UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
PRO-REITORIA DE POS-GRADUACAO E PESQUISA

PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE
MATERIAIS

JORGE ANTONIO VIEIRA GONCALVES

COMPOSITOS A BASE DE RESINA EPOXI REFORCADOS COM
FIBRA DE COCO

SAO CRISTOVAO, SE - BRASIL
FEVEREIRO DE 2010



COMPOSITOS A BASE DE RESINA EPOXI REFORCADOS COM FIBRA DE COCO
Jorge Antdnio Vieira Gongalves

DISSERTACAO SUBMETIDA AO CORPO DOCENTE DO PROGRAMA DE POS-
GRADUAGAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DOS MATERIAIS DA UNIVERSIDADE
FEDERAL DE SERGIPE COMO PARTE DOS REQUISITOS NECESSARIOS PARA A
OBTENCAO DO GRAU DE MESTRE EM CIENCIAS E ENGENHARIA DOS

MATERIAIS.

Aprovada por:

Prof . Marcelo Andrade Macédo, D.Sc.

Prof. Marcelo Massayoshi Ueki, D.Sc.

Prof. Eliton Souto de Medeiros, D.Sc.

SAO CRISTOVAO, SE - BRASIL
FEVEREIRO DE 2010



FICHA CATALOGRAFICA ELABORADA PELA BIBLIOTECA CENTRAL

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE

G635¢

Gongalves, Jorge Antonio Vieira

Compdsitos a base de resina epo6xi reforcados com
fibra de coco / Jorge Antonio Vieira Gongalves. — S&o
Cristévao, 2010.

51f1.:il

Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e Engenharia de
Materiais) - Universidade Federal de Sergipe, Pro-
Reitoria de Pés-Graduacdo e Pesquisa, Programa de
Pés-Graduacdo em Ciéncia e Engenharia de Materiais,
2010.

Orientador: Prof. Dr. Marcelo Andrade Macedo
1. Resina epoxi. 2. Fibra de coco. 3. Polimeros. 4.
Compositos. |. Titulo.

CDU 678.686




Como Flechas na mao de robusto, assim sao os filhos dos atribulados.

(Salmos 126)



AGRADECIMENTOS

A Deus, pelo dom incomensuravel da vida, o maior bem da humanidade.

Ao meu adoravel filho Dylan, pelos momentos de alegria propiciados com a sua
essencial presenca.

A minha mée, Maria Vieira dos Santos, por toda a confianga que sempre depositara
em mim, pelo amor incondicional e pela esperanga no meu futuro.

Aos irmdos, pelo companheirismo, pelos momentos de alegria, e a Ana Paula pela
paciéncia enquanto eu desempenhava o bom desenvolvimento deste trabalho.

Ao professor Marcelo Macédo, meu orientador, e a todos os professores P°CEM/UFS,
por terem me dado a oportunidade de acesso a pesquisa cientifica, além de todo o apoio que
sempre me dedicaram.

A minha linda namorada, Mayka Brito, pela compreenséo e dedicagdo para que eu
vencesse mais essa etapa.

Ao estimavel amigo Nilson Ferreira, por tudo que me ensinou e pela ajuda
imensuravel que dedicou, tornando mais fécil a realizagdo deste trabalho, com sua presenca
sempre amiga e sincera!

Aos grandes amigos, Alexssandro Cordeiro, Roberto Macias, Genilson Souza,
Arivaldo (Careca), Fabio Henrique, Vinaldo Bispo, Josaf4 de Oliveira Filho, por todos os
bons conselhos dados ao longo desses anos e pela amizade sincera, que permanece cada vez

mais fortalecida pelo decurso do tempo.



Resumo da Dissertagdo apresentada ao P2CEM/UFS como parte dos requisitos necessarios

para a obtengéo do grau de Mestre em Ciéncias (M.Sc.)

COMPOSITOS A BASE DE RESINA EPOXI REFORCADOS COM FIBRA DE COCO

Jorge Antdnio Vieira Gongalves
Fevereiro/2010

Orientador: Marcelo Andrade Macédo

Programa: Ciéncia e Engenharia dos Materiais

Compositos poliméricos refor¢ados com fibras sintéticas sdo de grande interesse na
indUstria automobilistica, merecendo destaque as resinas epoxidicas reforcadas por fibras de
vidro. No entanto, estas fibras apresentam comportamento abrasivo causando desgastes dos
equipamentos, tornando-se susceptiveis & perda de propriedades, devido a quebra das fibras
durante o processamento, alto custo de fabricagdo. Por sua vez, o interesse de empresas e
pesquisadores por compdsitos alternativos, que utilizem recursos renovaveis, apresentem
baixo custo e sejam biodegradéveis, tem aumentado. A utilizagdo de fibras vegetais em
termorrigidos nas aplicagdes comerciais tem sido promissora, tendo em vista que elas ndo séo
toxicas, possuem baixo custo, sdo de fontes renovaveis e atendem as novas exigéncias de
preservacdo ambiental. Além disso, as fibras vegetais ndo sdo abrasivas a equipamentos de
processo e geram compositos com baixa susceptibilidade a perda de propriedades durante o
processamento. Entre a grande variedade de fibras vegetais existentes, a fibra de coco
(subproduto do coco), abundante no Estado de Sergipe, com diametro médio de 0,25
milimetros e densidade inferior a das fibras de vidro, foi estudada como componente de
reforco na matriz epoxi (DGEBA),nos teores de 0, 10, 20 e 30% em peso, continua e
orientada aleatoriamente. Estes compdsitos foram ensaiados em tracdo e flexdo e sua
superficie analisada por microscopia eletronica de varredura (MEV). Dentre as propriedades
avaliadas, o aumento no teor de refor¢o provocou um acréscimo significativo da resisténcia a
tracdo e flexdo e do modulo de elasticidade dos compdsitos comparados com a resina pura.
As observagdes microestruturais revelaram os mecanismos de falhas que podem ocorrer
durante a fratura; e que a superficie singular da fibra de coco contribui para uma boa adeséo
com a DGEBA (diglicidil éter do bisfenol A).
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ABSTRACT

Polymer composites reinforced with fibers are of great interest in the automotive industry,
with emphasis to epoxy resin reinforced with glass fibers

However, these fibers exhibit abrasive behavior causing wear of equipment, making it
susceptible to the loss of properties due to the breakdown of fibers during processing, high
cost of manufacturing.

In turn, the interest of companies and researchers for composite alternatives, using renewable
resources, having a low cost and being biodegradable, has increased.

The use of vegetable fibers in thermosetting in commercial applications has been promising,
considering that they are not toxic, have low cost, are renewable sources and meet the
demands of environmental preservation.

In addition, the vegetable fibers are not abrasive to processing equipment and create
composites with low susceptibility to loss of properties during processing.

Among the wide variety of existing plant fibers, coir (coconut product), abundant in the state
of Sergipe, with an average diameter of 0.25 mm and lower density than the glass fibers, it
was studied as a strengthening component in the epoxy matrix (DGEBA), at the levels of 0,
10, 20 and 30% by weight, continuous and randomly oriented.

These composites were tested in tension and bending and their surface examined by scanning
electron microscopy (SEM).

Among the properties evaluated, the increase in the level of reinforcement caused a
significant increase in the tensile strength and bending modulus of the composites compared
to pure resin.

The microstructural observations revealed the failure mechanisms that can occur during
fracture, and that the area of natural coconut fiber contributes to good adhesion with DGEBA
(diglycidyl ether of bisphenol A).
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Capitulo 1

Introducdao e Justificativa

1.1  INTRODUCAO

A historia da humanidade € dividida em eras que, por sua vez, sdo subdivididas em
épocas; sendo algumas destas influenciadas pela disponibilidade de materiais e, homeadas
apds os primeiros materiais usados (a idade da pedra, a idade de bronze, e a idade do ferro).
Similarmente, podemos afirmar que, com o inicio do Século XXI, estamos entrando na idade
dos polimeros (RUBINSTEN, M. e COLBY, R. H., 2003). E, da mistura fisica deste material
denominado de fase continua (matriz) com uma fase dispersa (reforgco) que pode ser na forma
de fibras, mantas ou particulas surge uma nova classe de materiais com caracteristicas
diferentes dos seus constituintes originais, denominados de compdésitos (NETO, F. L. e

PARADINI, L. C., 2006).

