De um
modo geral, B possui valores entre 0,5 e 15. Quanto mais préximo de 15 8 estiver,
mais o valor médio se aproximara do parametro de escala e a variagdo tendera a
zero.

0 — é o parametro de escala que indica o valor caracteristico do que se esta
medindo com uma confianca de 63,8%.

R2 — é o parametro de ajuste, pois indica 0 quanto os pontos do grafico de
Weibull estardo bem ajustados a sua reta central. O valor de R? pode variar de 0 a 1.
Quanto mais préximo do parametro estiver de 1, melhor ajustados estardo os pontos

experimentais a reta central.
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3.8.3 Ensaio de Pullout

O ensaio de pullout vem sendo utilizado para se determinar o comprimento
critico tanto de fibras sintéticas (Yue & Cheung, 1999; Tanaka et al., 2002) quanto
de fibras naturais (Aquino; Monteiro, D’ Almeida, 2003; Monteiro et al., 2006 a,b,c).

A proposta do ensaio de Pullout neste trabalho € avaliar o comprimento da
fibra de Buriti embutida nas resinas poliéster e ep6xi, com o objetivo de estudar a
adesao entre a fibra e a matriz polimérica e determinar o comprimento critico da
fibra.

Os corpos de prova foram preparados com a resina epOxi e poliéster sobre
um molde com didmetro de 10 milimetros e comprimento do embutimento variando
de 3 a 40 milimetros (3, 5, 10, 20, 30, 40 mm) conforme demonstrado nas figuras
3.10 e 3.11.

capsula simulando a
matriz polimérica

N

fibra

< L —

comprimento embutido

Figura 3.10 — Esquema do corpo de prova utilizado no ensaio de pullout.
Fonte: (Monteiro e Almeida, 2006).

Os materiais fabricados foram, entdo, testados em uma maquina de ensaio
universal Instron, modelo 1101 com 100kn de capacidade e garras pneumaticas, em
ensaio de pullout para determinacao da tensdo de ruptura dos corpos de prova e
suas dimensdes apresentados na figura 3.11. A velocidade do ensaio utilizada foi de
cinco mm/min, temperatura de 22 °C e pressado na garra de 0,3 MPa. Em media
foram analisados cinco corpos de prova.
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Figura 3.11 — Corpos de prova de Buriti com Resina Epéxi. Confeccionado no
LAMAV/UEN

3.9. Caracterizacao Morfologica

Foi realizada uma analise morfolégica da fibra por meio de microscopia
eletrénica de varredura (MEV), a fim de se interpretarem suas propriedades. Para
tal, foi avaliada, qualitativamente, a superficie das fibras longitudinalmente e
transversalmente. As analises foram realizadas em microscopio eletrénico de
varredura, modelo Zeiss DSM 960, sendo empregada uma voltagem de elétrons de
10-20 Kv e usou-se 0 modo de elétrons secundarios.

3.10. Preparacao de Compositos
3.10.1. Mistura e Homogeneizacao

Os compésitos de buriti com as resinas poliméricas foram preparados
vertendo-se a resina poliéster sobre as fibras dispostas no molde. Foram fabricados
compésitos com fracdo de fibras variando de 10 a 30%, em fracao volumétrica,
sendo que as fibras sao dispostas no sentido longitudinal ao molde.
3.10.2. Prensagem dos corpos de prova

As placas retangulares destes compdsitos foram fabricadas em um molde

fechado de aco de medidas diferenciadas para ensaios de flexdo e Charpy. Ainda

foram utilizadas moldes de silicone para confeccionar corpos de prova, sendo que
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todos os moldes, para cada tipo de ensaio tem suas medidas variadas de acordo
com a norma ASTM ,conforme mostrado na figura 3.12:

A) Molde para ensaio de flexao estatica 152 x 122 x7mm;

B) Molde para ensaios de impacto, tanto izod como charpy 152 x 125 x

10mm;

C) Molde para ensaio de Pullout com variagdo de comprimento de 3 a 40

mm de embutimento da fibra na resina.

Neste molde, as fibras de Buriti foram colocadas, paralelamente e em toda a
extensdo da largura de 122mm e 125mm, quando fabricadas respectivamente para
flexdo e charpy. A quantidade complementar sera de resina poliéster e epdxi
misturadas com o catalisador, mas ainda no estado liquido, foram adicionadas
fibras.

Foi aplicada durante a cura, uma carga de uma tonelada sobre a tampa do

molde para facilitar a impregnacao da resina por entre as fibras.

o

Figura 3.12 — Matriz a ser empregada para compactagao dos corpos de prova
de (a) Impacto, (b) Flexado e (c) DMA, (d) Pullout. Disponivel no LAMAV/UENF

3.10.3. Ensaio de Flexao Estatica
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Foram realizados ensaios de resisténcia a flexdo estatica com 10 amostras
para cada formulacdo. Apds serem compactados, foram caracterizados pela
realizacdo dos ensaios de resisténcia a flexao estatica.

Os materiais fabricados foram, entao, testados em flexao em trés pontos para
determinacao da tensdo de ruptura, T,, empregando-se maquina Instron modelo
5582 de ensaios de 100kN de capacidade. A carga foi aplicada pelo cutelo superior,
numa velocidade de 1mm/min até a ruptura do corpo de prova. Ainda nao foram
estabelecidas normas para compoésitos de Buriti, pois se trata de um produto
original.

Os corpos-de-prova foram ensaiados por flexdo, usando a técnica de 3 pontos
em maquina Instron modelo 5582 , com capacidade de 100 kV a uma taxa de
deformagéo de 1,6x10%s™.

Foi realizado, ainda, um ensaio de carga maxima Qn calculando a tensao
maxima associada a resisténcia bem como o modulo de elasticidade do compdsito

por meio das equacgdes (Monteiro et al, 2008a):

o, =30, 3)
2bd?
E- QL (4)
4bd>Ay
Sendo:
" L — a distancia entre suportes
. b —a largura igual a 25 mm
. d —a espessura.

. Ay— deflexédo

3.12. Ensaio de Impacto de Charpy e I1zod

Para a confeccao do entalhe com 2,54 mm de profundidade, angulo de 45°e
raio de curvatura de 0,25 mm no fundo do entalhe, foi utilizada uma fresa alema em
aco rapido atendendo a norma DIN 847. Os corpos de prova foram ensaiados em
um péndulo da marca PANTEC, Modelo XC-50, 1 x 220V x 60Hz em configuracao
Charpy, pertencente ao LAMAV/UENF. A figura 3.13 apresenta uma imagem do
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péndulo Charpy utilizado nas medidas de resisténcia ao impacto dos compdésitos
estudados.

Figura 3.13 — Péndulo de impacto PANTEC , disponivel no LAMAV/UENF-.

3.13. Caracterizacao Fisica do Compdsito

A densidade dos corpos de prova foi determinada pela relacao:

M
Y

0

Equacéo (5)
Onde:
= Densidade (g/cm®);

M = Massa do corpo de prova (g);

V = volume do corpo de prova (cm®).

Foram confeccionados corpos de prova nas proporcgdes de fibras de 10, 20 e
30% em peso de fibras de Buriti.

3.14. Analise Térmica: TG/DTG
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Para a analise TG foi utilizado o mddulo termogravimétrico da marca
SHIMADZ, modelo TGA-50 acoplado ao interfaceador TA-50W, nas seguintes

condigdes:

- Massa da amostra 4 a 6 mg

- Temperatura: 23 a 700°C

- Atmosfera: ar sintético

- Taxa de aquecimento: 10°C/min
- Fluxo: 20 mL/min

Foram analisadas as seguintes amostras: fibra de buriti, resina ep6xi e
poliéster, compodsitos em matriz epdxi com 10, 20, 30% fibras de buriti, compdsitos
em matriz poliéster com 10, 20 e 30% em fibra de buriti.
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CAPITULO 4: RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 As fibras caracterizadas

4.1.1 Os ensaios

O presente capitulo aborda resultados obtidos através do estudo da fibra de
buriti, bem como o processamento e caracterizacdo dos compositos poliméricos
produzidos.

Os ensaios realizados permitem caracterizagdes morfolégicas, fisicas,
quimicas e mecanicas e o0s resultados encontrados foram comparados aos

resultados encontrados na literatura para algumas fibras vegetais.

4.2 Aspectos morfologicos das fibras de Buriti

As analises por microscopia eletrbnica de varredura tem como objetivo
determinar as caracteristicas das fibras de buriti quanto a morfologia e ao aspecto
superficial.

4.2.1 Morfologia das fibrilas de Buriti

Os aspectos morfolégicos da estrutura da superficie da fibra de buriti, através
imagens feitas apo6s fratura, mostram a microestrutura caracteristica do material.
Através de destas imagens é possivel observar que as fibras sdo compostas de
diferentes tipos de células regularmente arranjadas com uma lacuna no centro. As
células apresentam formas hexagonais e circulares.

Na figura 4.1 € possivel observar a presenca do lumen, da parede celular e da
interface das microfibrilas, formacdes tipicas das fibras lignocelulésicas. O Lumen é
um pequeno orificio de formato circular, responsavel pelo transporte de agua e

nutrientes na planta.
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Figura 4.1 — Micrografia obtida por MEV da seg¢éao transversal de uma fibra de
buriti.

7

A forma hexagonal das fibrilas é observada na Figura 4.2 em diversos
tamanhos assim como a membrana que parece envolver as fibrilas, chamada de
lamela média. Os espacos entre as fibrilas de maior segdo transversal estao
preenchidos por fibrilas de menor seg¢do garantindo um maior grau de
empacotamento nesta regidao da fibra.

Accl Pobe  Mag WD pet F———— 5um
150k¥ 27 %3500 22 SE  LAMAV/UENF

Figura 4.2 — Micrografia de MEV de uma fibra de buriti (a) regido da fibra com

varias microfibrilas, (b) microfibrila.
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Na fibra de buriti destacam-se espacos vazios entre as microfibrilas ao longo
de toda fibra. As microfibrilas sdo tubos responsaveis pelo transporte de agua e
nutrientes da planta, esta estrutura e muito resistente e pode ser observada em
maior ampliacao figura 4.2 (Bledziki e Gassan, 1999).

A tabela 4.1 destaca que os valores das caracteristicas morfoldgicas das
fibras de buriti obtidas neste trabalho estdo de acordo com valores encontrados na

literatura (Pereira, et al., 2003).

Tabela 4.1 — Caracteristicas morfolégicas das fibras de buriti e respectivos
valores encontrados na literatura.
Fonte: (Pereira et al., 2003).

Propriedades morfoldgicas (Pereira et al., 2003) Presente tese
Comprimento da fibrila (um) 1,60 £ 0,37 1,75+ 0,71
Largura da fibrila (pm) 10,03 £ 1,76 10,50 £2,13
Diametro do Lume (um) 3,42 + 1,46 3,35+1,23
Espessura da parede celular (um) 3,30 £ 12,88 3,75 £2,55

O comprimento da fibrila, largura da fibrila, diametro do Iimen e espessura da
parede celular influenciam no empacotamento do material pesquisado,
principalmente pelo baixo valor médio do lumen, que, devido a estas dimensbdes, ndo
favorecera o aparecimento de muitas ligagcdes entre as fibrilas. Muito embora a
maioria da literatura especializada afirme que baixo valor do didmetro do limen pode
proporcionar baixos valores em algumas propriedades de resisténcia fisico
mecanicas destas fibras celulésicas (Pereira et al., 2001). O presente trabalho
verificou que maiores valores para o lumen torna as fibras menos densas e com

grande numero de defeitos.

4.2.2 Diametro das fibras de Buriti.

As fibras de buriti utilizadas neste trabalho foram escolhidas aleatoriamente,
embutidas em resina e posteriormente cortadas revelando uma geometria irregular.
A Figura 4.3 mostra uma fotografia MEV de uma fibra sem tratamento, quando é

possivel constatar que a medida da area da secao transversal ndo € tao simples.
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Figura 4.3 — Micrografia obtida por MEV da seg¢éao transversal de uma fibra de
buriti.

Os diametros das fibras utilizadas neste trabalho variam de 0,10 a 0,80
milimetros, e foram medidos em diferentes pontos ao longo de toda fibra em um
medidor de perfil, obtendo uma media. Desta forma, foram estimadas faixas de
diametros de 0,10 em 0,10 milimetros, dando um total de 7 faixas.

As caracteristicas morfolégicas das fibras de buriti utilizadas neste trabalho,
assim como as principais relagdes que as caracterizam como matéria prima na
producdo de compdsitos poliméricos sdo descritas em funcdo dos diametros e da
interacao fibra/matriz.

Uma avaliagao dimensional de 100 fibras retiradas aleatoriamente do feixe de
5 kg adquiridas no mercado ver-o-peso em Belém estado do Pard, regido norte do
Brasil, permitiu que fossem feitas as distribuicbes do diametro apresentado na
Figura 4.4, correspondendo a sete faixas de intervalo de 0,1 mm até 0,80 mm. Para
o presente trabalho foram selecionadas todas estas faixas.
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Figura 4.4 — Distribuicao estatistica do diametro das fibras.

A analise das fibras de buriti com diferentes didmetros foi realizada com o
auxilio de Microscopio Eletrdnico de Varredura como apresentado na figura 4.5. Sao
evidenciadas imperfeicdes a medida que aumenta o didmetro da fibra, denotando
uma correlacdo inversa entre imperfeicbes e o diametro. Pode-se observar uma
superficie rugosa com desprendimento de fibras-celulares que constituem as fibras,
assim como saliéncias e reentrancias que podem propiciar baixa interacdo com a
matriz poliméricas, quando estas fibras sao utilizadas em compésitos.

Na fibra mostrada na figura 4.5(a) com diametro de 0,17 mm, verifica-se uma
superficie mais uniforme envolvendo relativamente poucos filamentos e microfibrilas,
mesmo com a presenga de residuos na superficie da fibra. A fibra apresentada na
figura 4.5(g), diametro de 0,75 mm, tem fratura menos uniforme envolve maior
namero de filamentos e microfibrilas, observam-se também regides com espacos
vazios entre os filamentos que compdem as fibrilas.

