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RESUMO

Influéncia de tratamentos superficiais em compdsitos hibridos
reforcados com fibras naturais

A utilizacdo de fibras naturais para a producdo de materiais compositos tem
ganhado cada vez mais destaque no ambito industrial e académico, devido ao baixo
consumo de niveis energeéticos para a producao destes materiais. Além de serem menos
agressivos ao meio ambiente e, parcialmente a totalmente, biodegradaveis. Porém, a
aplicacdo de fibras naturais em materiais compdsitos de matrizes poliméricas apresenta
limitacGes devido a baixa resisténcia deste tipo de fibras e a baixa adesdo interfacial
entre as fibras e a matriz polimérica comprometendo as propriedades mecéanicas do
produto final. Dessa forma, diversas pesquisas foram realizadas a fim de melhorar as
propriedades adesivas entre a interface fibra/matriz dos compositos reforgados com
fibras naturais através da utilizacdo de tratamentos quimicos na superficie da fibra; e
sobre a utilizacdo de compositos hibridos interlaminares, ou seja, com camadas de
diferentes tipos de fibras (naturais e/ou sintéticas) com o intuito de aumentar a
resisténcia do laminado. Entretanto, poucos estudos focaram na utilizagdo de
compositos hibridos intralaminares, ou seja, camadas com diferentes tipos de fibras
trancadas entre si. Sendo assim, este trabalho tem como objetivo verificar a influéncia
dos tratamentos quimicos de alcalinizacdo e silanizacdo na resisténcia ao cisalhamento
interfacial das fibras de juta, curaud e rami em matrizes poliméricas, utilizadas na
fabricacdo de compdsitos hibridos intralaminares do tipo juta+ rami, juta+ curaua e
juta+ fibra de vidro. Para tal foram realizados os testes de pull out, fragmentation test e
short beam -teste de flexdo em trés pontos, com a finalidade de avaliar a resisténcia ao
cisalhamento interfacial real e aparente. Em seguida foi realizada uma analise em
microscopia Otica e eletronica de varredura a fim de caracterizar as superficies de
fratura dos corpos de prova. Os resultados de pull out apresentaram grande disperséo e
pouca efetividade na determinacdo do cisalhamento interfacial fibra/matriz dos casos
estudados. J& os resultados do fragmentation test apresentaram melhores resultados
referentes a adesdo interfacial dos compdsitos estudados e uma maior reprodutibilidade
dos corpos de prova. Com o ensaio de short beam avaliou-se 0 comportamento do
composito hibrido quanto a propagacdo de trincas e delaminacdo das fibras até a sua
ruptura. Todos os ensaios apresentaram resultados similares comprovando a eficiéncia
de tratamentos quimicos superficiais na melhora da adesdo interfacial e das
propriedades mecéanicas dos compositos hibridos, além da reducdo da formacdo de
vazios.

Palavras-chave: Compositos hibridos; Fibras naturais; Adeséo interfacial; Pull
out test, Fragmentation test; Short beam test.



ABSTRACT

Influence of surface treatments on hybrid composites reinforced with
natural fibers