Nos ultimos 20 anos, observou-se um maior desenvolvimento de compositos voltados
a aplicacOes estruturais. Esta evolucéo esta inteiramente ligada & possibilidade da produgdo de
compositos com excelentes propriedades mecénicas e baixas densidades que podem substituir
materiais como a madeira e 0 ago. A necessidade de aplicacéo de polimeros termorrigidos de
alto desempenho, como matrizes, isolantes e revestimentos, na industria eletrnica, naval e
automobilistica, impulsionaram os estudos voltados a producdo de compdsitos a base do
sistema epdxi devido a boa estabilidade térmica, alta resisténcia mecéanica, baixo coeficiente
de contracdo quando curada e excelentes propriedades de adesdo deste material. Mas, apenas
estas propriedades citadas anteriormente ndo s&o capazes de conferir a esse material altas

raz6es modulo/peso e resisténcia/peso, superiores & de materiais metalicos e cerdmicos. Para



solucionar esta deficiéncia, o sistema ep6xi tem sido modificado com a introdugéo de agentes
reforcantes ou cargas tais como nanoparticulas, elastbmeros, silica e silicatos, fibra de vidro e
coco etc. Com a introducdo destes materiais, a matriz é capaz de manter transmitindo as
forcas de cisalhamento entre as camadas de reforco de modo que o compdsito se torna

resistente a esforgos de tracéo e flex&o.

A utilizacdo de fibras naturais, especialmente as fibras lignocelulésica extraida do
coco, como modificadores de sistemas epOxi tem atraido a atengdo de muitos pesquisadores
devido as propriedades finais do sistema formado, seu crescente interesse comercial e diversas

aplicagbes em engenharia.

1.2 MOTIVACOES E JUSTIFICATIVA

Entre 1830 e 1930, a populacdo mundial aumentou aproximadamente de um bilhdo
para dois bilhGes de habitantes, ocasionando escassez nos recursos naturais do planeta,
trazendo com isso a conscientizacdo acerca da preservacdo do meio ambiente, controle de
poluicdo e economia de energia, dando grande importancia a utilizacdo de recursos renovaveis
na fabricagdo de diversos produtos (NETO, F. L. e PARADINI, L. C., 2006). A substitui¢do
industrial de materiais tradicionais por materiais compdsitos vem sendo gradualmente
executada ao longo das Gltimas décadas, tendo se intensificado nos Gltimos 20 anos. Os
compositos tém demonstrado um alto grau de confiabilidade e muitas vantagens sobre os
materiais convencionais quando se deseja flexibilidade de projeto e economia na producéo.
Comparando 0s materiais compositos poliméricos, os reforgados com fibras vegetais
apresentam vantagens especificas sobre outros compdsitos tais como o baixo custo e

maleabilidade (SATYANARAYANA, K. etal., 1982).



As fibras vegetais sdo compostas principalmente de celulose e se apresentam como um
material abundante e disponivel em praticamente todo o mundo, principalmente no Norte e
Nordeste do Brasil. Estes materiais tém sido investigados para uso como reforgo em
compositos de matrizes poliméricas, pois aliam propriedades caracteristicas como
biodegradabilidade, fonte renovavel e atoxicidade que vdo ao encontro & nova ordem mundial
de forte apelo ecoldgico. Entre as fibras vegetais, as de coco tém sido as menos exploradas no
que se refere & aplicacdo em compdsitos. Recentemente, Harishet al. (HARISH, S. et al.,
2009) relatam sobre a sua utilizagdo como reforgo em compdsitos & base de epdxi e Monteiro
etal. (MONTEIRO, S. N. et al., 2006; MONTEIRO, S. N. et al., 2008) utilizaram estas fibras
como reforco em matriz de poliéster confirmando as melhorias nas propriedades de mecénicas
deste composito. Estas vantagens tornaram estes compositos de fibra de coco os mais
apropriados para certos usos industriais como isolantes térmicos, talude para construgdo de
encostas, mantas para protecdo de solo e estofamento de automodveis (HOLBERY, J. e

HOUSTON, D., 2006).

Segundo a FAO (Organizacdo das Nagdes Unidas para Agricultura e Alimentagéo),
que declarou o ano de 2009 como o ano internacional das fibras naturais (ver figura 1), a
producdo mundial de fibra de coco estd estimada em 605.000 toneladas e as exportacdes
mundiais deste produto nos Gltimos trés anos estiveram em torno de US$ 205 milhdes

(SILVA, R. et al., 2009).
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Figura 1 Cartaz da FAO apresentado 2009 como o ano mundial das fibras vegetais (FAO, 2010).

Da oferta anual de fibra de coco, o Brasil participa com menos 1% deste mercado que
é liderado por paises asiaticos sendo que a India, o maior produtor deste material, tem mais da

metade producdo mundial conforme mostra a Figura 2.

As vantagens da utilizagdo de fibras de coco em relacdo as fibras sintéticas véo além
do baixo custo, baixa densidade, boas propriedades térmicas e alto modulo especifico; pois
sua comercializagdo contribui para o melhor aproveitamento do potencial agricola brasileiro,

criando empregos em areas de baixo indice de desenvolvimento humano e gerando riquezas.

No Brasil, somente, 12% dos grupos de pesquisa em engenharia de materiais realizam
trabalhos com fibras vegetais (SILVA, R. et al., 2009), deste total, menos de 3% destes
grupos estdo no Nordeste apesar desta regido ser responsavel por 90% da producdo nacional

de coco (onde Bahia, Sergipe e Rio Grande do Norte sdo 0s maiores produtores)
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Figura 2 — Producéo mundial de fibras de coco (Agrianual 2007)

1.3  OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é: (i) propor a utilizacdo das fibras curtas de coco dispostas
aleatoriamente como componente estrutural de reforco da resina epdxi para a producao do
compdsito e comparar as propriedades da resina epoxi reforcada com a fibra de coco em
varios teores de reforco (0; 10; 20 e 30%) com a resina epoxi pura, (ii) avaliar os compdsitos
produzidos quanto a suas propriedades mecénicas, por ensaios de tracdo e flexdo, e interface

fibra/matiz, por microscopia eletrénica de varredura.



Capitulo 2

Revisao Bibliografica

O objetivo do capitulo 2 é fazer uma revisdo bibliogréfica sobre a fibra de coco e a

resina epoxi, que sdo os elementos constituintes do compaésito desenvolvido nesta pesquisa.
21 COMPOSITOS POLIMERICOS

Os materiais compdsitos estdo associados, em muitos casos, a tecnologia de ponta,
como componentes utilizados em satélite, aeronaves, implantes ortopédicos, veiculos de
formula 1, entre outros. Ha, na literatura, muitas definicbes de composito sendo que nesta
dissertacdo, definiremos compositos como uma classe de materiais heterogéneos, tanto em
escala microscopica quanto em escala macroscopica, multifasicos, resultantes de uma
combinacdo racional, onde os componentes descontinuos ddo a principal resisténcia ao
esforco e os continuos sdo o meio de transferéncia desse esfor¢o, que por sua vez, denomina-

se de componente matriz (FREIRE, E. et al., 1994).

Os materiais compositos podem ser classificados em trés grupos principais: 0S
compdsitos particulados, fibrosos e os estruturais. Além disso, existem pelo menos duas

subdivisdes para cada grupo, como mostrado na Figura 2. 1.
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Figura 2. 1 — Esquema de classificacdo para varios tipos de compositos (CALLISTER JR, W. D,

2008).

Muitos materiais compdsitos sdo constituidos por apenas duas fases; uma ¢é
denominada matriz a outra de fase dispersa. As propriedades dos compositos sdo em funcgao
das caracteristicas das fases constituintes, de suas quantidades relativas e da geometria da fase
dispersa (CALLISTER JR, W. D., 2008). A fase matriz, no nosso caso a resina epoxi, serve
para unir as fibras umas as outras, atuar no meio através do qual uma tensdo aplicada
externamente é transmitida e distribuida para as fibras, manter a integridade estrutural do
material através da ligacdo simultdnea com a fase dispersa em virtude de suas caracteristicas
coesivas e adesivas, proteger as fibras individuais contra danos superficiais em decorréncia da

abrasdo mecanica ou de reacdes quimicas com o ambiente.

As propriedades dos compdsitos dependem de qualquer compdsito alguns fatores
basicos, tais como: razdo de aspecto (relacdo entre a maior e a menor dimensdo de corpo);
porosidade da carga; propriedades dos componentes individuais; grau de adesdo entre as

fases; grau de mistura entre os componentes, bem como o fator importante da interface.



22  MATRIZES POLIMERICAS

Ha dois tipos de compdsitos poliméricos que sdo nomeados como termorrigidos ou
termofoxos e termoplasticos. E, a principal diferenca entre cada um esta no comportamento
destes materiais quando aquecidos, ou seja, 0s termoplasticos sdo polimeros capazes de serem
moldados vérias vezes devido as suas caracteristicas de se tornarem fluidos quando aquecidos
a uma determinada temperatura e depois se solidificarem quando ha um decréscimo desta
temperatura (CANEVAROLO JR., S. V., 2006). Por outro lado, os termorrigidos ndo séo
capazes de se tornarem fluidos pois, durante o processo de cura que € normalmente
exotérmico, sofre reagBes quimicas irreversiveis, com a formacdo de uma grande quantidade
de ligacOes cruzadas (ligagcdes covalentes) entre as cadeias macromoleculares, tornando-se

rigido, infusivel e insolGvel.