Através desta andlise foi possivel constatar que fibras com menores
didmetros apresentam poucos defeitos na sua estrutura sendo mais coesas e para
maiores diametros e observado um numero maior de filamentos rompidos de forma

irregular e a presencga de espacos vazios entre as fibrilas.
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Figura 4.5 — Micrografia por MEV apresenta o valor médio para os intervalos
de diametro, para fibra de buriti: (a) diametro 0,17mm (b) didmetro 0,26 mm (b)
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diametro 0,35 mm (c) didmetro 0,42 mm (d) diametro 0,55 mm (e) diametro 0,67 mm
(g) diametro 0,75 mm.

4.3 Caracterizacao Fisico — Quimica

4.3.1 Determinacao da densidade das fibras de Buriti

A densidade é uma propriedade fundamental na definicao da aplicacao das
fibras para o uso tecnolégico. No presente trabalho, as densidades da fibra de buriti
foram determinadas em funcdo do didmetro. Esta andlise revelou diferentes valores

de densidade para faixas as faixas de didmetros entre 0,1 a 0,8 mm.

4.3.2 Tratamento estatistico de Weibull para determinacao da densidade das
fibras de Buriti

A densidade aparente é influenciada pelos poros e pelo Ilimen existentes nas
fibras vegetais, ja a densidade absoluta € a densidade da fibra excluindo essas
estruturas. A densidade absoluta representa a medida do material s6lido da célula. A
densidade aparente é algumas vezes menor que a densidade absoluta devido ao
efeito da flutuagdo causado pela entrada de ar entre as células, o limen, e demais
estruturas presentes em diferentes fibras vegetais (Wambua et al., 2003).

Pela utilizagdo de método estatistico de Weibull foi calculado o diametro por
das fibras em fungao das faixas de didmetros determinadas. A figura 4.6 mostra os
graficos de probabilidade de Weibull obtidos neste trabalho.

Os gréficos dos intervalos de diametros, mostram uma reta central que se
ajusta as densidades referentes as 20 fibras do respectivo intervalo de diametro,
dentre as 140 fibras ensaiadas. Desta forma os pontos representam as densidades e
qguanto mais préximos a reta melhor € a qualidade estatistica dos resultados.

A determinacao da densidade da fibra de buriti para os respectivos intervalos
de didmetro estdo apresentados na Tabela 4.2. Pode ser verificado que a densidade
aumenta a medida que os diametros das fibras diminuem. A relacdo diametro e
densidade mostra se inversamente proporcional, provando tornar-se mais densa a

fibra de buriti a medida que seu diametro fica menor.
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Figura 4.6 — Graficos de probabilidade de Weibull, densidade maxima e

densidade caracteristica das fibras de buriti em diferentes intervalos de diametro.

Este estudo detalhado dos varios intervalos de diametro mostra que a
densidade das fibras vegetais deve levar em conta o didmetro. Portanto esta
variagdo de densidade pode influenciar de forma significativa nos tratamentos
estatisticos e investigativos no estudo de fibras lignocelulésicas (Mueller et al.,
2003).
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Tabela 4.2 — Resultados estatisticos da probabilidade de Weibull para
densidade das fibras de buriti.

Intervalo de B 0 R? Densidade Desvio

diametro (g/cm®) Média (g/cm®) Padrao

equivalente (mm) (g/cm®)
0,10-0,20 7,08 1,28 | 0,89 1,202 0,202
0,20-0,30 8,06 1,18 | 0,93 1,126 0,165
0,30-0,40 8,68 0,91 0,94 0,863 0,119
0,40-0,50 7,45 0,90 |0,92 0,847 0,134
0,50-0,60 7,11 0,87 |0,87 0,812 0,135
0,60 -0,70 10,21 0,80 | 0,97 0,765 0,091
0,70-0,80 9,56 0,79 | 0,96 0,755 0,095

E importante lembrar que os parametros da tabela 4.2 possuem as seguintes
caracteristicas quanto aos resultados estatisticos de Weibull (Carvalho, 2007).

Os valores dos parametros apresentados da tabela 4.2 explicam valores
relativamente elevados de 8 entre 7 — 11 0 que pode significar que as distribuicdes
de pontos associados as grafico de Weibull, apresentando na figura 4.6. tém boa
representatividade estatistica.

Com base nos valores da densidade maxima caracteristica apresentados na
tabela 4.2, foi possivel a construcdo do grafico da densidade em relacdo aos
respectivos diametros médios em cada intervalo, como mostrado na figura 4.7.
Nesta figura pode-se observar um crescente aumento da densidade em fungédo de
menores diametros como observado por (Callister, 2000) para fibras sintéticas.

Para a construcdo da curva-padrdo da variacao da densidade estimando
valores para os diametros foi construida uma equacao hiperbdlica utilizando os
pontos ao longo da reta da obtida na figura 4.7. Os intervalos de didmetros utilizados
variaram entre 0,1 a 0,8 mm em um total de 7 faixas.

A equacéo (1) da uma relacédo hiperbolica (pm = A/d + B) da densidade média
(0,,) em funcdo do diametro (d) para os pontos obtidos, sendo A = 0,95 e B = 0,63

parametros fornecidos pelo ajuste linear dos inversos dos didmetros fornecidos.

P =0,95/d + 0,63 (1)
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Figura 4.7 — Valores das densidades da fibra de buriti obtidas para cada

intervalo de didmetro com seus respectivos desvios padrao.

Embora o presente trabalho tenha limitado a investigacdo a somente 7 faixas
de intervalo de didmetros, existe uma forte tendéncia de encontrar-se valores cada
vez mais altos para a densidade a medida que se diminui mais o diametro das fibras
de buriti. Segundo (Callister, 2000) esta € uma tendéncia confirmada para fibras
sintéticas. A equacado hiperbdlica (2) para o inverso da densidade relaciona a
densidade caracteristica (8) e o didmetro (d) para o ajuste da reta sendo A = 0,97 e

B = 0,68 constantes.

0 =0,97/d + 0,68 2)

A densidade aparente da fibra de buriti apresentada na Figura 4.8,
compreende um faixa de densidade igual a 1,202 — 0,755 g/cm?3 equivalente a um
intervalo de diametro entre 0,10 — 0,80 mm. Com base nos valores encontrados, foi
determinada uma densidade média de 0,911g/cm?.
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Figura 4.8 — Densidade caracteristica da fibra de buriti obtida para cada

intervalo de didmetro com seus respectivos desvios padrao.

Algumas outras fibras lignocelulésicas apresentam intervalo de densidade
variando entre 0,9 - 1,5 g/cm®, considerando o limen e impurezas, como graxas e
6leos. Segundo (Satyanarayana et al., 2007) a fibra de Juta possui densidade igual a
1,46 g/cm3, a fibra de Rami densidade 1,5 g/cms, a fibra de Sisal densidade igual a
1,2 — 1,3 g/cm® e a fibra de Curaua possui densidade igual a 0,92 g/cm3. Vale
destacar porém que estes resultados nado levaram em conta os respectivos
intervalos de diametro das fibras.

Através desta andlise o presente trabalho estabeleceu para a fibra de buriti
uma densidade de 0,911 g/cm?®, valor préximo a 0,886 g/cm?® utilizado por (Santos

2010), que possivelmente utilizou maiores diametros das fibras em seu calculo.
4.3.3 Composicao da fibra de buriti
Na determinacdo da composicdo da fibra foram feitos ensaios de

caracterizagcdo que avaliaram a composicdo da fibra macerada e da superficie
rompida por tragdo em pontos especificos.
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4.3.4 Difracao de Raios-X

O difratograma de raios-X da fibra de buriti nas condigées naturais macerada
sem tratamento é representado na figura 4.9. Foi observada a ocorréncia de dois
picos intensos, proximos aos valores de 20 = 16° e 22° O pico em 20 = 16°
corresponde ao plano cristalografico (101) o pico 206 = 22° corresponde a (002) o
pico 206 = 34° correspondem aos planos (023) ou (004), respectivamente (Guimaraes
et al., 2010).

5000
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4000
)
(@X
3 3000
()]
©
8 2000
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0 1 ' 1 ' 1 ' 1

10 20 30 40
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Figura 4.9 — Densidade caracteristica da fibra de buriti obtida para cada

intervalo de didmetro com seus respectivos desvios padrao.

Para fibras que apresentam alto teor de celulose, como as do algodao, séao
normalmente observados dois picos proximos a 16°. Contudo para o caso das fibras
de buriti, apenas um pico foi encontrado nessa regidao, o que é atribuido a presenca
de material amorfo, como lignina e hemicelulose, responsaveis por encobrirem um

dos picos referentes a celulose (Spinacé et al., 2009)
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4.3.4.1 EDS - Espectroscopia por dispersao de raios-X.

A Figura 4.10 mostra a superficie da fibra de buriti em um aumento de 2700x.
Nos pontos (a) e (b) destacados a fibra foi investigada quanto a composicao
quimica. A figura 4.11 e 4.12 destaca a presenca de carbono, oxigénio e ouro. O
pico de ouro presente na composicdo é proveniente do recobrimento realizado na
superficie da fibra durante a etapa de preparagdo para analise no microscopio
eletrénico de varredura (MEV).
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Figura 4.10 — Micrografia MEV fibra de buriti (a), interface entre fibrilas, (b)

regidao da parede celular.
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Figura 4.11 — Analise da composicao quimica do ponto (a) da figura 4.10,

interface entre microfibrilas de buriti.
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Figura 12 — Analise da composicado quimica do ponto (b) da figura 4.10, da

regidao da parede celular da microfibrila de buriti.

Nos dois pontos observados foi verificada a presenca de carbono e oxigénio,

elementos presentes em todas as fibras lignoceluldsicas (Bledziki e Gassan, 1999).
4.3.5 Determinacao da celulose

Através do método Gravimétrico foi determinado o teor de celulose,
hemicelulose e lignina das fibras de buriti. A tabela 4.3 apresenta a comparacéao dos
resultados encontrados neste trabalho com o de algumas fibras lignocelulésicas
investigadas.

E possivel perceber que a fibra de buriti apresenta menor teor de celulose em
relagdo a algumas fibras citadas, apresentando valor aproximado as fibras de cana,
coco, bambu e piacava. E observado um comportamento similar, tanto para a
concentracdo de Hemicelulose quanto para lignina que e maior em relagcdo as
demais fibras sendo igual ou superior apenas a fibra de cana, madeira e piacava.

Freitag e Morrell (1998) verificaram que a aplicacdo de tratamentos como
irradiacdo gama podem mudar as propriedades quimicas e fisicas da madeira. Neste
trabalho foi utilizado este procedimento para alterar a composicao de celulose,

hemicelulose e lignina das fibras de buriti, como sera visto na préxima secao.
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Tabela 4.3 — Composicao quimica de algumas fibras lignocelulosicas (%).

Fibra Celulose | Hemicelulose | Lignina | Fibras totais Referéncias
Buriti 51,29 18,80 16,37 86,46 Presente tese
Bambu 35 15 27 38 Schuchardt (1995)
Cana 45 20 23 80 Schuchardt (1995)
Canhamo 67 16 8 83 Schuchardt (1995)
Coco 45 43 0,3 90 Schuchardt (1995)
Curaua 71 8 3,1 82,1 Ferreira (2009)
Juta 60 15 16 91 Schuchardt (1995)
Linho 60 16 4 91 Schuchardt (1995)
Madeira 45 22 25 88,3 Schuchardt (1995)
Piacava 31,6 10,5 48,4 88,3 Aquino (2003)
Rami 69 13 1 82 Schuchardt (1995)
Sisal 60 12 10 92 Schuchardt (1995)

4.3.5.1 Determinacao da celulose apos irradiacao gama

A tabela 4.4 mostra que para maiores doses de irradiacdo ocorre uma

diminuicao da concentragcao de celulose. Esta mudanca na estrutura quimica da fibra

€ proporcional a irradiacdo dos componentes individuais, ou seja, celulose,

hemicelulose e lignina. No entanto, segundo Curling et al., (2008a), a celulose é

mais sensivel a radiacdo gama que a lignina.

Tabela 4.4 — Composicao quimica da fibra de buriti apds irradiacdo gama.

Doses KGy Celulose Hemicelulose Lignina
(%) (%) (%)
10 48,96 20,53 12,40
40 47,71 20,54 12,74
250 45,01 18,11 14,51

A irradiacao na fibra de buriti com raios gama contribuiu para a cisdo de seus

componentes e mudancgas na cristalinidade da molécula de celulose. Ha evidéncias

de que a mudanca na cristalinidade influencia a elasticidade, a capacidade de

absorcao de agua, e outras propriedades fisicas das fibras das madeiras (Curling et

al., 2008).

Curling et al., (2008) investigaram as mudancgas na estrutura macromolecular

da celulose no Pinho (Pinus sylvestris L) quando submetido a doses de irradiacao

gama.

Para doses maiores de 120 kGy o grau de cristalinidade da madeira

diminuiu. Quando submetida ao tratamento no intervalo de dose de 500 a 4.500 kGy,
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foi observada uma queda brusca na cristalinidade da espécie, e com 9.000 kGy
houve a degradacdo total da molécula de celulose, tanto nas regides cristalinas
quanto nas regides amorfas. Os autores ainda observaram que o tamanho dos
cristalitos presentes nas amostras diminuiram com o aumento da dose de radiagéo.

Desta forma, pode-se concluir que a irradiagdo gama modifica a composicao
quimica da fibra de buriti, diminuindo a concentragdo de celulose, hemicelulose e
lignina, alterando a cristalinidade da fibra.

4.4 Ensaios mecanicos

O historico de preparacdo das amostras, a geometria do corpo de prova e a
interacao fibra matriz sdo aspectos fundamentais para os ensaios mecanicos das
fibras de buriti. Vale destacar que os resultados obtidos nos ensaios mecanicos das

fibras e compdsitos ndo consideraram fatores como a temperatura e umidade.