The use of natural fibers for the production of composite materials has gained
increasing prominence in the industrial and academic research, due to the low levels of
energy consumption during the production of these materials. In addition, they are less
aggressive to the environment and are partially to totally biodegradable. However, the
application of natural fibers in composite materials of polymer matrices has limitations
due to the low resistance of this type of fibers and low interfacial adhesion between the
fibers and the polymer matrix compromising the mechanical properties of the final
product. In this way, several researches were carried out to improve the adhesive
properties between the fibers / matrix interface of the composites reinforced with natural
fibers using chemical treatments on the surface of the fiber. The use of interlaminar
hybrid composites, that is, with layers of different types of fibers (natural and / or
synthetic) in order to increase the strength of the laminate was also studied. However,
few studies focused on the use of intraply hybrid composites, that is, layers with
different types of fibers braided together. The main purpose of this study was to verify
the influence of chemical treatments of alkalization and silanization on the interfacial
shear bond strength of jute, curaud and rami fibers in polymer matrices used in the
manufacture of jute + rami, jute + curaua and jute + fiberglass composites. For this
purpose, the pull out test, fragmentation test and short beam-three point-bending test
were performed to evaluate the resistance of real and apparent fiber / matrix interfacial
shear. An optical and electronic scanning microscopy analyses was done in order to
examine the fracture surfaces of the specimens tested. The results of pull out presented
great dispersion and little effectiveness in the determination of interfacial shear fiber /
matrix of the studied cases. The results of the fragmentation test presented better results
regarding the interfacial adhesion of the studied composites and a greater
reproducibility of the specimens. The short beam test evaluated the behavior of the
hybrid composite in terms of crack propagation and fiber delamination until its rupture.
All the tests presented similar results proving the efficiency of superficial chemical
treatments in the improvement of the interfacial adhesion and the mechanical properties
of the hybrid composites, besides the reduction of voids formation.

Keywords: Hybrid composites; Natural fibers; Interfacial adhesion; Pull-out test,
Fragmentation test; Short beam test.
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Capitulo 1

Introducéo

A utilizacdo de fibras naturais esta presente na humanidade desde os tempos
primordios, seja nas construcdes civis quanto na fabricacdo de vestimentas e de
ornamentos. Nas Ultimas duas décadas, cresceu o interesse dos grandes centros de
pesquisa mundiais e de diversos setores industriais na utilizacdo das fibras naturais
como fibras de reforco ou preenchimento de materiais compdsitos, devido ao seu baixo
custo, densidade e emissdo de gases tdxicos quando comparados com as fibras
sintéticas. Além de possuirem um reduzido gasto energético para sua producdo e serem
materiais reciclaveis (DIXIT, 2016).

Porém, a aplicacdo de fibras naturais como reforco de materiais compdsitos
apresenta limitacdes como: propriedades mecanicas variaveis, devido a mudancas
climaticas e do solo; reduzida adesdo em matrizes poliméricas, uma vez que as fibras
naturais apresentam caracteristicas hidrofilicas quando comparadas a natureza
hidrofébica dos polimeros; e baixas propriedades mecéanicas em relacdo as fibras
sintéticas (PICKERING, 2016).

Sendo assim, inUmeras pesquisas foram realizadas a fim de combater as
limitacGes supracitadas e incentivar a utilizacdo das fibras naturais nas indudstrias
automobilistica, aeronautica e de equipamentos esportivos como possiveis substitutas a
fibra de vidro (PICKERING, 2016; GURUNATHAN, 2015; VALENZA, 2016). Tais
pesquisas enfatizam duas alternativas principais: a aplicacdo de tratamentos quimicos na
superficie das fibras com o objetivo de melhorar as propriedades adesivas da interface
fibra/matriz polimérica como a alcalinizacdo, silanizacdo e plasma; e a utilizacdo de
fibras mais resistentes ou varios tipos de fibra para a produgdo de compositos hibridos
com o propdsito de melhorar as propriedades mecanicas do produto.

Este trabalho teve como objetivo estudar a influéncia dos tratamentos quimicos
superficiais nas propriedades mecéanicas das fibras naturais estudadas e na adesdo

interfacial fibra/matriz dos compésitos hibridos produzidos.
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1.1. Motivacéo

Durante a Rio +20 - Conferéncia das NacOes Unidas sobre desenvolvimento
sustentavel foi assinada, por cerca de 193 paises, a Agenda 2030 que prevé um
compromisso dos paises assinantes pelo desenvolvimento sustentavel. Dentre o0s
objetivos propostos destacam-se: consumo e producdo responsaveis; reducdo do
consumo energético nas atividades industriais; estimulo a utilizagdo dos recursos
renovaveis e a implementacdo de solucgdes inteligentes e ecoldgicas que substituam os
métodos convencionais de fabricacdo e processos ("AGENDA 2030", 2012).