Tradicionalmente, os polimeros termorrigidos (resinas) tém sido empregados para uso
estrutural em materiais compdsitos por apresentarem algumas vantagens em relagdo aos
termoplasticos, tais como resisténcia a fluéncia e a deformacéo sob carregamento, alta
estabilidade dimensional, boas propriedades de isolamento térmico e elétrico e elevada

rigidez.

As resinas termorrigidas mais usadas sdo os poliésteres, vinil-éster, resinas fendlicas e
epoxi. Essas resinas respondem por aproximadamente 90% dos sistemas poliméricos

utilizados.

As resinas epoxi podem ser misturadas fisicamente com fibras através de métodos de
processamento bastante simples para aplicages estruturais, sendo muito utilizadas em
aplicacbes aeroespaciais, por possuirem melhores propriedades mecénicas e melhores

resisténcias & umidade do que os as resinas vinil-éster, poliuretanos e poliésteres.



2.3 RESINAS EPOXIDICAS

A palavra ep6xi deriva do grego EP (entre) e do inglés OXI (oxigénio) e, literalmente,
significa oxigénio entre carbonos. Em outras palavras, corresponde a um grupo constituido
por dtomos de oxigénio ligados por meio de uma ligacdo covalente simples a dois atomos de
carbono. Quimicamente, define-se epdxi (ou resina expoxidica) como polimeros de alto
desempenho caracterizados pela presenga de pelo menos dois anéis de trés membros

conhecidos como epoxi, epoxido, oxirano ou etano epoxi, como mostra a Figura 2.2.

O
N /\ /S
/C. —C \
Figura 2.2— Molécula da resina epdxi (PAIVA JR, C. Z. et al., 2004).

A resina epoxidica mais comum é o DGEBA (diglicidil éter do bisfenol A), que
resulta da reacdo entre a epicloridrina e o bisfenol A, que possui dois grupos epoxi nas
extremidades das cadeias cuja estrutura bésica é mostrada na Figura 2.3. O valor do indice
“n”, mostrado na figura, indica o grau de polimerizacdo da resina epOxi, que para esta resina,
estd proximo a zero (0,2). Quando n<1, a resina é liquida e; quando for n > 1, temos as resinas

semi-solidas e solidas (RANGEL, S. A., 2006).
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Figura 2.3- Estrutura quimica de uma resina epoxi (DGEBA).

As resinas epOxi sdo convertidas em polimeros termorrigidos pela acdo de
endurecedores (agentes de cura). O termo “cura” é usado para descrever o processo pelo qual
um ou mais tipos de reagentes, uma resina e um endurecedor, sdo transformados de materiais
de baixo peso molecular em um material altamente reticulado (SOBRINHO, L. L., 2009).
Esta reacdo pode ser realizada tanto a temperatura ambiente como as altas temperaturas,
dependendo dos produtos iniciais utilizados no processo ou das propriedades desejadas do

produto final (FONSECA, V. M. et al., 2004).

A polaridade dos grupos éteres e hidroxilas alifaticas da estrutura epoxidica servem
para criar forgas de interacdo entre a molécula epoxi e sua superficie adjacente. Isto torna esta
matéria propicia para ser usado em aplicacBes estrutural ou como adesivo, pois é de fécil
processamento, possui boa resisténcia quimica e térmica. Entretanto, em muitas aplicagdes, a
baixa resisténcia a fratura deste material configura-se como sua maior deficiéncia. Apés a
cura, 0s sistemas epOxi apresentam pequenas contracdes, em media na ordem de 2%. Este
comportamento indica que é necessario um baixo grau de rearranjo molecular para formar o
sistema curado. Quanto & estabilidade quimica, a ep6xi € um dos termorrigidos mais inertes e

possui boa estabilidade dimensional em servico (ALMEIDA, C. N., 2005).



2.4  MODIFICACAO DE SISTEMAS EPOXI

A resisténcia das resinas epoxi é um fendmeno complexo que pode ser afetado por
muitos fatores, tais como as propriedades dos modificadores, a compatibilidade entre os
modificadores e a matriz ep6xi e as condicdes de cura. Os modificadores, também conhecidos
como fase dispersa, possuem uma fungdo estrutural que os tornam responsaveis pela
resisténcia do composito e podem ser classificados como particulados e fibrosos. Diferentes
tipos de modificadores fibrosos tém sido estudados para aumentar a resisténcia ou a
ductilidade das resinas epOxi curadas. Logo a fibra tem despertado grandes interesses em
pesquisadores e engenheiros da industria de diversos setores como automotiva, da construgao

mecanica, metallrgica, naval, aeronautica, aeroespacial entre outras.

As fibras, uma das mais importantes formas de reforcos de materiais poliméricos,
podem ser classificadas de acordo com sua origem em: (i) fibras sintéticas e (ii) fibras
naturais. Quando analisadas, as propriedades fisicas de uma fibra dependem de sua estrutura
quimica, didmetro, razdo de aspecto, superficie de contato etc. Isto faz com que as fibras
sejam macroscopicamente homogeéneas, flexiveis, com alta relacdo entre comprimento e secéo

transversal.

As fibras naturais sao origem de animais, minerais e vegetais; esta Ultima sera detalhada

mais adiante, por se tratar do material usado neste estudo reforgos.

11



2.4.1 Fibras Vegetais

As fibras vegetais possuem boas propriedades mecénicas, durabilidade e
rigidez, sdo faceis de processar e mais leves do que as fibras sintéticas (VALADEZ-
GONZALEZ, A. et al., 1999). No entanto, mostram-se bastante heterogéneas, pois dependem
do tipo de solo, das condigdes climéticas, do tipo de colheita, das folhas, dos frutos ou do
caule dos vegetais. Estes tipos de fibras ja foram largamente empregados no passado na
indUstria automobilistica, como foi o caso de compdsitos de latex de borracha natural
reforcado com fibra de coco para uso em estofamentos de automdveis (SILVA, R. et al.,
2009). No entanto, a partir da década de 60, tais materiais comecaram a ser gradativamente

substituidos pelas espumas de poliuretano.

Atualmente, hd um grande interesse nos materiais compositos poliméricos
reforcados com fibras naturais devido & necessidade da industria automotiva fabricar pecas
mais leves e mais seguras que ndo gerem arestas cortantes ao serem rompidas. Ao mesmo
tempo, busca-se o aproveitamento de recursos naturais renovaveis de importancia econdmica
regional, objetivando-se a conscientizagéo ecoldgica e 0s avancos em legislacfes relativas ao
meio-ambiente que exigem o desenvolvimento de produtos menos agressivos e/ou toxicos.
Vale a pena transcrever as diversas vantagens e desvantagens oferecidas pelas fibras vegetais

em relacdo as fibras sintéticas, conforme a seguir:
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Tabela 1 — Comparacéo das vantagens e desvantagens na utilizacédo de fibras vegetais.

Vantagens Desvantagens

Baixa massa especifica Baixas temperaturas de processamento

Maciez e abrasividade reduzida Propriedades mecéanicas acentuadamente variadas
Reciclaveis, ndo tdxicas e biodegradaveis Forte influéncia com a época da colheita, tipo de solo,

processamento ap0s colheita;

Estimula empregos Sensibilidade significativa a variacdo de temperatura e
de umidade

Baixo custo, baixo consumo de energia na Secdes transversais da fibra variada e de geometria

produgdo complexa e ndo uniforme.

As fibras vegetais mais amplamente empregadas em compdsitos poliméricos
sdo as de juta, sisal, cAnhamo, rami, abacaxi, abacé e curaua. Ha grupos de pesquisadores no
exterior, em paises como a India, Paquistdo, Egito, Canada, Franca, Alemanha, Argentina,
Meéxico, Colémbia e Venezuela, e também no Brasil, que vem pesquisando e apresentando
resultados interessantes na melhoria das propriedades fisicas e mecénicas de compositos,

quando reforgados com fibras vegetais (SATYANARAYANA, K. G. et al., 2009).