4.4.1 Ensaio de tracao da fibra de buriti

O ensaio de tracdo na fibra de buriti determina o comportamento mecéanico
em diferentes didmetros. Os resultados obtidos por tragdo da fibra de buriti
realizados em maquina Instron estao representados na figura 4.13. A andlise revela
que maiores diametros apresentam maiores numeros de serrilhacdes ao longo de
toda curva, carga X deslocamento, correspondendo ao processo gradativo de
separacdo dos filamentos que compdem a fibra de buriti. Desta forma, pode-se
perceber que menores didmetros possuem menos filamentos rompidos. Os ensaios
das fibras foram tratados estatisticamente através do método de Weibull.

Através da andlise dos dados obtidos apds os ensaios de tracdo em maquina
Instron, foram construidas curvas de forca X deformacéao para cada ensaio levando-

se em consideracao as faixa de didmetros das fibras de buriti.
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Figura 4.13 — Curvas fornecidas apés ensaio de tracao realizado em maquina

Instron, cada figura representa um intervalo de diametro: (a) 0,154 mm (b) 0,289 mm
(c) 0,323 mm (d) 0,471 mm (e) 0,556 mm (f) 0,674 mm e (g) 0,703 mm.
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4.4.2 Modulo de Elasticidade das fibras de buriti

Baseado nos resultados fornecidos pelos ensaios de tracdo obteve-se o
Médulo de Elasticidade para cada fibra ensaiada, onde, posteriormente, estes
valores foram analisados através da Estatistica de Weibull Figura 4.14, para todas
as faixas de diametro. Mediante este método, obtiveram-se dados para cada um dos
intervalos de diametros equivalentes, representados na tabela 4.5, bem como os

parametros B , 8, R?, Médulo de Elasticidade e desvio padrao.
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Figura 4.14 — Graficos de probabilidade de Weibull, Médulo de elasticidade
maximo e médulo de elasticidade caracteristico das fibras de buriti em diferentes

intervalos de diametro.
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Na tabela 4.5 é possivel observar o efeito do tamanho do didmetro da fibra de
buriti sobre 0o modulo de elasticidade. Pode-se constatar que nao ocorreram
diferencas consideraveis das larguras entre 0,5 — 0,8 mm, apresentando valores
préximos para o modulo de Elasticidade entre 13,5 — 14,5 GPa. Ja para as fibras
mais finas observa-se um grande aumento no valor do Médulo de Elasticidade.

Tabela 4.5 — Médulo de Elasticidade das fibras de buriti.

Intervalo de 8 Média do Modulo Desvio

diametro B (GPa) R? de Elasticidade Padrao

equivalente (mm) (GPa) (GPa)
0,10-0,20 3,98 26,78 0,888 24,27 6,83
0,20 - 0,30 5,79 26,83 0,951 24,84 4,98
0,30 -0,40 6,43 23,49 0,843 21,88 3,97
0,40 - 0,50 7,54 19,76 0,906 18,55 2,91
0,50 - 0,60 6,06 15,91 0,881 14,44 2,83
0,60 -0,70 6,45 14,79 0,936 13,77 2,51
0,70-0,80 7,77 15,25 0,893 14,34 2,19

Com os valores do Médulo de Elasticidade apresentados na Tabela 4.5,
construiu-se o grafico com uma tendéncia linear para os intervalos de diametro que
variam entre 0,1 < d < 0,8 Figura 4.15. Isto demonstra uma relacao inversa entre o
didmetro e o Médulo de Elasticidade, como observado em capitulos anteriores para
a densidade.

Destaca-se que o valor do Médulo de Elasticidade obtido para o intervalo de
diametro entre 0,1 < d < 0,2 mm nado apresentam boa confianga estatistica. Uma das
possiveis causas é o equipamento usado durante o ensaio. Ressalta-se também que
nao foi possivel obter valores para o Médulo de Elasticidade em didmetros menores
que 0,1 mm.

Observando certa linearidade entre os diametros que variam entre 0,2 < d <
0,8 mm através de uma equacao hiperbdlica e que se melhor se ajusta aos pontos,
obtém-se uma estimativa do Médulo de Elasticidade (E) para diferentes diametros

das fibras de buiriti.

E=7,67/ds +4,49 (3)
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Figura 4.15 — Mddulo de Elasticidade X didmetro das fibras de buriti
analisadas.

Os valores de B obtidos neste trabalho se apresentaram relativamente baixos,
0 que denuncia um afastamento do parametro 6 em relacdo a média para o Modulo
de Elasticidade mostrando grande variacao, distanciando do seu real valor real.

No intuito de se efetuar uma melhor avaliacdo da possibilidade de existir uma
correlacao mais favoravel, comparou-se o0 médulo de Elasticidade médio e o desvio
padrdao com o médulo elasticidade caracteristico para cada faixa de diametro.

A Figura 4.16 mostra o Mdédulo de Elasticidade caracteristico. Nesta figura
esta indicada a mais simples relacao hiperbdlica obtida com base na regressao
linear dos pontos experimentais equacéao (4).

0=8,18/d, + 4,86 (4)
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Figura 4.16 — Mddulo de Elasticidade caracteristico X diametro das fibras de
buriti analisadas.

Através desta andlise foi observada uma maior rigidez, ou resisténcia da fibra
de buriti, para diametros cada vez menores. Por meio de uma equacao hiperbdlica é
possivel obter um valor cada vez maior para o Modulo de Elasticidade, e um material
mais rigido podendo ser aplicado de acordo com a necessidade em projetos de
engenharia.

O Médulo de Elasticidade calculado para fibras lignocelulsicas observado na
literatura varia muito, como mostrado por Satyanarayana et al., (2007): Juta (10-30
GPa), Sisal (19 GPa), coco (10 GPa) e a Piacava (1,07 — 4,59 GPa). O valor do
Médulo de Elasticidade calculado na presente tese para a fibra de buriti equivale a
(17,97 £ 3,23) GPa. Vale ressaltar que este valor é diferente do apresentado por
Santos et al., (2008a) de 36,26 GPa, que ndo considerou os intervalos de diametro.

Fibras com alto valor do Moédulo de Elasticidade como o Curaua (30 — 80
GPa) e o Rami (44 GPa) apresentam um diametro menor em relacao ao didametro da
fibra de buriti. Desta forma, € possivel estimar através de uma equacgao hiperbdlica

um valor para o didmetro e relacionar um Modulo de Elasticidade equivalente.
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4.4.3 Tratamento estatistico Weibull da tensao maxima de tracao das fibras de

b

uriti

Os dados estatisticos gerados pela analise de Weibull, apresentados na

Figura 4.17 sao referentes aos resultados de maxima tracéo para cada intervalo de

didmetro variando de 0,1 a 0,8 mm para a fibra de Buriti.
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Figura 4.17 — Graficos de probabilidade de Weibull, Tensdo maxima e tensao

caracteristica das fibras de buriti em diferentes intervalos de didmetro.

Considerando-se os dados estatisticos de Weibull, apresentados na tabela

4.6, para intervalos de didmetro que variam de 0,10 mm, em um total de 7 intervalos,

o programa calculou os valores dos parametros de probabilidade estatistica,
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utilizando o método da maxima verossimilhnanca segundo Kapur & Lamberson,
(1977).

O valor de B, para a maioria dos intervalos de diametro € um valor médio por
volta de 4. Em principio, significa que as distribuicbes de pontos associados ao
grafico de Weibull tém razoavel representatividade estatistica. J& a faixa que

apresenta um valor igual a 8 remete a melhor qualidade estatistica.

Tabela 4.6 — Resultados estatisticos da probabilidade de Weibull para tensao

maxima das fibras de buriti.

Intervalo de B 0 R? Tensao Desvio

diametro (MPa) Média Padrao
equivalente (mm) (MPa) (MPa)
0,10-0,20 4,01 407,6 0,87 369,5 103,5
0,20 -0,30 465 | 4183 0,85 382,4 93,63
0,30 -0,40 474 | 3572 0,78 326,9 78,66
0,40 - 0,50 3,96 | 279,7 0,88 253,4 71,79
0,50 - 0,60 8,29 | 251,7 0,95 237,4 34,09
0,60-0,70 418 | 2117 0,97 192,4 51,87
0,70-10,80 4,02 180,5 0,97 163,6 45,79

Através da andlise da Figura 4.18 é possivel estabelecer um aumento linear
da tensdo a medida que diminui o diametro. Esta tendéncia tem excecao na faixa de
diametro entre 0,1 <d <2 mm. Uma das causas desta queda na tensao se reflete no
equipamento usado durante o ensaio de tracdo. Na montagem do equipamento
ocorreram problemas como o rompimento na fixacdo das fibras, escorregamento € o
esmagamento das fibras pela garra; desta forma, néo foi possivel obter valores com
precisdo da tensdo maxima para diametros menores que 0,1Tmm.

As Equacao (1) sdo muito semelhantes em suas constantes. Isto sugere que
a correlacdo hiperbdlica é a que fisicamente melhor descreve a variacdo da
resisténcia a tragao das fibras de buriti com seus diametro equivalentes.

Assim, a Figura 4.18 apresenta a variacdo dos valores médios para as
tensdes maximas, com os respectivos desvios padrao. Verifica-se nesta figura que
fibras com diametros variando entre 0,2 < d < 8 mm apresentam comportamento

linear. Desta forma, através de uma equacao hiperbdlica estimamos valores médios

da tensdo maxima Oy e diametro equivalente d. para estas 7 faixas de diametro:
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Om =7336/d, + 81,05 (5)
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Figura 4.18 — Valor médio da tensdo maxima Gm em tragcdo em funcéao do

didmetro médio de cada um dos sete intervalos considerados.

Com os valores das tensdes maximas caracteristicas citados na tabela 4.6,
construiu-se o grafico diametro X tensdo caracteristica equivalente, conforme
mostrado na figura 4.19. Nesta figura, através da equacao hiperbdlica com as faixas
de didmetro variando entre 0,1 < d < 0,8 € possivel estimar valores relativos para
relacdo didmetro X tensdo caracteristica. Assim, existe uma tendéncia da tensao
maxima caracteristica variar inversamente com o didmetro da fibra de buriti. Ou seja,
para os menores diametros, tém-se os maiores valores de tensao maxima e maiores
didmetros menores valores. Como citado anteriormente a tensdo maxima
caracteristica correspondente a 63,8% de probabilidade das fibras de buriti

apresentarem esta tensio.
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6=7927/d, - 88,85 (6)
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Figura 4.19 — Tensdo maxima caracteristica em funcao do didmetro médio
equivalente das fibras de buriti.

Com base nos valores da tensdo maxima e tensdo caracteristica, com
utilizacdo da equacao Hiperbdlica, para um valor de tensdo de 1000 MPa obtém-se
um diametro aproximado de 0,081 mm. Estes valores sdo proximos aos observados
por Monteiro et al., (2011) que para valores de diametros menores que 0,087 mm
para fibra de buriti seria possivel obter valores para tensdo maiores que 1000 MPa.

Segundo a literatura outras fibras atingem este valor de tensdo (1000 MPa)
com diametros duas a trés vezes menores em relacao a fibras de buriti como por
exemplo das seguintes fibras de Coco 0,014 mm, Juta 0,018 mm, Rami 0,034 mm,
Piacava 0,046 mm, Sisal 0,049 mm e Curaua 0,056 mm (Monteiro et al., 2011).

A fibra de buriti se mostra superior em relacao as demais fibras citadas neste
trabalho por atingir excelentes propriedades mecanicas com maiores diametros
possibilitando um melhor processo de extragdo se comparado a outras fibras
lignocelulosicas citadas neste trabalho e seu possivel uso industrial.

Basicamente, este comportamento das tensées maximas caracteristicas
implicaria em uma provavel correlagdo com o didmetro das fibras. Esta variacdo com
o diametro ndo tem aparentemente um sentido fisico. Através de estudos Tomczak

et al., (2007) também investigou a influéncia do diametro sobre a tensdo maxima
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sobre propriedades das fibras de piacava. Embora os autores tenham limitado a
investigagdo a somente 5 intervalos de didmetro, sem indicar a precisdo nos valores
(barra de erro), os resultados mostraram uma tendéncia da tensdo maxima variar
inversamente com o didmetro.

Estatisticamente, as observacdes indicam que havera maior chance de que
um dos muitos filamentos da fibra mais grossa seja prematuramente rompido,
iniciando o processo de decréscimo na resisténcia da fibra até a sua fratura. Isto nos
leva a entender que com maior numero de filamentos, figura 4.5 (f,g,h), havera maior
chance de se atingir o valor maximo da tensdo comparativamente mais cedo (com

menor carga) do que com menor numero de filamentos.

4.4.4 Efeito da irradiacao na resisténcia mecénica das fibras de buriti

A aplicagdo da radiacdo gama tem fundamental importancia nas alteracoes
das propriedades fisicas, mecénicas e quimicas de espécies de madeira e suas
fibras (Curling et al., 2008). A energia pode penetrar na madeira e iniciar uma série
de reacdes de polimerizacao, reticulacdo e oxidacao, alterando as caracteristicas
dos compostos quimicos presentes nas mesmas, como por exemplo, da celulose e
lignina. Estas variagcbes dependem principalmente da dose aplicada e das espécies
irradiadas (Freitag e Morrell, 1998).

Mudancgas na estrutura quimica das fibras podem ser apresentadas como a
soma de irradiacbes dos componentes individuais, ou seja, celulose, hemicelulose e
lignina. No entanto, a celulose & mais sensivel a radiagdo gama que a lignina
(Freitag e Morrell, 1998).

Os resultados observados mostraram que a irradiacdo gama modifica a fibra
de buriti fazendo com que ela fique menos resistente. Para maiores a doses de
irradiacdo gama em fibras de buriti as fibras se tornam menos resistente; como
podemos observar na figura 4.20. Esta menor resisténcia mecéanica se deve a uma
série de fatores que serao descritos.