Dessa maneira, criou-se um cenario propicio para a insercdo dos compositos
hibridos reforcados com fibras naturais em aplicagbes estruturais, como
complementacdo ou até mesmo substituicdo a fibra de vidro, ou em revestimentos de
automoveis como ja vem sendo utilizado em larga escala pela empresa Volkswagen,
com boa aceitacdo do mercado automobilistico, tendo como referéncia os seus modelos
Gol e Fox, que possuem 1/3 dos seus componentes compostos por fibras de curaua
(fibra 100% brasileira, produzida no norte do pais, especificamente na regido amazonica
do estado do Pard) ("BIOFIBER REINFORCEMENTS IN COMPOSITE
MATERIALS", 2015), conforme Fig. 1.

Figura 1: Utilizag&o de fibras naturais em automoveis

Fonte: ("FIBRAS NATURAIS NA INDUSTRIA AUTOMOBILISTICA", 2011).

Tomando-se por base que o Brasil é um dos maiores produtores mundiais de
fibras como juta, rami e curaud e a maioria das pesquisas sobre compositos hibridos

reforcados com fibras naturais focarem na utilizacgdo de compositos hibridos
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interlaminares (camadas de tipos diferentes de fibras no compdsito) em matrizes
poliméricas. Portanto, torna-se interessante estudar o comportamento de compositos
hibridos intralaminares (fibras diferentes na mesma camada do compdsito) em matrizes

poliméricas termo fixas, como as resinas epoxi.

1.2. Objetivos geral e especificos

Este trabalho teve como objetivo produzir compdsitos hibridos intralaminares
reforcados com fibras naturais em matrizes epoxi, e estudar o efeito da utilizacdo de
tratamentos quimicos superficiais na adesdo interfacial fibra/matriz dos compositos
produzidos. Além, de verificar suas consequéncias nas propriedades mecanicas dos
compositos hibridos.

Dentre o0s objetivos especificos destacam-se:

e Caracterizacdo das fibras naturais em termos de resisténcia mecanica nas
condi¢bes com e sem tratamentos quimicos superficiais;

e Avaliacdo dos efeitos dos tratamentos quimicos superficiais na adesdo
interfacial fibra/matriz;

e Verificacdo da tensdo maxima de cisalhamento interfacial real e aparente
dos compdsitos hibridos com e sem tratamento superficial;

e Anélise da superficie de fratura através de microscopia Gtica e eletrénica

de varredura.

1.3. Metodologia

Para o desenvolvimento deste trabalho foi realizado um estudo detalhado sobre
0s mais variados tipos de compositos reforcados com fibras naturais e os tipos de
tratamentos quimicos utilizados para melhorar as suas propriedades mecanicas. Logo
apos, foram analisados os tipos de compdsitos hibridos existentes e as matrizes

utilizadas.
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Diferentemente dos compositos hibridos interlaminares majoritariamente de
distribuicdo randdémica das fibras, comumente utilizados no estudo de compositos
hibridos reforcados com fibras naturais, optou-se pela producdo de compdsitos hibridos
intralaminares.

Foram selecionados quatro tipos de fibras naturais produzidas no Brasil: juta,
rami, sisal e curauda. A resina escolhida trata-se de um epo6xi termo fixo. Apos a sele¢do
dos tipos de fibra e de resina a serem utilizadas, decidiu-se produzir compositos
hibridos em trés condicdes diferentes: sem tratamento, alcalinizadas e alcalinizadas +
silanizadas (tratamento misto).

A adesdo entre a interface da fibra e da matriz € um fator de extrema relevancia
para garantir um material composito com o menor numero de vazios possivel e que 0s
esforcos empregados no material sejam igualmente distribuidos entre todos os seus
componentes de forma a aumentar sua resisténcia mecénica. Logo, para a avaliacdo da
maxima tensdo ao cisalhamento interfacial do conjunto fibra/matriz foram realizados 0s
seguintes testes: Pull out e fragmentation test. Seguido pela analise dos dados obtidos e
microscopia 6tica (M.O.) e eletrénica de varredura (M.E.V.).