Segundo Chand et al. (CHAND, N. e HASHMI, S. A. R., 1993), a resisténcia &
tracdo e o modulo de elasticidade das fibras sdo diretamente proporcionais ao teor de celulose
e inversamente proporcionais ao angulo das microfibrilas. Outros componentes das fibras,
como hemicelulose(LEWIN, M. e GOLDSTEIN, I. S., 1991), ligininas e pectinas influem de
maneira decisiva nas propriedades mecanicas, na estrutura, na morfologia, na flexibilidade e
na taxa de hidrélise das fibras. Algumas fracdes de hemiceluloses se tornam parcial ou
totalmente soliveis em agua depois de terem sido extraidas com solugdes alcalinas de

hidréxido de sodio e potéssio (AZUMA, J. et al., 1985).
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Em compositos, onde fibras sdo usadas como reforco, ocorrem aumento da
resisténcia mecanica (MUKHERJEE, P. S. e SATYANARAYANA, K. G., 1984), embora um
alto teor de reforgo possa favorecer a aglomeracdo de fibras e a baixa dispersdo das fibras na
matriz. A orientacdo das fibras também € outro fator significativo nas propriedades mecénicas

dos compositos (AGARWAL, B. D. e BROUTMAN, L. J., 1990).

Wambua et al. (WAMBUA, P. et al., 2003) relatam que as propriedades
mecanicas das fibras vegetais como sisal e coco sdo comparaveis as propriedades da fibra de
vidro sendo, em alguns casos, superiores. As fibras de coco sdo fibras com percentuais baixos
de celulose (tabela 2), entretanto, a quantidade de lignina € muito grande, cerca de duas a
quatro vezes os valores existentes para a juta e o sisal, sendo indicadas para uso como
material de reforco em compdsitos, principalmente daqueles submetidos a moldagem a quente

(JOSEPH, K. etal., 1999).

Tabela 2 — Composicao de fibras oriundas de cultivo principal e subprodutos da agricultura.

Fonte de Fibra Celulose  Hemicelulose Lignina Pectina Cinza  Agua

(%) (%) (%) () (%) (%)

Casca de coco 36-43 0,15-0,20 20-45 3,0 2,7-10,2 10-12
Algodéo 82,7 57 NA 57 NA 10
Juta 64,4 12,0 11,8 0,2 NA 10
Linho 64,1 16,7 2,0 1,8 NA 10
Rami 68,6 13,1 0,6 1,9 NA 10
Sisal 65,8 12,0 9,9 0,8 NA 10
Forragem de milho  38-40 28 7-12 NA 36-70 9
Folha de abacaxi 70-82 18 5-12 NA 0,7-0,9 10-13
Bagaco de cana 32-48 19-24 23-32 NA 1550 8,8
Folha da bananeira  60-65 6-8 5-10 NA 47 10-15
Palha de trigo 33-38 26-32 17-19 NA 6-8 10
Palha de arroz 28-36 23-28 12-14 NA 14-20 6,5

FONTE: (GASSAN, J. e BLEDZKI, A. K., 1999; REDDY et al., 2005; REDDY, N. e YANG, Y., 2009)

NA: Nao avaliado
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2.4.2 Fibras de coco

O coqueiro (Cocos nucifera) € uma arvore pertencente a familia das palmeiras
(Palmae) cultivada extensivamente nos tropicos (ISHIZAKI, M. H. et al., 2006). Chegou pela
primeira vez, ao Brasil, pelo Estado da Bahia por volta de 1553, em navios portugueses,

através de mudas provenientes da ilha de Cabo Verde (BENASSI, A. C., 2006).

Os frutos desta palmeira possuem alguns constituintes, ver Figura 2.4, que tém
aproveitamentos variados indo desde o consumo de polpa (albimen sélido), agua-de-coco

(albimen liquido) até as fibras extraidas do mesocarpo.

Epicarpo Mesacarpo

Endocarpo Embriiio

Albumen
liguido

Albumen
salido

Tegumento

Figura 2.4- Fruto do coqueiro (BENASSI, A. C., 2006).

As fibras de Coco apresentam-se na forma fibrosa de cor castanho-avermelhada,
possuindo consideravel quantidade de cavidades resultando numa fibra mais resistente,

altamente durdvel e leve (REIS, J. M. L., 2006).
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As fibras vegetais podem ser consideradas como compdsitos formados por fibrilas de
celulose e uma matriz de lignina e hemicelulose (JAYARAMAN, K., 2003). Logo, os
principais componentes das fibras sdo celulose, hemicelulose e lignina. A celulose é o
material organico mais abundante do planeta, com uma producéo anual de mais de 50 bilhdes
de toneladas (ARAUJO, J. R. et al., 2008). A hemicelulose é o nome usado para os
polissacarideos que estdo associados a celulose, em paredes celulares (GABRIELII, I. et al.,
2000). A lignina estéa associada com a celulose e a hemicelulose na composicdo de materiais
lignoceluldsicos. A lignina é um material hidrofébico com estrutura tridimensional, altamente

ramificada, podendo ser classificada como um polifenol (SILVA, R. et al., 2009).

A estrutura mais comum de uma fibra vegetal esté representada na Figura 2.5. Cada
fibra lignoceluldsica tem uma estrutura de camadas complexas; constituida por uma parede
fina, que circunda uma parede secundaria. A parede secundaria é constituida por trés camadas
(S1, S2 e S3), onde a camada intermediéria (S2) determina as propriedades mecénicas da fibra
e consiste em uma série de microfibrilas, helicoidalmente formada por longas cadeias de

celulose e organizada no sentido da fibra (SILVA, R. et al., 2009).

Parede Secundaria - S3

Parede Secundaria - S2

Microfibrilas de celulose
cristalina organizadas
em um arranjo espiral

Parede Secundaria - S1

Regifes amorfas, constituida
principalmente por lignina e
hemicelulose

Parede Primaria

Rede de micofibrilas
desordenada

Figura 2.5 — Estrutura de uma fibra vegetal
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A Figura 2.6, abaixo apresentada, mostra que a superficie da fibra de coco é coberta de
reentrancias e saliéncias que podem facilitar a impregnacdo da matriz epdxi, tendo como
conseqliéncia desta topografia uma melhor resisténcia interfacial do sistema epoxi/fibra de

coco; além de demonstrar a complexidade das fibras lignocelulésica.

As fibras de coco nacional tém comprimentos que variam de 10 a 143 mm e didmetro
de aproximadamente 0,25 mm (MONTEIRO, S. N. et al., 2006). Além desses parametros, a
grande elasticidade e sua boa resisténcia a tracdo (tabela 3) em relacdo a outras fibras vegetais

tornam viavel o uso da fibra de coco para melhorar as propriedades de compositos.

Figura 2.6 — Imagem obtida por MEV de um corte transversal da fibra do coco.
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Tabela 3—- Propriedades mecanicas de fibras vegetais e convencionais usadas comreforco

(BLEDZKI, A. K. et al., 2002).

Fibra Densidade Alongamento Resist. & tracdo Maddulo de Elasticidade
(g/cm®) (%) (MPa) (GPa)

Algoddo 1,5-1,6 7,0-8,0 287-597 5,5-12,6

Juta 13 15-1,8 593-773 26,5

Rami - 3,6-3,8 400-938 61,4-128

Sisal 15 2,0-25 511-635 9,4-22,0

Coco 1,2 30,0 175 4,0-6,0

E-vidro 25 2,5 2000-3500 70,0

Carbono 14 1,4-1,8 4000 230,0-240,0

25 COMPRIMENTO CRITICO DA FIBRA UTILIZADA

A influéncia do comprimento da fibra e a eficiéncia de sua ligacdo com a matriz sdo
fatores essenciais para garantir uma melhor transferéncia de carga da matriz para as fibras e
com isso melhorar as propriedades do compdsito. Fibras muito curtas resultam em uma
transmissdo pouco eficiente da carga externa aplicada sobre a matriz polimérica
(MONTEIRO, S. N. et al., 2006). Kelly e Tyson (KELLY, A. e TYSON, W. R., 1965)
propuseram um comprimento denominado de critico, lc, de modo que abaixo deste
comprimento ndo havera transmissdo de carga da matriz para fibra sem o seu rompimento. O

valor do comprimento critico é dado pela equagéo 1:

lc =dos/27 1)
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Onde d o diametro da fibra, o ¢ limite de resisténcia a tracao e T forca de ligagao entre

fibra matriz.

O didmetro da equagdo 1 foi reduzido pela metade, por uma dedugdo mais recente

(HULL, D. e T.W., C., 1981), conforme expde a equagdo 2, onde r é o raio da fibra.
lc =ros/27 )

Fibras continuas, ou fibras longas possuem normalmente comprimento superior a 15
vezes ¢ (CALLISTER JR, W. D., 2008). Kelly e Tyson (KELLY, A., 1966) propuseram um
ensaio denominado de “pullout”, para a determinag¢&o do comprimento critico e cuja descri¢éo
gréfica esta mostrada na Figura 2.7.

comprimento
embutido fibra

!