Ressalta-se que neste trabalho adotou-se o uso de altas doses de irradiagao
(5, 10, 25, 40, 250 e 500kGy) sobre as fibras como forma de investigar a interagéao
desta tecnologia com as propriedades mecénicas da fibra, ndo sendo este

procedimento um protocolo comercialmente utilizado.
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Na figura 4.20 sdo apresentados os valores médios e os desvios-padrdao de
resisténcia a tracao das fibras de buriti irradiadas as doses de (5, 10, 25, 40, 250,

500) kGy. Esta mesma figura mostra maior resisténcia a tracdo da fibra nao

irradiada.
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Figura 4.20 — Valor médio da tensao maxima em tracao em funcao do
didmetro médio de cada um dos nove intervalos considerados para fibras irradiadas.

Freitag e Morrell, (1998) afirmam que a radiacao pode provocar uma série de
reacdbes quimicas nas cadeias poliméricas da celulose e lignina, promovendo
reacdes simultdneas e aleatérias que sdo ocasionadas pela interagcao do oxigénio
com os radicais presentes nas mesmas. Os autores ainda relatam que, em analises
quimicas realizadas em amostras de celulose e lignina, observa-se que mesmo em
doses de radiagdo muito baixas é possivel notar o aumento das cadeias poliméricas
dos componentes das espécies, fato que pode ser explicado pela reticulacido das
mesmas. Os grupos hidroxilas sdo responsaveis pelo comportamento fisico e
quimico da fibra, conferindo rigidez as cadeias unitarias devido as forcas
intermoleculares presentes nas amostras das diferentes espécies de vegetais. Os
resultados obtidos permitem afirmar que as doses de radiacdo aplicadas nas
amostras de buriti promoveram alteragdes de forma negativa nas propriedades
mecanicas da fibra.

Desta forma, maiores doses de irradiacdo modificam as propriedades de
forma a prejudicar a resisténcia mecanica da fibras de buriti. Este fato pode ser
relacionado com a quebra das cadeias moleculares de celulose fazendo com que o
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material perca sua cristalinidade. Este fato também pode ser observado na tabela
4.4, que apls a irradiacao a composicao de celulose diminuia tornando-se menor a
medida em que aumentava as doses de irradiagdo gama.

4.4.4.1 Aspecto da fibra de buriti apds a irradiacao

As fibras de buriti ndo irradiada e irradiadas com 50 KGy, 250 KGy e 500
KGy foram fotografadas por MEV como mostrado na figura 4.21. Foi possivel
observar uma maior degradagédo na fibra irradiada com 500 kGy, figura 4.18 (d).
Neste processo de interacdo da irradiacdo com a matéria ocorre transferéncia de
energia, que pode provocar excitacdo dos atomos e moléculas provocando quebra
nas cadeias poliméricas da fibra de buriti. Observa-se, todavia, que as fibras
irradiadas, quando comparada com a nao irradiada, apresentam uma superficie mais

rugosa com a ocorréncia do desfibrilamento, aparentando um esfarelamento.
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Figura 4.21 — Micrografia MEV da fibra de buriti com e sem irradiagdo com
um aumento de 50x : (a) fibras sem irradiacao, (b) fibras irradiadas com 50 KGy, (c)
fibras irradiadas com 250 KQGy, (d) fibra irradiada com 500 KGy.
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A irradiacdo em fibras de buriti apresenta comportamento semelhante ao
observado por (Clough et al, 1996) que observou uma visivel degradacdo em
compdésitos e polimeros, utilizando doses cada vez maior de radiacao, verificando
esfacelamento e mudanca de coloracao para maiores doses de radiacao.

4.5 Adesao na interface da fibra de buriti em resina poliéster/epoéxi

A interface da fibra com a resina é a regido onde ocorre o contato entre os
componentes do compdsito, sendo a transferéncia dos esforgos aplicados a matriz
feita através desta regiao.

Possiveis acumulos de tenséo, dificuldade de adesdo ou umidade excessiva
também podem influenciar as propriedades mecanicas do compdsito. Segundo
Ferreira (2000) a qualidade da interface pode ser determinada por fatores quimicos
e fisicos que, por sua vez, estdo relacionados com a area da superficie, pureza do
reforco, molhabilidade da matriz e diferencas nas propriedades térmicas e
mecanicas dos materiais constituintes. A interacdo entre os componentes de um
compésito da regido interfacial depende do grau de contato (molhabilidade) das
superficies na interface, e das forcas coesivas (adesividade) nesta regiao.

4.5.1 Ensaio pullout

Foram realizados ensaios de pullout, onde os comprimentos das resinas
poliéster e epdxi, em que foram feitas os embutimentos das fibras de buriti, variaram
entre 3 - 40 mm.

4.5.2 Ensaio de pullout de compdsitos de fibras de buriti com resina epoxi

Nos ensaios de pullout os corpos de prova embutidos foram tracionados por
garras especiais prezas em ambas as extremidades fibra/resina.
A tabela 4.7 mostra os resultados das tensées médias e seus respectivos

desvios padrao para os diversos comprimentos da matriz epéxi.
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Tabela 4.7 — Tensao média e desvio padrao para fibras de buriti em matriz

epoxi.
Comprimento | Tensao Média e Desvio Padrao
(mm) (MPa)
3 12,65+ 7,53
5 111,07 £ 66,32
10 151,21 £79,42
20 180,37 £ 58,11
30 201,72 £ 82,92
40 174,09 + 58,38

E possivel observar um aumento nos valores das tensées médias com o
crescimento da area de contato fibra/matriz. Esta variacdo da tensdo em funcéao dos
tamanhos do embutimento tem relacdo com o escorregamento interfacial da fibra
dentro da matriz. O embutimento de 3 mm mostra um valor muito baixo de tensao
relacionado com o escorregamento da fibra ao ser tracionada em resina epoxi.

A figura 4.22 apresenta a variacdo da tensao trativa pelo comprimento critico
de pullout para fibras de buriti embutidas em resina epdxi, além das tensdes
maximas (pullout stress) com suas respectivas barras de erros, correspondentes a
média e desvio padrao dos ensaios de pullout para cada comprimento embutido.
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Figura 4.22 — Tensdao trativa e comprimento de embutimento para curvas de
pullout em fibras de buriti em matriz epdxi.
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Em uma primeira analise das respectivas tensdes para cada comprimento de
embutimento foram tracadas trés retas. Considerando os valores médios e seus
limites estatisticos. Para a interacao fibra/matriz percebe-se que para valores de
embutimento abaixo de 3 mm a fibra desliza normalmente fora do compdésito de
epodxi sem ruptura. Para valores acima de 20 mm a fibra se rompe dentro do
compdsito.

As linhas horizontais pontilhadas mostram um limite que varia de 125 a 230
MPa para a resisténcia a tracao das fibras. Este valor esta um pouco abaixo do
encontrado para tracao de fibras de buriti sem embutimento, devido ao processo de
escorregamento da interface buriti/epéxi. O valor de I, = 7,09 mm corresponde a
intersecdo dos melhores ajustes lineares para I = 3, 5, 10 e 20 mm, sendo o
comprimento critico limite encontrado para livre desacoplamento fibra/matriz. Pode-
se também determinar o valor de L. = 18,05 mm, corresponde a intersecao dos
melhores ajustes lineares paral= 5, 10, 20, 30 e 40 mm, a partir do qual ndo ocorre
mais desacoplamento da fibra em relagdo a matriz.

Uma avaliagdo mais precisa do comprimento critico talvez pudesse ser feita
considerando um menor comprimento de embutimento. Entretanto, a disperséao
relativamente grande nos limites estatisticos faz tal consideragéo no caso das fibras
de buriti ter pouca relevancia. Além disto, através do comprimento critico obtido no
ensaio de pullout, é possivel se avaliar também a tensao cisalhante interfacial, T,
que mede a resisténcia na interface buriti/epdxi, através da equacéao (7), como feito
por (Monteiro et al., 2010) em analise de fibras de rami.

doy

= 7
20, (7)

Te

Onde d é o diametro da fibra, I. € o comprimento critico e o sua resisténcia a
tracao.
Utilizando-se o valor do comprimento critico I; = 7,09 mm na equacéo,

juntamente com o diametro médio de 0,7 mm e a média da resiténcia a tragdo de

175,5 MPa, obteve-se a tensao interfacial de cisalhamento T ¢ - 8,7 MPa.
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4.5.3 Ensaio de pullout de compdsitos de fibras de buriti com resina poliéster

Os resultados relacionados na tabela 4.8 para diferentes tamanhos de
embutimento buriti/poliéster apresentam valores préximos aos apresentados para a
relagéo buriti/epdxi.

Tabela 4.8 — Tensao média e desvio padrao para fibras de buriti em matriz

poliéster.
L Tensao Média e Desvio Padrao
(mm) (MPa)

3 10,73 +£7,53

5 14,61 + 8,69

10 112,44 £ 54,75

20 168,51 + 64,31

30 138,19 + 65,21

40 154,51 + 74,47

A figura 4.23 mostra que os limites superior e inferior da tensao trativa variam
entre 100 a 225 MPa. O comprimento critico limite para o livre desacoplamento
determinado, I, = 8,50 mmm, tem valor duas vezes maior que o0 encontrado para
relacdo buriti/epdxi. Pode-se também determinar um valor L, = 22,75 mm do
comprimento a partir do qual ndo mais ocorre desacoplamento da fibra em relacao a

matriz; valor este maior se comparado a interface buriti/poliéster.
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Figura 4.23 — Tensdao trativa e comprimento de embutimento para curvas de

pullout em fibras de buriti em matriz poliéster.
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Utilizando o comprimento critico I; = 8,50 mm, determinado através da

equacao (7), juntamente com o diametro médio de 0,7 mm e a média da resiténcia a

tracdo de 175,5 MPa, obteve-se a tenséao interfacial de cisalhamento T = 7,22 MPa.

Tabela 4.9 — Comparacao entre as tensoes cisalhantes interfacial

Fibra/Matriz % (MPa) Referencia
Buriti/ epoxi 8,37 Presente tese
Buriti/ Poliéster 7,22 Presente tese
Curaua/ Poliéster 0,50 (Monteiro et al., 2009)
Curaua/Epoxi 6,52 (Monteiro et al., 2009)
Coco/Epoxi 3,37 (Costa et at., 2008)
Coco/Poliéster 0,43 (Monteiro et al., 2008)
Piacava/Poliéster 2,35 (Monteiro et al., 2005)
Piacava/Epoxi 10,00 (Nascimento et al., 2008)
Sisal/ Poliéster 7,47 (Monteiro et al., 2009)

Comparando o valor da tensdo cisalhante interfacial dos compoésitos
buriti/epoxi e buriti/poliéster com outros relatados na literatura (Aquino et al., 2003;
Monteiro et al., 2006a), pode-se pressupor que a relacao fibra/matriz discutida neste
trabalho € bastante promissora, corroborando a tendéncia da utilizacdo dessas fibras
lignocelulésicas como reforco em compdsitos poliméricos.

A tabela 4.9 apresenta resultados das tensdes cisalhantes interfacial para os

compdsitos pesquisados neste trabalho e resultados da literatura.

4.5.4 Aspecto da fibra apés ensaio de Pullout

Os resultados de pullout foram complementados com observagcées em MEV.
A figura 4.24 mostra a superficie de uma fibra extraida do embutimento por
deslizamento sem ruptura. Na figura.4.24(a) observa-se uma camada de resina
epoxi aderida a superficie da fibra. Com maiores ampliagdes, figura 4.24(b), é
possivel perceber que existe um buraco em cujas paredes ha um restante de fibra

aderida na resina epoéxi, onde anteriormente a fibra estava inserida e foi arrancada.
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Fibra na
interface

Figura 4.24 — Micrografia por MEV: (a) Superficie da fibra buriti que foi
separada da matriz por deslizamento, sem ruptura, (b) matriz epdxi mostrando a

interface fibra/matriz.

Como observacgao final é relevante mencionar que os testes de arrancamento
de fibras de buriti embutidas em resina epoxi e poliester apresentaram resisténcia da

interface fibra/matriz relativamente alta.

4.6 Ensaios de resisténcia a tracao em matriz epéxi com e sem adicao de fibras
de buriti

A figura 4.25 ilustra curvas tipicas de carga versus extensdo dos compdésitos
de epodxi, reforcados com fibras alinhadas de buriti com 0, 10%, 20% e 30% em
volume de fibras, fornecidas pela maquina Instron modelo 5582.
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Figura 4.25 — Curvas de carga versus extensdo de matriz epoxidica

reforcadas com: (a) 0%, (b) 10%, (c) 20% e (d) 30% em volume de fibra de buriti.

A figura 4.26 apresenta corpos de prova rompidos, ap6s o ensaio de tracao
da matriz epéxi, reforcados com fibras de buriti com 0, 10%, 20% e 30% em volume.
Nota-se que a medida que aumenta a quantidade de fibra incorporada a ruptura
tende a se tornar mais heterogénea, inclusive com a fratura ocorrendo préxima a
cabeca do corpo de prova, como no caso do compédsito com 30% de fibra. Esta
heterogeneidade é caracteristica de compdsitos com fibras lignocelulésicas e
responsavel pela elevada imprecisdo, ou seja, desvio padrdo, na média estatistica

dos resultados.



Resultados e discussoes

86

Figura 4.26 — Corpos de prova com matriz epoxidica reforcados com 0%,

10%, 20% e 30% (fraturado no centro e proximo a cabeca) em volume de fibra de

buriti, ensaiado em tracéo

Com relacao aos resultados gerados pela maquina Instron apds o ensaio de

tracao obteve-se as propriedades mecéanicas dos compdsitos buriti/epdxi. A tabela

4.10 apresenta a tensdo maxima em MPa, o Modulo de Elasticidade em GPa e a

deformacdo média em porcentagem, com seus respectivos desvios padrdes.