Por conseguinte, produziu-se os compdsitos hibridos intralaminares com a
proporcao de 60% de juta em tecido bidirecional e 40% das demais fibras (curaud, sisal,
rami e fibra de vidro — como meio de comparacgéo), costuradas de forma unidirecional
no tecido de juta. Vale salientar que foi escolhido o tecido de juta como elemento base
para o tecido de reforco pois 0 mesmo é facilmente encontrado no mercado.

Apos a producdo dos compdsitos hibridos intralaminares foi realizado o teste de
short beam de flexao a trés pontos, a fim de analisar o comportamento a delaminagéo e
a maxima tensdo aparente ao cisalhamento interfacial dos compositos nas condicdes

sem tratamento, alcalinizados e sob tratamento misto.

1.4.0rganizacao do trabalho

O presente trabalho esta dividido em 5 capitulos, incluso o capitulo introdutério.
O capitulo 2 destina-se a revisao bibliografica sobre os compositos reforcados com

fibras naturais e os avancos tecnoldgicos dos ultimos anos referente a utilizacdo e
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producdo destes materiais. No capitulo 3 estd descrita a metodologia utilizada na
producdo dos compdsitos hibridos, quais materiais foram selecionados e os tipos de
tratamento quimico superficial adotados. Além da descricdo detalhada dos tipos de
testes realizados e suas normatizacdes.

J& no capitulo 4 apresenta-se a discussdo dos resultados, no qual serdo
apresentados todos os dados adquiridos ao longo desta pesquisa e uma explicagéo
detalhada dos mesmos. Enquanto que o capitulo 5 destina-se as conclusfes finais do

trabalho e sugestfes para trabalhos futuros.
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Capitulo 2

Revisdo Bibliografica

Este capitulo faz uma referéncia a todos os conceitos necessarios para um
melhor entendimento do contexto deste projeto e as premissas que foram utilizadas.
Primeiramente serdo descritos os tipos de fibra de reforco e de matrizes que constituem

0s materiais compasitos e, por fim, a classificacdo e caracteristicas destes materiais.

2.1. Fibras

As fibras de reforgo podem ser classificadas em dois principais grupos: fibras
naturais e fibras sintéticas fabricadas pelo homem como pode ser observado no

diagrama da Fig.2.

Fibras de
Reforco

Fabricada

Natural pelo Homem

I 1 I
¥ al . . . 1
l Vegetal l Animal l Mineral l Organica Inorgénica
| |

| | | | 1 1 I
ol ol T - 0 T T ol
lJuta (Caule) lRami (Caule) l %‘;ﬁg;‘ lSisaI (folha) l Aramida l Fibra de l Fibra de

Figura 2: Classificacao das fibras de reforco.
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Dentre as fibras sintéticas destacam-se as fibras de carbono, vidro e aramida,
amplamente utilizadas nas industrias bélica, automotiva e aerondutica. Ja as fibras
naturais dividem-se entre as categorias de origem vegetal, animal e mineral.

Nos altimos anos difundiu-se o interesse de substituir a utilizacdo das fibras
sintéticas, em algumas aplicacGes, pelas fibras naturais principalmente as de origem
vegetal. Devido ao seu baixo custo, densidade e por possuirem reduzido impacto

ambiental quando comparadas com as fibras sintéticas (DIXIT et al., 2016).

2.2. Fibras vegetais

As fibras de vegetais podem ser divididas de acordo com a sua origem, ou seja,
provenientes do caule, folha, fruto, semente ou raiz, como: juta, curaud, coco, algodao e
zacatdo, respectivamente (COSTA et al., 2012). As fibras vegetais, lignocelulésicas, sao
constituidas principalmente por trés substancias quimicas: celulose (o — celulose),
hemicelulose e lignina. As fibras lignocelulésicas também apresentam em menor
quantidade substancias como pectina e gorduras (GURUNATHAN et al., 2015). Ja sua
morfologia é composta por fibrilas (pequenas fibras que comp&em a estrutura interior
das paredes celulares), paredes celulares e Iimens (estruturas tubulares por onde era

feito o transporte dos nutrientes da planta), conforme diagrama da Fig. 3.