—

Figura 2.7 — Esquema de ensaio de “pullout” proposto por Kelly e Tyson (KELLY, A. e TYSON,

W. R., 1965).

Este ensaio consistiu em embutir a fibra, até um comprimento L, em uma capsula do
material que simulava a matriz do compdsito. O conjunto foi submetido a tracdo, com as
garras da maquina prendendo tanto a ponta livre da fibra quanto a outra extremidade da
cépsula. Para valores baixos de L, a fibra escorregou dentro da capsula, estes valores estariam

abaixo do comprimento critico (MONTEIRO, S. N. e D'ALMEIDA, J. R. M., 2006).
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Segundo Monteiro et al. (MONTEIRO, S. N. e D'ALMEIDA, J. R. M., 2006), o
conceito de comprimento critico de uma fibra é aparentemente mais complexo do que foi

originalmente proposto por Kelly e Tyson. Existe uma gama de comprimentos que vai desde

o limite, Ic, para o livre desacoplamento através do total desprendimento da fibra em relagéo

a matriz polimérica, até o comprimento minimo, Lc, para ndo desacoplar a fibra da matriz.

26 PROPRIEDADES DA INTERFACE

Um dos par@metros mais importantes em materiais compdsitos, com uma ou mais
fases continuas, € a interface entre o reforco e a matriz. Franco (HERRERA-FRANCO, P. J. e
DRZAL, L. T., 1992) define a interface entre a fibra e a matriz ndo como uma
descontinuidade das propriedades desses constituintes, mas como um gradiente dessas
propriedades. Isto ndo significa que a interface seja considerada termodinamicamente uma
fase, mas € usada para descrever o gradiente na regido, que se trata da alteracdo no valor de

uma quantidade por unidade de espago (MANO, E. B., 1991).

A interface é a regido onde ocorre o contato entre 0os componentes do composito,
sendo a transferéncia dos esforcos aplicados & matriz feita através desta regido. Possiveis
acumulos de tensdes, dificuldade de adesdo ou umidade excessiva também podem influenciar
as propriedades mecénicas. 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 diferengas nas propriedades térmicas e mecéanicas dos
materiais constituintes (FERREIRA, R. S., 2000). A interacdo entre 0s componentes de um
composito da regido interfacial depende do grau de contato (molhabilidade) das superficies na

interface, e das forcas coesivas (adesividade) nesta regiéo.
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No entanto, se a atracdo entre o aderente e 0 adesivo (adesdo) envolvidos na interface for
inadequada, poderdo surgir vazios nessa regido, provocando fragilizagdo do composito pela
formacéo de defeitos superficiais que sdo capazes de formar trincas, as quais podem levar a

falhas sob baixos niveis de tensdo e tracdo (FOURCHE, G., 1995).

2.7  MECANISMOS DE FALHAS

A interface fibra-matriz, orientacdo, concentracdo, adesdo, tamanho critico e a
distribuicdo das fibras possuem uma influéncia significativa sobre a resisténcia do compdsito
reforcado com fibras de coco. Por isso, é de suma importancia o estudo dos mecanismos de
falhas para este tipo de material. Quando a falha ocorre na interface é denominada falha
adesiva e quando ocorre na matriz ou na fibra chama-se falha coesiva. As falhas das fibras na
matriz polimérica como descolamento (“debonding”) e extracdo (“pull-out”) podem ocorrer
simultaneamente ou isoladamente (HULL, D.e T.W., C., 1981; FERREIRA, R. S., 2000). No

fluxograma da Figura 2.8, poderemos verificar a relagdo entre os mecanismos de falhas.

[ Mecanismo de Falha

Fibra/Matriz Interface
—_—
Adsorcéo e
Compressao Cisalhamento 1
Molhamento
| S —

Tracédo

Flexdo

DELAMINAGAO 1 Interdifuséo
| | | Atracao

[ Longitudinal ] ( Transversal ] [ Longitludinal ] [ Translversal ] | Eletrostatica
[ Fr%ﬁ“rﬂzda ] ( Fra’:}lurerlizda ] Micro/ flambagem Falha da Matriz _— L|g'a(;.ao
das Fibras por Cisalhamento Quimica

[ Descolamento ] ( Descolamento ] Adeséo
Esmagamento da Mecéanica
Fibra

de Fibras |

Extracéo de Fibras

2.8 — Figura Fluxograma da relacéo entre os mecanismos de falhas (DA SILVA, J. L. G., 1996).

21



2.8 Mecanismo de Falhas Coesivas:

Os compositos poliméricos, reforcados com fibras e submetidos ao
carregamento, podem falhar por tipos e modos diferentes. Inclusive, o mecanismo de falha
pode estar relacionado & orientacdo das fibras e direcdo de aplicacdo de carga. As falhas
coesivas envolvem a anélise da superficie de fratura, podendo determinar origem e causas

destas falhas (SMITH, B. W. e GROVE, R. A., 1985; FERREIRA, R. S., 2000).

2.9 Fratura da Fibra:

Teoricamente, num compdsito polimérico reforgado unidirecionais, considera-
se que todas as fibras tém a mesma resisténcia, e a falha ocorre imediatamente apds a fratura
da fibra. Na prética, nem todas as fibras apresentam a mesma resisténcia. O que ocorre € a
fratura de algumas poucas fibras quando em baixo carregamento, enquanto que outras fibras
suportam altas cargas sem falhar simultaneamente (RABELLO, R., 2007). Uma descricdo

mais detalhada esta descrita abaixo, e ilustrada na Figura 2.9:

a) Iniciacdo de microtrincas na matriz devido a alta concentracdo de tensdes

nas extremidades da fibra quebrada;

b) Deformagdo plastica na matriz; particularmente se a matriz for ddctil;

c) Falhas de outras fibras na vizinhanga da primeira fibra que quebrou;

d) Descolamento, parcial ou total, da interface fibra-matriz, em virtude das
altas tensbes de cisalhamento nas extremidades da fibra, que podem

provocar “pull-out” da fibra (exposicéo da fibra quebrada).
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/)

Cor

Figura 2.9- a) Quebra da fibra, b) Iniciacio de trinca na matriz, c)Falhas de fibras vizinhas,

d)Descolamento na interface fibra-matriz (SOBRINHO, L. L., 2009).

2.10 Fratura da Matriz:

No descolamento das fibras da matriz (“debonding”), as trincas se propagam
paralelamente as fibras, na matriz ou na interface, dependendo da sua resisténcia. O
descolamento é originado pela ramificagdo das trincas primérias da fratura intralaminar
(acontece internamente na camada) da matriz, ou seja, atraves de trincas secundarias. Este
descolamento acontece quando a resisténcia da interface é inferior a das fibras e, geralmente,
é seguido do mecanismo de extracdo de fibras (“pull-out”) (VALADEZ-GONZALEZ, A. et
al., 1999). Tanto “pull-out” como “debonding” aumentam significativamente a energia de

fratura (SMITH, B. W. e GROVE, R. A, 1985; FERREIRA, R. S., 2000).
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Capitulo 3

Descricado Experimental

3.1 INTRODUCAO

Descreveremos, neste capitulo, as técnicas e os procedimentos utilizados para
desenvolver a parte experimental da pesquisa apresentada nesta dissertacdo. Primeiramente,
serdo descritos o sistema utilizado para fabricagdo do composito reforcado com fibra de coco,
0s procedimentos e 0s materiais de preparacdo. Em seguida, serdo apresentados os métodos
usados para caracterizar as propriedades mecanicas e estruturais e microestrutuais dos

compositos.

As caracterizagBes dos compdsitos foram efetuadas através de microscopia eletronica
de varredura (MEV), empregada para avaliar a interface fibra matriz, e ensaios mecanicos de
tracdo e flexdo seguindo as normas ASTM D3039 e ASTM D790, respectivamente. Estes
ensaios mecéanicos utilizam a normatizacdo dos corpos de prova, conferindo confiabilidade

aos resultados, uma vez que os mesmos obedecem as formas e dimensdes especificadas.

3.2 PREPARACAO DOS COMPOSITOS

Para 0s ensaios mecénicos de tracdo e flexdo foram cortado um minimo de cinco
corpos de prova. Para garantir as condicbes homogéneas de preparacdo, o composito foi
desenvolvido num molde metélico com dimensfes internas de 20x15x0,3 cm e dimensdes
externas de 23x18x2,54 cm. Foram criadas cinco placas para cada composi¢do sendo elas:
epoxi puro, epoxi com 10, 20 e 30% de fibra de coco, para retirar ao mesmo tempo de cinco

corpos de prova. As dimensdes do molde séo apresentadas na figura 3.1, a distribuicdo da
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manta feita de fibra de coco disposta no molde metalico pode ser verificada na Figura 3.1, e a

placa final de compdsito refor¢ado com fibra de coco pode ser vista na Figura 3.2.