Tabela 4.10 — Propriedades dos compdésitos epoxidicos reforcados com

fibras de buriti

FiXt?ah:I’zeBZii i Tensao Maxima Enlios(:i‘gicc,l:Se D;I:;:a(:;o
(%) (MPa) (GPa)
0 61,94 +8,32 0,97 £0,11 0,07 #0,01
10 57,95+ 9,32 1,30 £ 0,21 0,04 £ 0,00
20 72,11 £ 11,43 1,42 + 0,08 0,05 + 0,01
30 76,07 £ 4,73 1,52 £ 0,11 0,05 0,01
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E possivel perceber um crescimento nos valores da resisténcia a tragéo e da
rigidez com o aumento da incorporacao das fibras de buriti. Desta forma, pode-se
concluir que estas fibras extraidas do peciolo provocam um reforco na matriz de
epoxi. As razdes para este efeito de reforco podem ser entendidas pela analise da
fratura dos compadsitos, discutida no tépico seguinte. Com base na tabela 4.9 foram
gerados os gréaficos, mostrados na figura 4.27, que relacionam essas propriedades.
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Figura 4.27 — Gréficos de volume de fibras de buriti em compésitos epoxidicos
versus (a) tensdo média e (b) Modulo de Elasticidade.

Destaca-se que o compdsito em matriz epdxi com 30% de buriti apresenta
uma resisténcia a tragéo (76,06 MPa) menor do que o encontrado por Costa et. al,,
(2011) com 30% de fibra de coco (133,38 MPa), menor que encontrado por Lopes et
al., (2010) com 30% de fibra de Curaua (89,5 MPa), e menor que o encontrado por
Neto et al, (2011) com 30% de fibra de Rami (102,26 MPa), todos também
embutidos em matriz epdxi.

Assim, quando comparado a compésitos em matriz epdxi de outras fibras
lignocelulésicas, os compdsitos com 30% de buriti apresentam propriedade de

tracao inferior.

4.6.1 Fratura em tracao de compositos de buriti com resina epoxi

A figura 4.28 mostra as micrografias por MEV da superficie do corpo de prova
fraturado, matriz epoxi com 0% em volume de fibras de buriti, para diferentes
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aumentos. Nesta figura, observa-se as marcas resultantes da propagacao de trincas
através da fragil resina epoxi, figura 4.28(a). Com maior aumento, figura 4.28 (b),
observam-se detalhes das marcas de rio (river patterns) bem como a lisa superficie
fragil rompida em tragéo.
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Figura 4.28 — Micrografias por MEV de epdxi puro: (a) 20x e (b) 200x.

A figura 4.28 apresenta as micrografias por MEV da superficie dos corpos de
provas fraturados, com matriz epéxi com 30% em volume de fibras de buriti, para
aumentos distintos. Na figura com menor aumento figura, 4.29(a), notam-se algumas
fibras descoladas da matriz, 0 que sugere uma baixa tensédo cisalhante interfacial.
Notam-se também evidéncias de trinca nucleada na interface entre a fibra de buriti e
a matriz ep6xi. Com maior aumento, figura 4.29(b), observa-se uma fibra de buriti

bem aderida a matriz epoxi.
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Figura 4.29 — Micrografias por MEV de epdxi com 30% de volume de fibras
buriti: (a) 50x e (b) 200x.
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Nota-se que a propagacdo da trinca € bloqueada pela fibra, abrindo um
espaco entre a fibra e a matriz. Mesmo apds a fratura da matriz epoxi, as fibras
continuam resistindo ao esforco de tracdo, acarretando valores maiores de

resisténcia ao composito do que com a matriz pura.

4.6.2 Ensaios de resisténcia a tracao em matriz poliéster com e sem adicao de
fibras de buriti

A figura 4.30 mostra as curvas de carga versus extensdo referentes aos
compositos de poliéster reforcados com diferentes fracées de volume de fibra de
buriti. Estas curvas foram obtidas diretamente do programa fornecido durante o
ensaio em maquina Instron.

A resina de poliéster pura € mais fragil, figura 4.30(a), revelando uma ruptura
fragil. Com incorporacdo da fibra de buriti, nota-se uma curva caracteristica de

materiais com certa tenacidade, figura 4.30(b-d).
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Figura 4.30 — Curvas de carga versus extensdo de matriz poliéster reforcadas
com: (a) 0%, (b) 10%, (c) 20% e (d) 30% em volume de fibra de buriti.
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A figura 4.31 mostra o aspecto dos corpos de prova apds ruptura do poliéster
puro e compoésitos com 10, 20 e 30% de fibra de buriti. Nesta figura fica evidente
uma regido onde ocorreu uma ruptura ndo uniforme que cresce a medida em que
aumenta o volume de fibra no compésito. Este comportamento pode ser explicado
pela dificuldade de propagacao de trincas na interface fibra/matriz. Este mecanismo
€ também observado para compdésitos epoxidicos.

Figura 4.31 — Corpos de prova com matriz epoxidica reforcados com 0%,
10%, 20% e 30% (fraturado no centro e préximo a cabega) em volume de fibra de
buriti, ensaiado em tracao

Com base nos resultados das curvas de carga versus extensao de matriz de
poliéster reforcadas com fibra de buriti, e também na figura 4.30, foram calculados
os valores da resisténcia a tracdo, Mddulo de Elasticidade e deformacao média para
poliéster puro e compodsitos com 10, 20 e 30% de fibra de buriti com seus
respectivos desvios padrao. Estas propriedades mecénicas estédo listadas na tabela
4.11.
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Tabela 4.11 — Propriedades dos compdsitos epoxidicos reforgcados com fibras
de buriti

Volume de o Mo'dyl_o de Deformacéao
Fibra (ci/f)Buriti Te"s?n‘/’,F’,'i,”j"”"a E’a?g‘;.,’;ade Média (%)
0 48,17 + 4,01 0,64 +0,06 0,11 0,01

10 80,22 + 5,10 1,48 + 0,44 0,04 0,02

20 91,87 + 8,43 1,35 40,29 0,09 0,03

30 126,33 +12,55 1,563 +0,22 0,06 0,03

Com base na figura 4.32 pode-se observar que a medida que cresce a
proporcdo de fibra de buriti no compdésito sua resisténcia a tracdo e rigidez
aumentam no composito.

Compésitos em matriz poliéster com 30% de fibra de buriti atingiram valores
de resisténcia a tracdo acima de 100 MPa e Médulo de Elasticidade acima de 1,5
GPa. Isso indica que a fibra de buriti atua como um reforgo efetivo para compdsitos

de poliéster.
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Figura 4.32 — Gréficos de volume de fibras de buriti em compésitos epoxidicos

versus (a) tensdo média e (b) Mddulo de Elasticidade.
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Desta forma, os compdésitos de buriti tanto em matriz epdxi quanto em matriz
poliéster apresentam excelentes propriedades de resisténcia a tracdo quando
comparados com outras fibras lignocelulésicas.

O compésito buriti/poliéster com 30% de buriti apresentou um valor de 126,1
MPa de resisténcia a tracao, valor este superior ao encontrado para outras fibras
lignocelulésicas em matriz epdxi e poliéster.

O valor do compdsito em matriz poliéster com 30% de buriti é superior ao
encontrado por Neto et al., (2010) para fibra de Rami (67,30 MPa), Bevitore et al.,,
(2010) para fibra de juta (75,70 MPa) e Nascimento et al., (2011) de fibra de piagava
(54,19 MPa), todas em matriz poliéster na proporcéao de 30%.

4.6.3 Fratura em tracao de compdsitos de buriti com resina poliéster

A figura 4.33 mostra fotografias por MEV tipicas de ruptura por tensdao em
poliéster puro (0% fibra). Com baixa ampliagdo, figura 4.33(a), observa-se um
aspecto uniforme e plano na superficie apds fratura caracteristicas tipicas de
materiais frageis. Fica evidente na figura 4.33(b), com maior ampliagdo, marcas na
superficie devido a fratura unica. Este comportamento apresentado é tipico de um
material fragil, embora defeitos como vazios e falhas na estrutura também sejam
observados.

¢ AccV | Probe | Maglt WD Det o “H——1 20um
‘150 KY, 4D . x500 15 SEREE A

AccV Probe - Mag WD, Dat- - F———————— 500um
150KV, 40 x40 17 7SE

Figura 4.33 — Micrografia MEV da fratura de uma amostra de poliéster
rompida por tragdo com diferentes amplia¢des: (a) de 40x, e (b) 500x.



Resultados e discussoes 93

A figura 4.34 apresenta fotografias por MEV em diferentes ampliacées da
fratura do compdsito de poliéster com 30% de fibra de buriti. A figura 4.34(a) mostra
as fibras saindo da matriz. Algumas fibras se rompem dentro da matriz em ambos os
lados fazendo com que em sua superficie alterne buracos e pontas de fibras. Esta é
uma evidéncia de rachaduras longitudinais propagando entre a fibra e a matriz. Com
maiores aumentos, figura 4.34(b), observa-se uma fibra que rompeu perto da
rachadura transversal que se propagou na matriz. A separagdo da interface
fibra/matriz também indica que rachaduras longitudinais foram nucleadas, nesta
interface.

A razdo para este comportamento € aparentemente uma consequéncia da

fraca resisténcia na interface fibra/matriz.
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Figura 4.34 — Micrografia MEV de uma amostra pura rompida por tragdo de
matriz poliéster com 30% fibra de buriti em diferentes ampliagbes: (a) de 40x, e (b)
500x.

Como observado por (Mohanty et al., 2000) e (Monteiro et al., 2009) um dos
inconvenientes na utilizacao de fibras lignocelulésicas, tanto em matriz poliéster
como em matriz epdxi, é sua natureza hidrofilica, devido a agua absorvida na
superficie da fibra. Assim, as matrizes poliéster e ep6xi apresentam carater
hidrofobico, formando uma fraca interagao fibra/matriz. Esta fraca ligagdo pode ser
responsavel pelo descolamento da fibra na matriz causando a ruptura como
mostrado na figura 4.34.



Resultados e discussoes 94

4.6.4 Ensaios de flexao em matriz epoxi com e sem adicao de fibras de buriti

Os ensaios de flexdo dos compdésitos de buriti com resina epdxi foram feitos
de acordo com a norma ASTM D 790-03 em maquina Instron modelo 5582, obtendo
uma curva de flexdo com forca maxima em Newton e deslocamento Maximo em
milimetros.

A figura 4.35 representa o comportamento padrao para resina epoxi pura e
para compositos com 10, 20 e 30% com fibras de buriti incorporadas. Observa-se
que, como esperado, a curva de flexdo do epdxi puro € linear, correspondendo ao
regime elastico até a ruptura, o que caracteriza um comportamento fragil. Este
comportamento indica que ao se atingir o ponto de maxima resisténcia, a ruptura é

subita e imediata ocorrendo uma queda de praticamente toda a carga aplicada.
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Figura 4.35 — Curvas de carga deslocamento dos ensaios de flexdo de
compdésitos matriz epdxi com diferentes fracoes de fibra de buriti

O comportamento apresentado pelo compdésito com 10% de fibra de buriti
incorporada em matriz epdxi pode ser comparado ao epdxi puro, ndo apresentando
significativa mudancga. Observa-se que para compédsitos como 20 e 30% de fibra

incorporada as curvas apresentam um trecho parabdlico com suave inclinagao
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caracteristica da plasticidade do material. Através destas curvas foi possivel obter
resisténcia a flexdo e Médulo de Elasticidade para as composicdes investigadas da
fibra, apresentados na tabela 4.13. Percebe-se que o Médulo de Elasticidade

aumenta significativamente com a incorporagao de fibra de buriti.

Tabela 4.13 — Resisténcia a flexdo e Médulo de Elasticidade para compésitos
reforcados com fibras de buriti

Fracao Volumétrica da Tensao Maxima Médulo de
Fibra de Buriti (%) Flexao (MPa) Elasticidade Maximo
Flexao (GPa)
0 52+512 33+2
10 96 + 15,6 53+9
20 114 +£15,32 59+6
30 154 + 14,27 655

Com base nos valores da tabela 4.13 construiu-se graficos da variagdo da
resisténcia a flexao e Médulo de Elasticidade dos compdsitos em funcao da fracao
em volume de fibras de buriti, apresentados na figura 4.33.
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Figura 4.36 — (a) Variagao da resisténcia maxima a flexdo dos compésitos de
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matriz ep6xi com fracao de fibra de buriti, (b) Variacdo do Mdédulo de Elasticidade

maximo a flexao (E) dos compdésitos de matriz epdxi com fracao de fibra de buriti.

Através do resultado da figura 4.36(a) observa-se um aumento na resisténcia
dos compdsitos a medida em que é adicionada a fibra de buriti em relagao a resina
pura. A resisténcia a flexao aumentou de 52 MPa, para a matriz epéxi pura, para 154

MPa para a matriz ep6xi com 30% de fibra buriti incorporada. Tais mudangas
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representam aumento de resisténcia a flexdo de aproximadamente 296%. Este
aumento mostra uma alta adesao das fibras a resina epdxi, mostrando ser eficiente
como reforco em compésitos poliméricos.

O Mbdulo de Elasticidade em flexao, figura 4.36(b), segue a mesma
tendéncia da tensdo maxima aumentando na medida em que aumenta a quantidade
de fibra incorporada. Este comportamento ocorre por que as fracbes de volume da

fibra proporcionam maior tenacidade ao composito.