Lamen

L

Fibrilas

Parede celular

Gorduras

Figura 3: Morfologia fibras vegetais.
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E importante ressaltar que a quantidade de celulose, lignina e demais substancias
nas fibras vegetais, assim como sua morfologia dependem das condigdes climéticas e de
plantio a qual foram submetidas. E 0 seu conhecimento é de extrema importancia pois
estas substancias estdo diretamente ligadas as propriedades mecanicas das fibras e seu
comportamento quanto a absor¢do de umidade (FIDELIS et al., 2013; GURUNATHAN

et al., 2015), conforme pode ser visto na Fig. 4.

P
—d

Tensdo (MPa)
Tensdo (MPa)

— [

(A) Deformagdo  (B) Deformagdo
Figura 4: Variagao na resisténcia da fibra de acordo com a sua morfologia.

Fonte:("INDUSTRIAL APPLICATIONS OF NATURAL FIBRES", 2010)

Conforme é possivel verificar na Fig. 4 (A), quanto menor for o diametro do
limen mais resistente € a fibra vegetal quando se tem o mesmo angulo de
direcionamento das fibrilas (microfibras que comp8em a parede celular). Ja na Fig. 4
(B), considera-se 0 mesmo diametro do lumen, porém com diferentes inclinagdes do
angulo de direcionamento das fibrilas. De tal forma que quanto maior for a abertura do
angulo, menor serd a resisténcia da fibra.

Na tabela 1 estdo listadas as principais fibras lignoceluldsicas encontradas na
bibliografia, assim como da fibra de vidro (fibra sintética) e suas propriedades fisicas e

mecanicas para que fosse estabelecido um padrdo de comparagao.



Fibra

Algodéao
Juta
Linho
Sisal
Rami
Céanhamo
Coco
Kenaf
Banana
Curaua
Abacaxi
Abaca
Bambu
Urtiga
E-glass
S-glass

Fonte: Modificado de (GURUNATHAN et al., 2015; SATYANARAYANA et al.,

Tabela 1: Caracteristicas fisicas e mecanicas das fibras vegetais.

Densidade
(g/cm?)
1,21
1,23
1,38
1,20
1,44
1,35
1,2
1,2
1,35
0,92
15
15
0,6-1,1
1,51
2,5
2,5

Comprimento
(mm)
15-56
0,8-6
10-65
0,8-8

40-250
5-55
0,3-3

1,4-11

0,4-0,9
N.A.
1-8
4,6-5,2
1,5-4
55
N.A.
N.A.

Diametro
(hm)
12-35
5-25
5-38
7-47
18-80
10-51
7-30
12-36
12-30
97
8-41
10-30
88-25
20-80
15-25
N.A.

Deformacéo Tenséo
(%) (MPa)
2-10 287-597
1,5-3,1 187-773
1,2-3 343-1035
1,9-3 507-855
2-4 400-938
1,6-4,5 580-1110
15-25 175
2,7-6,9 295-930
5-6 529-914
4,5-6 1250-3000
1-3 170-1627
2,9 430-813
1,3-8 140-441
1,7 650
2,5 2000-3500
2,8 3000-3500

2007).

Modulo de
Young (GPa)

6-10
20-55
50-70

9-22

61,4-128
30-60
6
22-60
27-32
30-80
60-82
31,1-33,6
11-36
38
70-73
63-67

22

Preco
($/kg)
1,5-2,2
0,92
3,11
0,65
2
1,55
0,2
0,37
N.A.
0,44
0,35
0,5
N.A.
0,45

Dentre as fibras vegetais supracitadas, o Brasil € um dos maiores produtores

mundiais de quatro tipos de fibra ideais para a utilizacdo como fibras de reforco em

compositos de matriz polimérica (COSTA et al., 2012). Tratam-se das fibras de curaua

(familia do Ananés produzida exclusivamente na Amazonia paraense), rami, sisal e juta.