N

Figura 3.1 — Molde metélico de preparacéo do compdsito

Figura 3.2 — Chapa tipica de um compdsito epoxi-fibra de coco com 30% de fibra.
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O molde metalico foi projetado de forma que o excesso de resina fosse escoado por
quatro aberturas ao alcangar a altura 0,36 cm (espessura da placa). O referido molde contém
um pino extravassor, na parte inferior, projetado com 5cm de didmetro, objetivando a retirada
da placa de compdsito logo ap6s o tempo de cura. E, para suportar e distribuir de maneira
uniforme a carga de oito toneladas aplicada pela prensa hidraulica fora desenvolvida uma

tampa metalica de 2,54 cm de espessura.

3.3 PROCEDIMENTOS DE PREPARACAO DO COMPOSITO

3.3.1 Resinas Epoxi

A resina utilizada na produgéo do compdsito foi a ARALDITE GY 279 fabricada
pelo fabricante HUNTSMAN INTL. A ARALDITE GY 279 é uma resina com diluente
reativo monofuncional e baixa tendéncia & cristalizacdo de cardter multiuso. Tais
caracteristicas tornam possivel sua aplicagdo em sistemas de injegdo, pisos auto-nivelantes,

argamassas, adesivos, massas espatulaveis, formulagdes livres de solventes etc.

Além da resina, utilizamos também o endurecedor ARADUR 2963 fabricado pelo
fabricante HUNTSMAN INTL. Esse produto é considerado um dos endurecedores com
melhor solidez & luz por apresentar-se como um revestimento transparente, uma vez que € um

produto livre de fendis e de baixa viscosidade.

3.3.2 Componente Estrutural de Reforgo

O componente de reforgo utilizado foi a fibra de coco em forma de manta, disposta de

maneira aleatéria. A fase dispersa ou refor¢o tem uma funcdo estrutural que é responsavel
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pela resisténcia do compdsito. O reforgo utilizado neste trabalho € caracterizado de acordo
com a orientagdo, fracdo volumétrica, comprimento, didmetro da fibra, idade da planta, a

forma como esta planta foi colhida, ades&o, fibra matriz, entre outros aspectos.

O processo de obtengéo da fibra de coco se realiza da seguinte forma:

1. Coletam-se as cascas nos pontos de consumo;

2. As cascas sdo transportadas para a usina beneficiadora;

3. Lachegando, sdo trituradas e dilaceradas na extrusora;

4. S&o deixadas durante 15 dias para compostagem em sacos ventilados;
5. As cascas sdo peneiradas para separar o p6 das fibras;

6. As fibras sdo passadas no batedouro;

7. Deixar secar ao sol por 4 dias;

8. As fibras ja podem ser utilizadas.

As fibras longas de coco seco foram cortadas com tesoura em tamanho
aproximado 1,5 cm, prensadas de forma a obedecer ao percentual de reforgo de 10, 20 e 30%
em peso e espalhadas aleatoriamente num molde 20x15x0,3 cm contendo um desmoldante
(vaselina) para facilitar a retirada da placa de compdsito. Para a prensagem, foi utilizada uma
prensa hidraulica SOMAR de 15 toneladas conforme Figura 3.3, com uma carga de oito

toneladas aplicada em cada lado da manta durante 1h30m.

27



Figura 3.3 - Prensa Hidraulica

3.3.3 Preparacgdo da Resina

Na preparagdo da resina epoxi foi utilizada a resina ARALDITE GY 279 e o
endurecedor ARADUR 2963 (ambos industrializados), nas proporgdes 150 e 50 ml
respectivamente. Segundo o fabricante, esta é a proporcdo que fornece os melhores
desempenhos mecénicos. Estes compostos foram misturados manualmente em um Becker por
20 min. Para evitar o surgimento de bolhas (vazios estruturais) foram depositados primeiro 50

ml de ARADUR 2963 e depois 150 ml de ARALDITE GY 279.

3.3.4 Método de preparacdo dos Compositos

O processo de preparacdao dos compdsitos utilizados foi a moldagem por
compressdo. Primeiro a resina epoOxi foi depositada no molde metalico, contendo o
componente estrutural de reforgo (manta de fibra de coco) e deixada por um tempo de pré-

cura de 1,5 h. Em seguida, o molde foi fechado com uma tampa metalica, aplicado uma carga
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de oito toneladas por uma prensa hidraulica durante um periodo de 12 h, a temperatura
ambiente, para moldagem da placa de composito. Tal processo serd concluido com a

desmolde da pega final.

A Figura 3.4 mostra um fluxograma do processo de fabricacdo dos

compdsitos.

Producao da Manta Producao Resina Epoxi

Mistura da Resina (150ml) +
Agente Endurecedor (50ml)

Corte da fibra (1,5 cm)

[ 20 min ]

Pesagem (10, 20 e 30%)

Distribuicao no
molde (15 x 20 x 3 cm)

Tempo de pré-cura
(1h e 30min)

Aplicacao da carga
(8t/1h)

Aplicacao da carga
(8t / 12h) Desmolde

Figura 3.4 — Fluxograma de preparacéo do composito

3.4 CARACTERIZACOES DOS COMPOSITOS

Os compésitos foram analisados segundo suas propriedades mecanicas e estruturais

através de diferentes técnicas de caracterizacdo que serao descritas a seguir.
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3.4.1 Caracterizagdes morfologicas

3.4.1.1. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A microscopia eletrdnica de varredura (MEV) foi a técnica empregada para avaliar a
superficie de fratura (fibra/matriz) do compdsito, esta interface desempenha um importante
papel nas propriedades mecanicas e fisicas do composito estudado nesse trabalho, porque é
através desta interface que ocorre a transferéncia de carga para a resina epéxi utilizada como

matriz para a fibra de coco.

Essa técnica € hoje uma das principais ferramentas disponiveis para o estudo da
estrutura fina e da morfologia de materiais sendo capaz de fornecer imagens de alta ampliacéo

e resolugéo que permitem a obtencdo de informagdes microestruturais de amostras diversas.

A amostra foi revestida por um filme condutor de prata utilizando um sistema
desputtering da marca BAL-TEC modelo SCD 005 conforme Figura 3.5, com 0 objetivo de
evitar o acimulo de cargas negativas; esta camada deve ser fina e continua, menor que

20 mm, para ndo alterar a topografia da superficie.

Figura 3.5 — Sistema de sputtering
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Neste trabalho, ver Figura 3.6, 0 microscopio eletrdnico de varredura (MEV) utilizado
foi um LEO S440, equipado com sistema de microanalise por dispersdo de energia (EDS)
Link ISIS L300 com detector de SiLi Pentafet, janela ultrafina ATW II, de resolucéo aferida
de 128 eV para 5,9 keV. A anélise foi executada com 20 kV de tensdo de aceleracdo de

elétrons, utilizando-se o detector de elétrons retro-espalhados.

Figura 3.6 — Amostras da fibra fraturada no MEV

3.4.2 Ensaios mecanicos

As propriedades mecénicas dos compositos reforcados com fibra de coco séo de
grande importancia para avaliar o efeito ou a influéncia de adigdo das fibras. Valores de
propriedades como: resisténcia a tragcdo, mddulo de elasticidade e elongacdo servirdo como

base de comparacdo do desempenho mecanico da resina epoxi pura.

Os valores das propriedades mecéanicas foram obtidos através de ensaios mecanicos
padronizados dentre os quais utilizamos os ensaios sob tracdo e flexdo. Estes ensaios foram
realizados num equipamento denominado M&quina Universal de Ensaios, esta maquina €

formada basicamente por:
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e Duas travessas, sendo uma fixa e outro movel;
e Uma célula de carga onde é registrada a carga durante o ensaio;

e Um mecanismo de diregdo, que controla o sentido para cima ou para baixo

e a velocidade da travessa mével;

e  Acessorios de fixagdo dos corpos de prova.

A méquina universal de ensaios de materiais utilizada foi o modelo de coluna

dupla, série 5567, ideal para testes que exigem menos de 50 kN de forca.

3.4.3 Ensaio de Tracao:

No ensaio de tracdo, ver Figura 3.7, a tensdo € medida enquanto a amostra esta sendo
deformada a uma taxa constante, e tem, tradicionalmente, sido o teste universal mais usado
dentro dos ensaios mecénicos. Os ensaios de tragdo foram realizados no Laboratdrio de
Polimeros do PEMM/COPPE da Universidade Federal do Rio de Janeiro, conforme a norma
ASTM D3039. Os corpos de prova ensaiados foram tracionados a uma velocidade de 2,0
mm/min. Sendo que, para cada composito avaliado, foram ensaiados cinco corpos de prova

que foram cortados com um disco de diamante com didmetro de 76 mm.