4.6.5 Ensaios de flexao em matriz poliéster com e sem adicao de fibras de

buriti

A resisténcia a flexao foi calculada de acordo com a norma ASTM D 790-03
em maquina Instron. As curvas ap6s ensaio forca x alongamento sdo mostradas na
figura 4.37. Observam-se curvas para o poliéster puro e compadsitos com fibras de

buriti. O comportamento elastico e plastico fica evidente nas curvas apresentadas.
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Figura 4.37 Curvas de carga versus deslocamento dos ensaios de flexdo de

compdsitos me matriz poliéster com diferentes fragdes de fibra de buriti.
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A partir das curvas apresentadas na figura 4.37, foi calculada a maxima

resisténcia a flexdao e o médulo de flexao. A tabela 4.14 apresenta valores para 0s

compositos com diferentes fragdes volumétricas de fibra de buriti. O modulo de

elasticidade a flexdo (E) aumenta significativamente com a incorporacéo de fibra de

buriti. O comportamento elastico é observado em todos os corpos de prova

ensaiados.

Tabela 4.14: Resultados de flexdo em fibras de buriti em resina poliéster.

Fracao Volumétricada | Tensao Maxima Mdédulo de Elasticidade
Fibra de Buriti (%) Flexao (MPa) Maximo Flexao (GPa)
0 69,1 £54 12,5+0,6
10 135,0 + 14,6 18,425
20 145,3 + 15,6 192+28
30 163,7 £+ 22,2 22,1 £3,2

A partir dos resultados da tabela 4.14 construiu-se a curva de variagcdo da

resisténcia maxima a flexdao dos compdsitos em funcao da fragdo em peso de fibras

de buriti, como esta representado na figura 4.38.
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Figura 4.38 — (a) Variagdo da resisténcia maxima a flexdo dos compésitos de

matriz poliéster com fracao de fibra de buriti, (b) Variacdo do Mdédulo de Elasticidade

maximo a flexao (E) dos compésitos de matriz poliéster com fracao de fibra de buiriti.
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A partir da figura 4.38 podemos fazer algumas observacbes sobre o
comportamento da matriz poliéster reforcada com fibras de buriti. Levando-se em
consideracao a barra de erro, figura 4.38(a) a resisténcia permanece constante com
aumento acima de 20% de fibra de buriti incorporada. Um aumento significativo no
modulo de elasticidade, quase linear, pode ser observado na figura 4.38(b). Os
resultados apresentados na figura 4.38 indicam que a incorporagao de fibras de
buriti podem fazer com que o compdsito se torne mais resistente.

Na figura 4.38(a) nota-se um aumento na resisténcia a flexdo dos compoésitos
a medida em que é adicionada a fibra de buriti. Com a incorporacao de 30% de fibra
de buriti na matriz poliéster a resisténcia ultrapassa o valor de 150 MPa. E
importante mencionar que valores obtidos podem estar relacionados a uma boa
adesdao da fibra com a matriz poliéster.

Na figura 4.38(b) nota-se um aumento no Modulo de Elasticidade dos
compdésitos com a incorporacdo de fibras de buriti, atingindo uma rigidez em média
superior a 20 GPa. E importante mencionar que existe uma grande dispersdo nos
valores, 0 que em principio poderia suscitar duvida quanto a rigidez do material.

Desta forma fica evidente a interacao das matrizes epdxi e poliéster com a
fibra de buriti. Esta interagdo mostra que a incorporacao de 30% de fibras de buriti

adiciona reforgo a matriz tornando a adesao fibra/matriz eficiente como reforco.
4.7 Ensaios de impacto em compdositos de buriti

Um importante fator para selecao de materiais poliméricos € sua resisténcia
ao impacto. Desta forma, os compésitos reforcados com fibras de buriti foram
avaliados e comparados a outros compdsitos.

Este trabalho limitou-se a resultados dos ensaios de impacto Charpy e Izod,

uma importante fonte de informacao.

4.7.1 Ensaios de impacto Charpy em resina epoxi com e sem adicao de fibras
de buriti

Os ensaios de impacto Charpy em matriz epoxidica foram feitos segundo a
norma ASTM D256, reforcados com diferentes fragdes volumétricas de fibras de

buriti. A figura 4.39 mostra os corpos ensaiados constituidos por resina pura e
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compésitos com 10, 20 e 30% de fibra de buriti. Todos os corpos de prova foram
rompidos, porém para compésitos com 10 e 20% de fibra de buriti houve um
descolamento de parte da fibra dentro da matriz, fazendo com que ela ndo se
desprende-se da outra parte do compdsito apos o ensaio.

Figura 4.39 — Corpos de prova tipicos de compoésitos de matriz poliéster com
diferentes fragcdes volumétricas de fibra de buriti rompidos por impacto Charpy.

A resina epdxi pura apresenta uma trinca no entalhe, propagando-se
transversalmente mostrando a fragilidade do material. Com até 20% de fibra de buriti
a trinca difunde-se pela matriz até total ruptura. Com 30% de buriti a trinca é
bloqueada pelas fibras e passa a ocorrer longitudinalmente pela interface
fibra/matriz. O compdsito com 30% fibra de buriti entdo se rompe horizontalmente
seguindo a direcao das fibras. Este comportamento mostra que maiores quantidades
de fibra na matriz ep6xi resulta em uma propagacao de trincas, antes longitudinais,
transversais.

A tabela 4.15 apresenta valores da variacdo da energia especifica (J/m)
obtidos em ensaios Charpy em matriz epoxidica em diferentes fragdes volumétricas
de fibras de buriti.
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Tabela 4.15 — Energias de impacto Charpy em matriz epoxi para compésitos
com fibra de buriti

Percentagem de Fibra de Buriti )
Energia (J/m)
(%)
0 13,77 £ 2,07
10 58,26 + 14,93
20 94,88 + 15,01
30 114,17 £ 14,37

Com base nos valores encontrados foi representado o diagrama da variacao
da energia absorvida no impacto Charpy em fungao do volume relativo de fibras de
buriti na matriz epoxidica, como mostrado na figura 4.40.

O comportamento registrado na figura 4.40 foi também observado por
Monteiro et al., (2006a) e Ledo et al., (1988), nos quais o refor¢o de fibras naturais
aumenta a tenacidade ao impacto de compdsitos com matriz polimérica.

Nesta figura observa-se o aumento marcante na energia de impacto Charpy
com a fracdo volumétrica de fibras de Buriti. Assim, fica evidente um aumento de
427% na energia de impacto com a adicdo de 10% em fibras de buriti. Este aumento
€ mais elevado com maiores quantidades de fibra incorporada, chegando a valores
préximos a 878% para adicdo de 30% de fibras de buriti. E importante notar que os
pontos referentes aos compoésitos possuem barras de erro, referentes ao desvio
padrao, entre 14,0 e 15,1 J/m. Isto se deve a uma irregularidade da natureza da fibra
de buriti, mostrando pequenas variacées nas propriedades dos compésitos por elas
reforcados.
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Figura 4.40 — Variagdo da energia de impacto Charpy de compdésitos de
poliéster com fracdo em volume de fibras de Buriti

Mesmo considerando as barras de erro, € possivel interpretar o aumento da
energia de impacto, isto é, da tenacidade dos compdésitos, variando de forma linear
com a fracao volumétrica de fibras de buriti.

Monteiro et al., (2008) obteve uma equacao para estimar valores relativos a
energia de impacto Charpy para a fibra de rami. O comportamento apresentado pela
fibora de buriti mostra que uma simples equacgao hiperbdlica pode estimar estes
valores, através de uma linha que passa pela média dos pontos. Esta técnica se
mostra importante para estudar as varias percentagens de fibra incorporadas em
matriz epoxi.

A Interpretacdo matematica para este crescimento corresponde,
preliminarmente, a equacao (8), que permitiu estimar valores relativos aos demais
intervalos:

Ee =-816/v. +139 (8)

Onde E. é a energia absorvida pelo compésito com matriz epoxidica no
impacto Charpy em J/m e v, a fracdo volumétrica de fibras de buriti em
percentagem.

Os valores obtidos para 30% de fibra de buriti em matriz epbxi sdo similares
aos encontrados para outra fibras lignocelulésicas, como é o caso do Rami (211,7
J/m) obtido por Monteiro et al., (2008), Coco (174,7 J/m) obtido por Monteiro et al.,
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(2008) e Curaué (103,2 J/m) obtido por Monteiro et al., (2007), todas também com
30% de fibra em matriz epdxi. O aumento da energia de impacto Charpy para fibras
lignocelulésicas esta diretamente relacionado com o aumento da fragdo volumétrica
até 30% em fibra; comportamento também consistente com os trabalhos

anteriormente citados.

4.7.2 Fratura em Charpy de compdsitos de buriti com resina epoxi

A tenacidade dos compésitos epoxidicos, reforcados com fibras continuas e
alinhadas de buriti, podem ser estudados por microscopia eletrénica de varredura
(MEV) da fratura por impacto Charpy.

A figura 4.41 ilustra a tipica superficie de fratura por impacto Charpy de um

corpo de prova com 30% de fibra de buriti continua e alinhada.

Figura 4.41 — Micrografia MEV da fratura do superficie de fratura do corpo de
prova de epoxi com 30% de fibra de buriti: (a) Vista geral com baixo aumento e (b)
detalhes com maior aumento.

Com baixo aumento, figura 4.41(a), observa-se a superficie do entalhe como
uma faixa horizontal superior mais clara, cortada pela fresa. Na parte inferior, tem-se
a superficie transversal de fratura, com fibras de buriti projetando-se da matriz
epoxidica (seta branca) e espagos vazios (seta escura), onde anteriormente era
preenchido por fibra e foi arrancada durante o ensaio.

A figura 4.41(b) mostra a direcdo de propagacao da trinca (seta escura) até
chegar a interface fibra/matriz (seta branca), indicando que a fibra absorve o
impacto. Este comportamento mostra que o mecanismo de ruptura por trincas
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propaga-se preferencialmente entre a superficie das fibras de buriti e a matriz
epoxidica, devido a baixa tensdo de cisalhamento interfacial, como observado por
Monteiro et al., (2007). Isto resulta em maior energia absorvida pela fibra, se
comparado com a matriz pura (Yue et al., 2005).

Resultados similares foram encontrados em compdsitos de matriz epdxi
reforcadas com fibra de Curaua (Monteiro et al., 2007). Isto indica que a fibra de
buriti, além de resistente, proporciona elevada tenacidade as matrizes poliméricas
por ela reforcadas.

Os ensaios de impacto Charpy mostram certa uniformidade de distribuicdo
das fibras pela matriz, e que vérias fibras sao fraturadas ao longo da matriz. Em
algumas regides as fibras sao arrancadas (pullout) da matriz; ou seja, ocorreu um
descolamento dissipando energia por friccdo, o que leva a tendéncia de cessar a
propagacao da trinca. Isto evidencia que varios mecanismos podem atuar quando
ocorre o impacto.

Se a adesao nao é intensa, o mecanismo de “pullout’ pode ocorrer. Neste
caso, a trinca pode se propagar pelo “vazio” deixado, interrompendo a propagacao
pelo material, o que leva a maior resisténcia ao impacto.

Por outro lado, segundo Paiva (2006) uma fraca adesdo nao permite que a
carga seja transferida para o reforco da fibra em toda extensdo que poderia suportar,
0 que pode levar a uma resisténcia ao impacto menor que a maxima possivel.
Adicionalmente, pode-se observar a presenca de vazios que afetam as propriedades
do material, por agirem como concentradores de tensdo, reduzindo a absorgédo de

energia.

4.7.3 Ensaios de impacto Charpy em resina poliéster com e sem adicao de
fibras de buriti

Caracteristicas macroestruturais da ruptura dos corpos de prova estédo
apresentadas na figura 4.42. Nesta figura, exemplos tipicos das duas partes de
corpos de prova rompidos apdés o impacto Charpy estdo relacionados com a
percentagem em volume de fibra de buriti no compadsito.

Observa-se que a incorporacdo de fibra acarreta um comportamento
marcante em relagdo ao poliéster puro, 0% de fibra. Mesmo com somente 10% de
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fibra, a area de fratura ndo é totalmente transversal, pois uma parte acompanha o
sentido longitudinal de alinhamento das fibras.

Isto indica que as trincas geradas no entalhe pelo impacto iniciam uma
propagacao transversal pela matriz, como se espera em polimeros frageis, mas ao
esbarrarem nas fibras, tendem a se propagar na interface fibra/matriz. Segundo (Yue
et al., 1995), isto esta de acordo com o mecanismo de ruptura em compdsitos com

fraca resisténcia interfacial

Figura 4.42 Aspectos macroestruturais da ruptura por impacto Charpy de
compositos de matriz poliéster com diferentes fragdes volumeétricas de fibras de
buriti.

Embora pareca paradoxal, uma baixa resisténcia interfacial acarreta em maior
tenacidade, pois gera maior area de fratura e, consequentemente, maior energia
absorvida no impacto, comportamento também observado para resina epoxi. A
tabela 4.16 apresenta os resultados obtidos pela média e desvio padrao da energia
de impacto dos compdsitos investigados.
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Tabela 4.16 — Energias de impacto Charpy para compésitos com fibra de buriti

Percentagem de Fibra de Buriti )
Energia (J/m)
(%)
0 13,60 + 1,08
10 48,40 £ 27,79
20 84,25 + 35,98
30 121,00 = 53,00

A variacdo da energia especifica (J/m) obtida em ensaios Charpy em funcgéo
da percentagem em volume das fibras de buriti nos compdsitos com matriz poliéster
estda mostrada na figura 4.43. Nota-se nesta figura que a incorporacao de fibras de
buriti aumenta substancialmente a tenacidade do compdsito, medida pela energia
absorvida no impacto Charpy.
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Figura 4.43 — Variagdo da energia de impacto Charpy de compdésitos de
poliéster com fracdo em volume de fibras de Buriti

Dentro dos limites das barras de erro, associadas ao desvio padrdo, o
aumento da energia corresponde a uma relacéo linear entre a energia de impacto e
a fracao de fibras de buriti.

E importante notar que a dispersdo dos valores da energia indicada pelo
desvio padrdo na tabela 4.16 aumenta com a fracdo de fibra de buriti. Esta
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imprecisdo nos valores € reconhecida como uma caracteristica propria das fibras
lignocelulésicas (Bledzk e Gassan, 1999). O comportamento obtido para a
tenacidade ao entalhe dos compdsitos com matriz poliéster reforcada com fibras de
buriti & consistente com outros resultados de impacto envolvendo tanto fibras
sintéticas (Rout et al., 2001) quanto fibras naturais (Leao et al., 1998).