A morfologia e suas principais caracteristicas fisicas e quimicas podem ser

observadas na Fig. 5 e tabela 2, respectivamente.
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(D)

Figura 5: Imagens M.E.V. (A) Curaug; (B) Juta; (C) Rami e (D) Sisal.

Fonte: (FIDELIS et al., 2013; LI et al., 2016).

Tabela 2: Propriedades fisico-quimicas das fibras selecionadas

Propriedades Juta
Area limen (um2) 1014
Espessura Parede celular 2,5
(Hm)
Diametro do limen (um) 6,7
Celulose (% em peso) 50-71,9
Hemicelulose ((% em peso) 13,6-20,4
Lignina ((% em peso) 11,8-13
Angulo das microfibrilas 8°

Fonte:(KALITA et al., 2013; SRINIVAS et al., 2017).

Rami

2,8

12,8
68,6-91
5-16,6
0,6-0,7
7,5°

Sisal
5796
2,6

8,2
67-78
10-14
8-11

10-22°

Curaua
162
3,5

4
70,7-73,6
9,9
7,5-11,1
N.A.
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2.3.Matrizes

A fase dispersante presente nos materiais compositos € denominada matriz, a
qual pode ser constituida de materiais metalicos, ceramicos e poliméricos. As matrizes
sdo de grande importancia na producdo de materiais compositos pois conferem uma
maior resisténcia a abrasdo mecénica e quimica das fibras de reforco, além de serem
responsaveis pela transferéncia dos esfor¢os as fibras (HOLBELRY, J., et al, 2006).

Neste trabalho serdo estudadas as matrizes poliméricas devido a sua comum
utilizacdo nos compdsitos a base de fibras vegetais, alem do fato de apresentarem facil
processamento e baixa densidade.

As matrizes poliméricas dividem-se em dois grandes grupos que sao 0S
termoplasticos e os termoendureciveis, conforme os topicos abaixo:

Resinas Termoplasticas:

e Polipropileno (PP);

e Poliamida (PA);

e Policarbonato (PC);

e Acido polilatico (PLA);

e Poliamidas termoplasticas;

e Polisufureto de fenileno (PPS);

Matrizes Termo fixas, ou seja, polimeros que ap0s atingirem a sua temperatura
de transicdo vitrea (Tg) as resinas perdem as suas propriedades originais e ganha
textura de borracha:

e Poliésteres insaturados;

e Resina de vinil éster;

e Fendlicas;

e Epoxi;

e Bismaleimidas;

e Poliamidas termoendureciveis.

Dentre as resinas apresentadas acima destacam-se as resinas epoxi devido a sua

boa resisténcia mecanica e a fratura, além de possuirem elevada resisténcia a umidade e

a ataques quimicos. Dependendo da sua formulacdo este tipo de resina pode ter seu
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processo de cura a temperatura ambiente sem a presenca de pressdo, por um agente
quimico endurecedor (MITTAL et al., 2016).

2.4. Materiais compositos

Materiais compositos sdo constituidos de dois ou mais materiais quimicamente e
fisicamente diferentes, que compdem um macro mistura. Geralmente, tem-se uma fase,
inicialmente, na forma liquida - matriz, cuja funcdo é aglomerar/unir todos os demais
componentes (fibras ou particulados) de tal maneira que se forme um Unico material
coeso, com propriedades mecéanicas melhores do que as propriedades presentes nos
materiais que Ihe deram origem (COSTA et al., 2012).

Existem varios tipos de classificacdo para os materiais compoésitos de acordo
com a literatura, seja em relacéo ao tipo de matriz, tipo de reforco e afins. Considerando
materiais compdsitos de matriz epoxi, foco do trabalho, uma possivel classificacdo para
0s materiais compositos pode ser vista na Fig.6.

Materiais
Compositos

Reforgo / )
Preenchimento Matriz
| | 1 I i !
lParticuIado l Fibras Polimérica Metalica Ceramica
| |
|

Camada
Unica

1
| | 1 | | 1
l Curtas l Longas l Laminas l Hibridos

Figura 6: Classificacdo materiais compasitos.