Os ensaios de tracdo foram realizados segundo a norma ASTM D3039, tendo sido os
corpos de prova cortados com formato retangular, largura média de 27,12 + 0,05 mm,
espessura 3,00 £ 0,05 mm, comprimento de 200 £ 0,05 mm,com temperatura de 25 °C,

velocidade de 2mm/min. e com célula de carga de 5 kN.
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Figura 3.7 — Realizacgéo do ensaio de tragéo.

3.4.4 Ensaio de Flexdo em trés pontos:

O ensaio de flexdo, foi utilizado o método de carregamento composto por um
sistema de trés pontos. Os corpos de prova forma cortados em formato retangular, conforme
norma ASTMD790. Cada corpo de prova foi colocado em dois pontos fixos de superficie
cilindrica para evitar falhas devido as concentragdes de tensdes, e o carregamento foi
realizado por um terceiro apoio mdvel posicionado a uma distancia média entre os dois apoios

fixos, conforme Figura 3.8.
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Figura 3.8 — llustra a realizacdo do ensaio de flexdo

Os ensaios de flexdo foram realizados no Laboratério de Polimeros do
PEMM/COPPE da Universidade Federal do Rio de Janeiro conforme a norma ASTM D790.
Neste ensaio, 0s corpos de prova foram flexionados a uma velocidade de 2,0 mm/min e,
consequentemente, defletidos até a ocorréncia da ruptura na superficie oposta ao
carregamento. Para cada composito avaliado, foram ensaiados cinco corpos-de-prova, que

foram cortados com um disco de diamante com didmetro de 76 mm.
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Capitulo 4

Resultado das Discussoes

O objetivo deste capitulo é apresentar e discutir os resultados obtidos na pesquisa que
foi desenvolvida, por um periodo de dois anos, no curso de mestrado em Ciéncia e Engenharia
dos Materiais. Todos 0s ensaios mecanicos foram realizados conforme as normas ASTM -
Sociedade Americana para Ensaios e Materiais, nas modalidades ASTM D 3039 e ASTM

D 790, para os ensaios de tracdo e flex&o, respectivamente.

Para obter resultados estatisticamente significativos, para 0s ensaios mecanicos de
tracdo e flexdo, foram confeccionadas vinte placas de composito, sendo cinco placas para
cada teor de refor¢o com 0, 10, 20 e 30% de fibra. Cada placa pdde fornecer cinco corpos de
prova, totalizando cem corpos de prova. Apds uma andlise visual, foram selecionados os

melhores quarenta corpos de prova para 0S ensaios mecanicos.

41 ENSAIOS MECANICOS

Os resultados obtidos nos ensaios mecanicos dependem de fatores como a
temperatura, umidade, quantidade e orientacdo de fibra utilizada, estrutura do material,
condic@es de ensaios, preparacdo da amostra, didmetro médio, comprimento critico das fibras,
microestruturas das fibras. Em resumo, historico de preparagdo da amostra, a geometria do
corpo de prova e a interacdo fibra matriz sdo aspectos fundamentais para 0S ensaios

mecanicos.

35



4.2  ENSAIOS DE TRACAO

Nos ensaios de tracdo foram utilizadas garras de acionamento manual, que possuiam
serrilhas na superficie de contato com os corpos de prova, impedindo desta forma o
deslizamento durante os ensaios. Todos os dados foram obtidos através do software Bluehill®
utilizado na maquina universal, além da biblioteca de métodos de teste ASTM também

utilizada.

Inicialmente apresentaremos na Figuras 4. 1 os resultados da resina epdxi pura, onde
dois corpos de prova sdo rompidos antes de atingirem o limite de 10 MPa, estes foram
submetidos a um tratamento de pds cura, (tratamento térmico com temperatura de 160 °C).
para o limite de resisténcia a tracdo. O corpo de prova que obteve melhor desempenho, linha
vermelha, obteve um limite de resisténcia a tracdo de 11,5 MPa. Estes resultados serdo

comparados com os compésitos reforcados com fibra de coco em varios teores.

12
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Figura 4.1- Ensaios de Tracao versus Deformacéo da Resina Epoxi pura

Nos gréficos das Figuras 4. 2 sdo apresentados os resultados de cinco corpos de prova

com 10% de reforco de fibra de coco na matriz polimérica de base epdxi. O corpo de prova
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que obteve o melhor desempenho para o limite de resisténcia a tracao foi de 13,6 MPa e maior
deformacdo 2,2 mm, sendo o menor valor encontrado para resisténcia a tragdo de 12,8 MPa,
obtendo a média de 13,2 MPa. Depois de alcancado o limite de resisténcia a tracdo, foi
observado que ndo ha deformacdo significativa, mas sim o rompimento total do corpo de
prova, mostrando que os corpos de prova possuem baixa elongagédo na ruptura, devido ao

comportamento fragil caracteristico de compdsitos com matriz termofixas.
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Figura 4.2 — Ensaios de Tragdo versus Deformacao da Resina Epoxi
reforgada com 10% de fibra de coco

Nas Figuras 4.3 sdo mostrados os resultados de cinco corpos de prova com 20% de
fibra. O corpo de prova que obteve o melhor desempenho para o limite de resisténcia a tragéo
foi de 16,5 MPa e maior deformacdo 3,5 mm, sendo o menor valor encontrado para
resisténcia a tracdo de 16,08 MPa, cuja média entre os corpos encontrada foi de 16,00 MPa.
Em média 35% de deformacdo maxima foram atingidos pelos compésitos reforcados com
20% comparados aos de 10%. Os resultados mostram também que 0s corpos de provas
reforcados com 20% também possuem baixa elongacdo na ruptura, caracteristica fragil do

corpo de prova.
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Figura 4.3 — Ensaios de Trac&o versus Deformacdo da Resina
Epdxi reforgada com 20% de fibra de coco

Apresentando os resultados dos corpos de prova com maior teor de reforco (30%),
observamos nas Figuras 4.4 que as linhas verde e vermelha apresentam melhor desempenho
para o limite de resisténcia a tracdo, respectivamente 18.3 MPa e 18.3 MPa. Este resultado é
o0 melhor desempenho entre 0s corpos de prova, mostra que o aumento no teor de fibra
influencia diretamente a resisténcia a tracdo, gracas a melhor distribuicdo das cargas. Com a
finalidade de observar os mecanismos de falhas, configuramos a parada dos ensaios, ap6s 0
rompimento total do corpo de prova, ocasido em que observamos que mesmo depois de
alcancado o limite de resisténcia a tracdo, ha uma significativa deformacdo, causando o

rompimento e/ou arrancamento das fibras da matriz polimérica.
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Figura 4.4 — Ensaios de Tracéo VS Deformacéo da Resina
Epdxi reforgada com 30% de fibra de coco

Como podem ser observados na Tabela 4.0 e figura 4.5, para os valores dos ensaios

mecanicos de tracdo, a medida que ha um aumento no teor de reforgo ha também um aumento

no valor limite de resisténcia a tracdo, indicando que as tensdes sdo mais bem distribuidas, e o

compdsito platifica-se pelo fato das fibras serem mais rigidas.

Tabela 4.0 Resumo dos resultados dos ensaios para o limite de resisténcia a tragéo

COMPOSITO CDP1 CDP2 CDP3 CDP4 CDP5 MEDIA DESVIO
0% 11,53 10,56 7,93 9,83 8,86 9,7 14
10% 13,44 | 13,56 13,54 | 12,87 12,82 13,2 0,4
20% 16,14 | 16,53 15,48 16,08 15,72 16,0 0,4
30% 18,27 17,23 18,29 17,55 17,08 17,7 0,6

39



20

15

Tensao (MPa)
=
1

0 T T T T T 1
0 2 4 6

Deslocamento (mm)

Figura 4.5 — Resultados suportada pelas amostras 0, 10,
20 e 30% de fibra de coco

4.3  ENSAIOS DE FLEXAO

Os ensaios de flexdo foram realizados segundo a norma ASTM D790, j& mencionada
anteriormente, com Método | — Procedimento B, temperatura de 25 °C e velocidade de
2mm/min, com espacamento entre barras de 50mm, utilizando o método de trés apoios e
célula de carga de 5 kN. O teste foi interrompido quando ocorreu a ruptura na superficie

oposta ao carregamento.