Através da linha que passa pela média dos pontos € proposto um tratamento
estatistico através de uma equacao hiperbdlica para valores da energia de impacto
Charpy em matriz epdxi com adigdes de fibras de buriti, relativos a variagdo da
composicao de fibra no compasito:

e=-907/ve + 138 (9)
Onde E. é a energia absorvida pelo compédsito com matriz epoxidica no
impacto Charpy em J/m e v, a fracdo volumétrica de fibras de buriti em

percentagem.

Tabela 4.17 — Energias de impacto Charpy para compésitos com fibra de buriti

(L . Tenacidade
Compdsito com Tipo de A .
30% de fibras Ensaio | 2 ;’;’;;""’ Referéncia
Buriti/epdxi Charpy 111,02 Presente tese
Buriti/poliéster Charpy 121,03 Presente tese
Rami/epdxi Charpy 2117 (Monteiro et al., 2008)
Rami/poliéster Charpy 1004,8 (Monteiro et al., 2008)
Coco/epoxi Charpy 174,7 (Monteiro et al., 2008)
Coco/poliéster Charpy 241,2 (Monteiro et al., 2008)
Curaud/epoxi Charpy 103,2 (Monteiro et al., 2007)
Curaua/poliéster Charpy 169,7 (Monteiro et al., 2007)

Assim, pode ser estimada a energia de impacto Charpy para as demais
variacdes da fibra no compdsito poliéster.

A tabela 4.17 apresenta valores da tenacidade ao impacto obtidos para
compésitos com diferentes matrizes poliméricas reforcadas com diversas fibras
naturais. No presente trabalho, utilizando-se fibras continuas e alinhadas de buiriti,
0s niveis alcancados s&o bem similares a todos os outros indicados até agora na
literatura. Estes valores podem dar uma idéia comparativa da maior tenacidade de

compdsitos quando reforcados com fibras continuas e alinhadas de buriti.
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4.7.4 Fratura em Charpy de compdésitos de buriti com resina poliéster

Analisando a microestrutura na regido de fratura resultante do impacto
Charpy, por MEV, obteve-se uma melhor compreensdo dos mecanismos
responsaveis pela elevada tenacidade dos compdsitos reforgcados com fibras de
buriti. A figura 4.44 apresenta o aspecto da fratura tipico de resina poliéster pura.

Com menor aumento, figura 4.44(a), tem-se uma faixa superior mais
marcada e escura, correspondente ao entalhe feito pela fresa. A parte inferior, mais
lisa e clara, corresponde a fratura transversal por impacto. Esta fratura, mostrada
com maior aumento na figura. 4.44(b), revela rugosidade associada a propagacao
da Unica trinca, nucleada no entalhe, que ocasionou a ruptura. A trinca acarretou
também pequenas cavidades, provavelmente resultantes da porosidade causada
pelas condicdes de processamento.

Figura 4.45 — Micrografia MEV da fratura por impacto do corpo de prova de
resina poliéster pura. (a) visao do entalhe e da superficie transversal de ruptura; (b)
detalhe da ruptura.

A figura 4.45 (a) compositos em matriz poliéster reforcados com fibras de
buriti apresentando aspectos gerais da superficie rompida por impacto Charpy de
um corpo de prova com 30% em volume de fibras de buriti. A seta escura mostra o
entalhe feito pela fresa.
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Figura 4.45 — Micrografia MEV da fratura por impacto do corpo de prova do
compoésito com 30% em volume de fibra de buriti.

O principal aspecto detalhado na figura 4.45(b) é observado na regido em que
a fratura propagou-se seguindo a interface fibra/matriz, com evidéncias de um
descolamento interfacial (seta escura). Comportamento que se corrobora com o
mecanismo de ruptura através de trincas que se propagam preferencialmente entre
a fibra e a matriz devido a fraca resisténcia interfacial. A maior area superficial de
ruptura dos compositos € consequéncia do reforgo das fibras continuas e alinhadas
de buriti, 0 que vem justificar a elevada energia absorvida no impacto, a medida que
€ aumentada a fracao de fibra.

4.7.5 Ensaio de impacto I1zod em resina epoxi com e sem adicado de fibras de
buriti

A variacao de energia de impacto lzod foi obtida segundo a norma ASTM
D256, para fragoes em peso das fibras de buriti nos compdsitos.

A Figura 4.46 ilustra o aspecto tipico da ruptura de compdsitos epdxi com
diferentes fracdes incorporadas de fibras de buriti. Os corpos de prova com 10, 20 e
30% de fibras de buriti ndo foram separados em duas partes apds o impacto, como
observado para matriz pura. Isto indica que a matriz epoxidica sem adicao de fibra
de buriti é fragil e sua trinca propaga-se transversalmente pela matriz.

Com as percentagens 10, 20 e 30% de fibra de buriti, a trinca € bloqueada
pelas fibras e a ruptura passa a ocorrer longitudinalmente pela interface fibra/matriz.
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O corpo de prova, entdo, se curva apds impacto do martelo, mas ndo se separa
devido a flexibilidade das fibras que ndo sdo rompidas.

Pelo fato de n&o ocorrer ruptura total, visto na figura 4.46, os corpos de prova
com 20% e 30% de fibra é subestimada a tenacidade do compésito. Caso todas as
fibras fossem rompidas, levando o corpo de prova a separar-se em duas partes, a
energia absorvida pela fibra seria ainda maior.

A razdo para se ter uma trinca nucleada no entalhe, mudando sua trajetéria
ao atingir as fibras de buriti e passando a se propagar pela interface com a matriz, é
devido a baixa resisténcia interfacial. Segundo Bledzki e Gassan (1999), isto pode
ser consequéncia da incompatibilidade causada pelo fato das fibras lignocelulésicas

serem hidrofilicas enquanto a matriz polimérica é hidrofobica.

Figura 4.46 — Corpos de prova tipicos de compdsitos de matriz epéxi com
diferentes fracoes volumétricas de fibra de buriti, rompidos por impacto lzod

Os resultados obtidos nos ensaios de impacto 1zod dos compésitos de matriz
epoxidica reforcados com diferentes fracbes volumétricas de fibras de buriti estdo
apresentados na tabela 4.18.
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Tabela 4.18 — Energias de impacto |zod para compdésitos com fibra de buriti

Percentagem de Fibra de Buriti Energia (J/m)
0 13,48 + 2,03
10 121,26 £ 1,07
20 231,49 + 47,23
30 297,95 + 55,09

A partir dos dados da tabela 4.18 construiu-se a curva de variacdo da energia
absorvida no impacto Izod em func¢do do volume relativo de fibras de buriti em matriz

epoxidica mostrada, como mostrado na figura 4.47.
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Figura 4.47 — Variacao da energia de impacto Izod de compdsitos de epoxi
com fracdo em volume de fibras de Buriti

Nesta figura observa-se o aumento significativo na energia de impacto Izod
com a fragdo volumétrica de fibras de buriti. E importante notar que os pontos
referentes aos compdsitos possuem elevados valores para as barras de erro,
relativos ao desvio padrao.

Este comportamento também observado por Bledzki e Gassan (1999) para
outras fibras lignocelul6sicas se deve a natureza heterogénea das fibras naturais, o

que acarreta substancial dispersdao nas propriedades dos compdésitos por elas
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reforcados. Mesmo considerando as barras de erro, é possivel interpretar o aumento
da energia de impacto, isto é, da tenacidade dos compdésitos na figura 4.43.

A Interpretacdo matematica para este crescimento pode ser obtida através de
uma relagao hiperbdlica, mostrada na equagéo (10):

E. = - 2291/v, + 350 (10)

Onde E. é a energia absorvida pelo compédsito com matriz epoxidica no
impacto lzod em J/m e v, é a fragdo volumétrica de fibras de buriti, em percentagem.

Os valores obtidos para energia de impacto 1zod para 30% de fibra de buriti
em matriz ep6xi sdo maiores do que os obtidos para outras fibras lignocelulésicas,
como é o caso do Curaua (129 J/m) obtido por Monteiro et al., (2009), piacava (69
J/m) por Monteiro et al., (2009), utilizando 30% de fibra na matriz epoxidica. Ja a
fibra de Rami apresentou um valor maior do que o observado para fibra de buriti,
atingindo 353 J/m com 30% de fibra em matriz epdxi.

Segundo Leao et al., (1988) o aumento da energia de impacto Izod para fibras
lignocelulésicas esta diretamente relacionado com o aumento da fragdo volumétrica
da fibra. Este comportamento também é consistente com os trabalhos anteriormente
citados.

O comportamento dos compésitos com fibras de buriti mostrado na figura 4.44
é similar ao observado pelo método de ensaio Charpy discutido anteriormente. E
importante mencionar que o buriti, como outras fibras naturais lignocelulésicas,
possui excelentes propriedades fisicas, prevalecendo as caracteristicas particulares,
qgue constituem a micromorfologia destas fibras.

Fibras incorporadas em matriz tém uma capacidade maior de absorver o
impacto e distribuir a energia por toda sua extensao em um curto intervalo de tempo.
Adicionalmente, usado fibras mais longas para uma mesma propor¢ao, ocorre uma
maior area de adesdo fibra/matriz. Consequentemente, ocorre menor
desacoplamento da fibra em relagdo a matriz, este comportamento foi igualmente
observado através dos ensaios de pullout. Assim, a fibra no compdésito absorve uma
grande quantidade de energia, levando a um aumento da resisténcia ao impacto,
também observado por Joseph (2002).
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4.7.6 Fratura em Izod de compdsitos de buriti com resina epoxi

A figura 4.48 ilustra a tipica superficie de fratura por impacto Izod de um corpo
de prova epoxidico com 30% de fibras de buriti continuas e alinhadas. Com baixo
aumento, figura 4.48(a), observa-se a regidao da superficie do entalhe na parte
superior horizontal com fibras amassadas no sentido do corte da fresa ilustrado pela
seta escura. Na parte inferior, observa-se a superficie transversal de fratura, com
fibras de buriti projetando-se da matriz epoxidica, ilustrado pela seta branca. Em
todas essas fibras sdo visiveis os filamentos que as constituem e que foram

individualmente separados, devido ao processo de ruptura por impacto.

Figura 4.48 — Micrografia MEV da fratura do corpo de prova com 10% de buiriti. (a)
30 x; (b) 1600 x.

A figura 4.48 (b) mostra um detalhe da interface entre a matriz epoxidica e
uma fibra de buriti, destacando sinais de adeséo entre elas. Algumas trincas podem
ser observadas, entretanto, elas se propagam até a interface fibra/matriz. Nota-se
uma tendéncia de ruptura longitudinal através da interface fibra/matriz. Isto indica,
como havia sido relatado por Monteiro et al., (2007), que ocorreu propagagao de
trinca pela interface. Este comportamento confirma o mecanismo de ruptura entre a
fibra de buriti e a matriz epoxidica associado a fraca resisténcia interfacial.

Assim, a maior area de fratura dos compésitos devido ao reforco de fibras
com baixa tensédo de cisalhamento na interface com a matriz justifica a alta energia

absorvida no impacto, o que esta de acordo com a literatura (Yue et al., 1995).
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4.7.7 Ensaio e impacto I1zod em resina poliéster com e sem adicao de fibras de
buriti

A variacao de energia de impacto lzod foi obtida segundo a norma ASTM
D256, para fracbes em peso das fibras de buriti nos compésitos.

A figura 4.49 apresenta o aspecto macroestrutural da ruptura por impacto lzod
dos corpos de prova em matriz poliéster reforcados com fibras de buriti. Compdsitos
em matriz poliéster com 10, 20 e 30% de fibras de buriti ndo se separaram
totalmente apds ensaio de impacto, demonstrando que existe um dobramento dos
corpos de prova, como observado também para a matriz epoxidica.

O principal motivo para esta resisténcia é que as fibras de buriti ndo sao
rompidas com o impacto. O mesmo comportamento foi registrado para compaésitos

com fibras de buriti em matriz epdxi.

Figura 4.49 — Aspectos macroestruturais da ruptura por impacto lzod de
compdsitos de matriz epoxidicas com diferentes fragées de fibras de buriti.

Os resultados dos ensaios de impacto em termos de média e desvio padrao
da energia absorvida para cada compdsito estdo mostrados na tabela 4.19.
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Tabela 4.19 — Energias de impacto Izod para compdésitos com fibra de buriti

Percentagem de Fibra de Buriti Energia (J/m)
0 13,00 £2,00
10 165,70 £ 29,70
20 231,10 £ 35,30
30 303,91 + 42,50

A partir dos dados da tabela 4.19 construiu-se a curva da variacao da energia
absorvida no impacto Izod em funcao do volume relativo de fibras de buriti em matriz

poliéster, mostrada na figura 4.49.
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Figura 4.50 — Variacao da energia de impacto 1zod de compdésitos de poliéster
com fracdo em volume de fibras de Buriti

Percebe-se que a energia cresce sensivelmente com o aumento da fragao de
fibra acionada na matriz poliéster. Comportamento também observado para o desvio
padrao.

Pode-se, através de uma equacao hiperbdlica, fazer um ajuste dos pontos da
figura 4.50 e propor uma interpretacdo matematica que melhor se ajusta aos pontos.

Eo = - 1791/v, + 341 (11)
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Onde E. é a energia absorvida pelo compédsito com matriz epoxidica no
impacto Izod em J/m e v, a fragdo volumétrica de fibras de buriti em percentagem.

Com esses resultados, pode-se observar que a incorporacao da fibra de buriti
na matriz poliéster melhora significativamente, a resisténcia ao impacto.