E importante ressaltar que normalmente o valor de resisténcia a flexdo é maior do que
a resisténcia a tragdo, pois o céalculo da resisténcia & flexdo é baseado no comportamento
linear do material. A curva tensdo deformacdo no ensaio de flexdo apresenta um
comportamento de ndo-linearidade. Em geral, a resisténcia a flexdo de um material é cerca de

20 a 50% maior do que a resisténcia a tracdo (FREIRE, E. et al., 1994).
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Na Figura 4.6 sdo mostrados os resultados de flexdo para os cinco corpos da resina
epoxi pura. O corpo de prova que obteve o melhor desempenho para a tensao de flexdo na

ruptura (o) foi de 28,14 MPa; ja o pior desempenho foi de 25,25 Mpa.
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Figura 4.6 — Curvas Tensao versus deformacéo obtidas em
flex@o para a resina pura.

Na Figura 4.7 sdo mostrados os resultados de flexo para os cinco corpos de prova
com 10% de reforgo. O corpo de prova que obteve 0 melhor desempenho para a tensdo de
flex&o na ruptura (o) foi de 30,3 MPa e maior deformacdo 11,00 mm, sendo o menor valor
encontrado para a tensdo de flexdo na ruptura de 23 MPa. A média entre os corpos de prova

encontrada foi de 24,7MPa.
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Figura 4.7 — Curvas Tensao versus deformagcéo obtida em flexdo para a
resina pura com 10% de reforgo

Na Figura 4.8 sdo mostrados os resultados de flexdo para os cinco corpos de prova
com 20% de reforgo. O corpo de prova que obteve 0 melhor desempenho para a tensdo de
flexdo na ruptura (o) foi de 34,7 MPa e maior deformagéo 14,8 mm, sendo o menor valor
encontrado para a tensdo de flexdo na ruptura de 29,7 MPa. A média encontrada entre 0s

corpos foi de 32,4.
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Figura 4.8— Curvas Tens&o versus deformacéo obtida em flexdo para a
resina pura com 20% de reforgo
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Nas Figuras 4.9 observamos os resultados de flexdo para os cinco corpos de prova
com 30% de reforco. O melhor desempenho para a tensdo de flex& na ruptura (o) foi de
39,4 MPa e maior deformacdo 18,7 mm, sendo o menor valor encontrado para a tensdo de

flexdo na ruptura de 36,71 MPa. A média encontrada entre os corpos foi de 37,3 MPa.
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Figura 4.9 - Curvas Tenséao versus deformacéao obtida em
flex@o para a resina pura com 30% de reforgo.

Os resultados dos ensaios mecénicos de flexdo indicam que a quantidade de fibras
favorece a maior resisténcia a flexdo. O composito com 30% de reforgo foi 0 melhor resultado
apresentado, ja que comparado ao composito com 20% de fibra houve um aumento de
15,22%. Ja em relacdo aos de 10% em fibras, o aumento foi na ordem de 51%, mostrado

Figura 4.10 e Tabela 5.0.
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Figura 4.10 — Melhores resultados para os ensaios de Flexao
com teor de reforco de 0, 10, 20 e 30% de fibra de coco

Tabela 5.0- Resumo dos resultados dos ensaios para o limite de resisténcia a flexéo

COMPOSITO CDP1 CDP2 CDP3 CDP4 CDP5 MEDIA DESVIO
0% 28,14 | 27,85 | 26,62 | 24,81 25,25 26,53 1,49
10% 30,28 | 28,52 | 23,00 | 22,33 19,43 24,71 4,53
20% 34,72 | 34,16 | 31,89 | 31,50 29,66 32,39 2,06
30% 39,38 | 38,18 | 36,71 | 36,35 36,00 37,33 1,42

4.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

A importancia da microscopia eletronica de varredura para caracterizagdo da fibra
vegetal é fundamental para 0 nosso estudo, pois com o conhecimento da composi¢do quimica
e estrutural desta fibra poderemos analisar através das imagens obtidas o que ocorre na

interface fibra matriz.
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A Figura 4.11, abaixo apresentada, mostra que a superficie da fibra de coco é coberta
de reentrancias e saliéncias que podem facilitar a impregnacdo da matriz ep6xi, tendo como
consequéncia desta topografia uma melhor resisténcia interfacial do sistema epoxi/fibra de

coco; além de demonstrar a complexidade das fibras lignocelulésica.

mode| mag| WD |spot| HFW | pressure HV — 50 ym ——
SE |600x/12.2 mm| 6.4 | 250 pm |5.11e-6 Torr | 25.00 kV Quanta

Figura 4.11 — Corte Longitudinal da fibra de coco

Na Figura 4.12, observa-se uma camada de resina epoOxi, parte mais clara aderida a
superficie da fibra, indicando que a resisténcia da adeséo interfacial é bastante alta. Percebe-se
também, uma fileira de saliéncias que podem ser consideradas pontos de concentracdo de
tensdo que facilitam a separacdo das fibrilas, que constituem o feixe que formam a fibra

lignocelulésica (MONTEIRO, S. N. et al., 2006).
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Detector = SE1 CE EM )mcnm

Figura 4.12 — Detalhamento da Fibra
A Figura 4.13 mostra o aspecto de uma fibra de coco fraturada apds ensaio mecanico,
observamos que a extremidade da fibra é formada por inimeras fibrilas que sdo rompidas

individualmente para a separacéo final da fibra.

HFW | pressure HV | —— 50 pm ——
50 pm | 5.21e-6 Torr | 25.00 kV| Quanta

Figura 4.13 — Regido da fratura da fibra de coco

A fibra de coco é higroscopica, ou seja, possui facilidade de absorcdo de agua. Esta
caracteristica age como um agente de separacao na interface fibra matriz, causando pontos de
vazios na superficie do composito, que nitidamente sdo a causa de dois importantes
mecanismos de falhas em compdsito: o trincamento da matriz e o descolamento

(“debonding™) da fibra, que estdo mostrados na Figuras 4.14(a) e (b), respectivamente.



mode |mag| WD |spot| HF\ um - ! 100pm Mag= . —
i Mag= 200X Detector = SE
A+B | 80x/13.5mm| 6.4 |1.88 mm|6.87¢-6 Torr |25 v CETEM CE |"| — 9

Figura 4.14- Imagem de MEV de: (a) trincamento da matriz e (b) regido onde ocorreu o
desacoplamento

A Figura 4.15 mostra cortes transversais de duas fibras de coco. A primeira imagem
(Figura 4.15(a)) mostra a fibra sem a impregnacdo da resina epdxi. E na segunda imagem
(Figura 4.15(b)), que foi utilizada no compdsito reforcado, mostram que 0s poros transversais
sdo parcialmente impregnados pela resina, comprovando que existe uma boa interacdo da
fibra com a matriz, tanto no sentido longitudinal (vistos na Figura 4.12), como no sentido

transversal.

Mag= 100KX

Figura 4.15 — Imagem de MEV da: (a) fibra de coco in natura e (b) regido onde ocorreu a
impregnacéo da resina epoxi
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Capitulo 5

Conclusoes

Nesta pesquisa, 0os compositos reforcados com fibras de coco com 30% de reforgo
obtiveram melhor desempenho para o limite de resisténcia a tracdo de 18,29 MPa, bem como
39,38 MPa nos ensaios de flexdo. Os resultados foram fundamentados em estudos recentes
(HARISH, S. et al., 2009), e demonstram que 0 aumento no teor com limite superior de 30%
no reforgo ajuda a melhorar os valores de resisténcia a tracdo e flexdo, gracas & melhor
distribuicdo dos esforcos, indicando maior interacdo da fibra com as cadeias poliméricas.
Todos estes valores sdo superiores aos da resina epoxi sem refor¢o 11,53 MPa e 28,14 MPa
para os ensaios de tracdo e flexdo, respectivamente; mas essa superioridade € inferior quando

comparamos com as propriedades de fibras comerciais de vidro ou carbono.

Processo de fratura do compdsito apresentou-se bastante complexo, envolvendo o0s
seguintes mecanismos de falhas ruptura da fibra, trincamento da matriz e descolamento da
fibra, contudo a estrutura superficial da fibra de coco com reentrancias e saliéncias ajuda para
que ocorra uma boa adesdo interfacial, resultando em compoésitos com propriedades

mecanicas satisfatorias.

O comprimento utilizado para a fibra foi de 1,5 cm, fundamentado em estudos
recentes (ISHIZAKI, M. H. et al., 2006), comprimento este superior ao critico que causa

alguns mecanismos de falha, razdo pela qual facilitou na prepara¢do do compdsito.

Estes resultados comprovam que existe a possibilidade de desenvolvimento de um

compdsito de base epoxi/ fibra de coco com boa resisténcia mecanica.
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