A tabela 4.20 mostra valores de tenacidade ao impacto em matriz epdxi e
poliéster reforcadas com diferentes fibras lignocelulésicas. Fica evidente a eficaz
natureza de reforco de buriti em compédsito com matriz poliéster, se comparado com
outras fibras lignocelulésicas em matriz epoxi e poliéster com 30% em volume de

fibras, excetuando compadsitos de rami.

Tabela 4.20 — Valores de tenacidade ao impacto de fibras naturais.

Composito com Tipo de Tenacidade Referéncia
30% de fibras Ensaio ao Impacto
(J/m)
Buriti/epoxi Izod 297,95 Presente tese
Buriti/poliéster Izod 303,91 Presente tese
Curaua/epoOxi lzod 129 (Monteiro et. al., 2009)
Curaua/poliéster lzod 69 (Ferreira et. al., 2008)
Rami/epoxi Izod 353,38 (Monteiro et. al., 2009)
Rami/poliéster lzod 580 (Monteiro et. al., 2009)
Coco/epoxi lzod 30 (Santafe, 2011)
Piacava/epoxi lzod 69 (Monteiro et. al., 2009)
Piacava /poliéster lzod 129 (Monteiro et. al., 2009)

4.7.8 Fratura em lzod de compadsitos de buriti com resina poliéster

A figura 4.51(a) mostra o detalhe da interface entre a fibra e a matriz poliéster
com a incorporagao de 30% de fibra de buriti. Com um maior aumento, observa-se o
desacoplamento da fibra na matriz, como visto na figura 4.51(b). Nesta separacao é
observado o descolamento das fibrilas na interface fibra/matriz. Este comportamento
corrobora com o mecanismo de ruptura entre a fibra de buriti e a matriz poliéster e

esta associado a resisténcia interfacial.
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Figura 4.51 — Micrografia MEV da fratura do corpo de prova com 10% de
buriti. (a) 27 x; (b) 1000 x.

4.8 Ensaios térmicos

4.8.1 Analise termogravimétrica (TG) da fibra de buriti

O estudo de termogravimetria realizado na fibra de buriti mostrou perda de
massa na faixa da temperatura ambiente até 200 °C atribuido a perda de volateis
como 4agua. Entre as temperaturas 200 - 400 °C observa-se distor¢goes relacionadas
principalmente pela degradacéao da hemicelulose e celulose.

Entre 400 - 500 °C percebe-se uma degradacdo lenta, relacionada
principalmente a lignina das fibras, sendo este o componente mais dificil de ser
decomposto; comportamento também observado para fibra de piagava por
(Nascimento et al., 2010).

Todo esse comportamento de perda de massa pode ser observado na figura
4.52.

Através da andlise termogravimétrica foi possivel observar que em atmosfera
inerte, ocorreu uma perda de 7,134% de massa entre a temperatura ambiente e
200°C, devido a eliminacdo de agua das fibras, como citado anteriormente. Apds
este processo, ocorrem dois degraus: 76,46% de perda de massa a 337°C e 15,09%
a 519°C, representando a degradacdo dos constituintes das fibras, hemicelulose,

celulose e lignina.
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Figura 4.52 — Analise Termogravimétrica TG da fibra de buriti.

No processo de pirdlise € possivel identificar que as diferentes degradagdes
das fibras estao de acordo com a literatura (Nascimento et al., 2011); um degrau na
faixa de 200 a 290°C indicando a degradacado de hemicelulose, a faixa de 240 a
260°C indicando a celulose, e 280 e 500°C para a lignina.

4.8.2 TG/DTG de compdésitos de fibras de buriti em matriz epoxi

Visando determinar as temperaturas de inicio, fim e maximas de
decomposicao térmica foram obtidas as curvas TG e DTG em fungéo da temperatura
para epoxi puro, fibra de buriti e compdésitos, apresentados na figura 4.53 e 4.54.

Nota-se que as curvas apresentam faixas de temperatura de perda de massa
muito proximas. Por outro lado, a perda de massa da fibra pura ndo esta bem
definida apresentando uma instabilidade dos constituintes da fibra, como a lignina,

celulose e hemicelulose.
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Restringindo-se a analise a uma menor faixa de temperatura, figura 4.55,
pode ser observado que a fibra pura se degrada rapidamente entre 200 e 300°C,
com perda de massa relativamente uniforme em funcédo da temperatura. Atribui-se
este comportamento aos componentes da fibra que volatizaram em temperaturas
acima de 200°C.

Em uma segunda analise, para a matriz epdxi e compdsitos com fibras de
buriti variando em 10, 20 e 30% de fibra, percebe-se que até a temperatura de
260°C nao ocorre degradacao, apresentando curvas sobrepostas. Este fato revela

gue a matriz poliéster passa por um processo de cura.
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Figura 4.55 — Analise Termogravimétrica TG entre 200 a 350°C, da matriz

epoxi, da fibra de buriti e compositos.

O segundo estagio mostra uma maior perda de massa para compdsitos em
matriz epdxi com 30% de fibra de buriti incorporada, devido ao processo de
decomposicdo dos componentes da fibra de buriti como a hemicelulose, celulose e

lignina.
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4.8.2 TG/DTG de compositos de fibras de buriti em matriz poliéster

As curvas de TG e DTG mostradas na figura 4.56 e 4.57 revelam a
estabilidade térmica da matriz de poliéster, fibra de buriti e compdsitos com 10, 20 e
30% de fibra de buriti incorporada em termos de perda de massa.

A fibra de buriti apresenta uma perda de massa maior no patamar inicial
seguida do compdsito com 30% de fracao da fibra. Como era de se esperar tendo
em vista maior quantidade de substancias volateis presentes nas fibras. Percebe-se
também que a matriz de poliéster pura apresenta comportamento similar a resina
epoxi, com menor perda de massa quando comparado aos compésitos com adicao
de fibra de buriti e comeca a se decompor em torno de 380° e 450°. Segundo
Nascimento et al., (2011), este comportamento € esperado para polimero termofixos
em que a degradacdo térmica inicia-se com a evolugdo de compostos volateis

seguido de quebra e despolimerizacao das cadeias moleculares.
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Figura 4.56 — Analise Termogravimétrica (TG) do poliéster, da fibra de buriti e
de seus compdsitos.
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Figura 4.57 — Analise Termogravimétrica derivada (DTG) do poliéster, da fibra

de buriti e de seus compaositos.

Também pode ser notado, com auxilio figura 4.57, que para as andlises TG e
DTG ha uma superposicdo aparente de todos os compédsitos investigados com
relacdo as curvas de poliéster puro. Em principio, isso indica que, pelo menos até
uma fracao de 30% em volume, ocorre pouco efeito sobre o comportamento térmico
do composito de poliéster, 0 que pode ser atribuida as fibras de buriti. Tal resultado
¢é dificil de ser explicado, uma vez que a fibra de buriti deteriora em temperaturas
mais baixas e a matriz de poliéster se decompde na faixa de 300 — 500 °C.

O efeito do comportamento térmico sobre compdsitos de poliéster com fibras
de buriti pode ser detectado por distorcées causadas na curva DTG, em comparacao
com a curva de poliéster puro (0% de fibra) para uma temperatura entre 300 - 380
°C. Essas distor¢coes sdo mais acentuadas quanto maior fragcdo do volume da fibra
de buriti.

Uma possivel interpretacdo para esse comportamento pode ser feita
considerando-se que as curvas para os compésitos 10, 20 e 30% fibra de buriti e a

reta correspondente ao poliéster puro com um maximo de cerca de 410 °C. Assim os
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dois outros picos em torno de 370 e 390°C corresponderia a influéncia da
degradacao da fibra buriti.

Através da figura 4.58 foi possivel definir melhor o comportamento das linhas
facilitando a analise da decomposicao dos picos térmicos.

Para o caso particular de fibras de buriti, concluiu-se que em atmosfera
oxidante nao €& possivel separar os processos de degradacdo dos diferentes
componentes de fibras como a celulose, hemicelulose e lignina. Reacbes de
degradacéo da fibra buriti sio complexas e se sobrepdem na faixa de 220 a 350°C.
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Figura 4.58 — Analise Termogravimétrica TG entre 200 a 350 °C do poliéster, da fibra
de buriti e de compésitos.

O poliéster puro apresenta pouca perda de massa, no primeiro estagio de
degradacao e uma sobreposi¢cdo com os compdsitos de poliéster com 10, 20 e 30%
de fibra de buriti. Este estagio atinge maior temperatura para degradacdo do
poliéster puro seguido de 10, 20 e 30% de fibra incorporada. Este comportamento
confirma a ocorréncia da degradagcao dos componentes da fibra.
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CAPITULO 5: CONCLUSOES
5.1 Conclusoes

A presente tese de doutorado analisa as caracteristicas morfolégicas e as
propriedades mecanicas e térmicas da fibra de buriti e de compdsitos em matriz
epodxi e poliéster com adicdo da fibra. Esta tentativa exploratéria de absorver o
conhecimento de tecnologia de producdo de compdsitos poliméricos, a qual é de
grande importancia cientifica e tecnolégica para obtencdo de novos materiais
utilizados na engenharia, com matéria prima renovavel do Brasil. Pode-se chegar as

seguintes conclusoes:

As fibras de buriti apresentam diametros com diferentes propriedades. Os
maiores didmetros acumulam mais imperfeicobes e afetam diretamente as
propriedades da fibra de buriti.

Os valores para densidade sao influenciados pelo didmetro sendo que a
média para os valores dos diametros diametro de 0,1 e 0,8mm foi encontrada uma
densidade de 1,2 e 0,75 g/cm?® Este maior valor da densidade para menores
didmetros sugerem baixa quantidade de defeitos na fibra.

Na avaliacdo do efeito da variacdo do tamanho dos diametros investigados
para fibra de buriti foram constatadas importantes mudancas nas propriedades
mecanicas da fibra.

Com didmetros entre 0,8 para 0,1mm obteve-se um aumento no valor do
Médulo de Elasticidade de 14,4 para 24 GPa, aumento de 171%, mostrando que
didmetros mais finos apresentam maior rigidez.

Foi possivel perceber que a tenséo de ruptura das fibras sofre influéncia do
tamanho do didmetro. Obteve-se para variagdo de 0,8 - 0,1mm um aumento de 226
% na resisténcia da fibra, de 163 para 369 MPa.

Os valores obtidos para o Médulo de Elasticidade e resisténcia a tracéo
mostram que ha um menor niumero de imperfei¢coes, irregularidades e descolamento
entre fibrilas com menores didmetros investigados da fibra de buriti, tornando o

material mais rigido e coeso.
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Maiores quantidades de celulose na composicdo da fibra a torna mais
resistente. Em uma andlise inversa, a irradiacdo decompde a celulose da fibra de
buriti fazendo com que se torne um material menos resistente.

O tratamento por irradiacdo gama nao melhora as propriedades mecéanicas da
fibra, apresentando menor resisténcia a tracdo da fibra de buriti. Este
comportamento mostra que para maiores doses irradiadas, menor e a resisténcia a
tracdo da fibra de buriti. Este comportamento foi influenciado pela quebra da
cristalinidade da celulose.

Os testes de Pullout, nos compdsitos permitiram observar o comportamento
da interacdo fibra/matriz. Desta forma foi possivel estabelecer um valor para o

comprimento critico I, = 7,09 e 8,50 mm e tenséo interfacial de cisalhamento T ¢ =

8,7 MPa e 7,22 respectivamente em epOxi e poliéster.

Os resultados do ensaio de flexdo em compoésitos de matriz poliéster
reforcados com fibras de buriti continuas e alinhadas, apresentam uma melhora na
resisténcia a flexdo e no médulo de elasticidade em relagdo a matriz de epoxi e
poliéster puro.

A resisténcia a flexdo é maior para a incorporacao de fibra superior a 20% da
fracdo em volume de fibra, devido a efetiva participacao da fibra de buriti. O modulo
de elasticidade ¢é significativamente maior para qualquer porcentagem de
incorporacgao de fibras de buriti.

Os resultados de impacto Charpy e I1zod mostram um eficaz reforco da fibra
nos compdédsitos epdxi e poliéster. Pode-se atribuir esta resisténcia a fibra que
absorve uma grande quantidade de energia, levando a um aumento da resisténcia
ao impacto.

A resisténcia ao impacto Charpy e Izod aumentou com a incorporacao de
fibras de buriti no compdsito epodxi/poliéster. Neste caso, maiores valores foram
obtidos para 30% de fibra de buriti. Foi observado o descolamento da fibra apds os
ensaios, este fato se deve a interacao fibra matriz. Isso faz com que a separacéo
das fibras e da matriz represente o principal mecanismo de ruptura do compasito.

A analise termogravimétrica das fibras apresentou os processos de
degradacdo para os seus constituintes (hemicelulose, celulose e lignina), das
matrizes epOxi e poliéster e dos compdsitos bem definidos para os complexos

processos de degradacdo dos componentes.
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5.2 Recomendacoes para trabalhos futuros

Nesta tese de doutoramento foi dada prioridade a ensaios mecénicos da fibra
e do compdsito de buriti, e fibras irradiadas, deixando como recomendagoes futuras:

Tendo em vista os resultados obtidos neste trabalho, sugere-se que seja
analisada a associacao da fibra de buriti e outras fibras lignocelul6sicas como
reforco em matérias compdsitos hibridos em matriz polimérica. Sugere-se que sejam
realizados ensaios de caracterizagdo mecanica associando as fibras, principalmente
ensaios de tracao, visando correlacionar as propriedades mecanicas das fibras e
seus efeitos de reforco nos compdédsitos. Variacdes nas fracées volumétricas ou
massicas das fibras podem colaborar para determinar as condigcbes que gerem
maior sinergia entre as diferentes fibras.

Uma outra proposta é a determinacdo do angulo de microfibrila, aspectos
importantes no estudo das propriedades mecénicas das fibras. Verificar através do
espectro de infravermelho das fibras de buriti as bandas de absor¢cdo dos grupos
caracteristicos de seus constituintes: lignina, hemicelulose e celulose.
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