Multicamadas Epoxi
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Os materiais compositos podem ser divididos de acordo com seu tipo de
preenchimento: particulado ou por fibras. E conforme ao tipo de matriz utilizada:
polimérica, metédlica ou ceramica. Dentre os compdsitos reforcados por fibras,
destacam-se 0s compdsitos hibridos que serdo objeto de estudo deste trabalho e,

portanto, serdo melhor caracterizados na proxima segao.

2.5. Compositos hibridos

Os compositos hibridos consistem na presenca de dois ou mais tipos de fibras
em uma matriz, como, por exemplo, a polimérica. Dentre as possiveis combinacdes de
fibras para a fabricacdo dos compdsitos hibridos encontram-se: sintética-sintética,
sintética-natural e natural-natural. Esses tipos de compdsitos ganharam destaque na
engenharia devido a sua capacidade de misturar propriedades como durabilidade,
ductilidade e resisténcia dos seus componentes, conferindo-os caracteristicas melhores
como elevada resisténcia a fratura e ao impacto, além de menor sensibilidade a esforgos
cisalhantes (NUNNA et al., 2012; SHAHZAD et al., 2011).

Os compositos hibridos podem ser classificados conforme a Fig. 7.

Fibras descontinuas

Fibras continuas
alinhadas

) o
G
GLL 7y
/,/,//,///////,

(i)

Interlaminares

Intralaminares

Misturadas

Figura 7: Classificagdo compositos hibridos.

Fonte:(YU et al., 2015).
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Como pode ser observado na figura 7, os compositos hibridos podem ser

divididos em trés grupos principais: interlaminares (com camadas de diferentes tipos de

fibra) de distribuicdo randémica e alinhada, intralaminares (diferentes tipos de fibra

costuradas entre si formando uma Unica camada) e as misturadas.

Na tabela 3, estdo apresentadas as principais propriedades mecanicas dos

compdsitos hibridos reforcados com fibras naturais encontrados na literatura.

Fibras

Juta + Fibra de
vidro
Linho +
Basalto

Sisal + Bambu

Sisal + Bambu

Kenaf + Coco

Bambu + Coco

Kenaf +
Bambu + Coco
Sisal + Fibra de

vidro
Juta + Fibra de
vidro

Juta + Sisal

Linho + Fibra
de vidro

Banana + Juta

Palma + Kevlar

Matriz

Poliéster
Vinil
ester

Poliéster

Poliéster
PLA
PLA

PLA

Epoxi

Epoxi

Epoxi

Fenodlica

Epoxi

Epoxi

Tabela 3: Propriedades mecanicas compésitos hibridos.

Tipo de
Hibridos

interlaminar

interlaminar

interlaminar
interlaminar
interlaminar
interlaminar

interlaminar

interlaminar

interlaminar

interlaminar

interlaminar

interlaminar

interlaminar

Camadas

Fibras

curtas

Fibras

curtas
4

4

6

Tratamento
superficial

lavadas

sem

sem

alcalino
sem
sem

sem

sem

limpeza
ultrassbnica

Resisténcia
a Tragéo
(MPa)

86,5

23,4
38,4
100
150

155

69

63

40

393

60

175

Resist. a
flexdo
(MPa)

260 + 28

139,5

56,7
78,2
160
130

130

88,3

105

600

Resist.
ao
impacto
(KN)

4,9

Referéncia

ORNAGH]I et
al., 2011

FRAGASSA
etal., 2016

VENKATESH
et al, 2016
VENKATESH
etal, 2016
BOUGUESSI
Retal, 2016
YUSOFF et
al, 2016
YUSOFF et
al, 2016

RAMESH et
al, 2016

RAMESH et
al, 2016

SUDHIR et al,
2014
ZHANG et al,
2013

DEVIREDDY
etal, 2015
MOSAWI et
al, 2012

A maioria das pesquisas relacionadas a caracterizacdo mecanica de compdsitos

hibridos reforcados com fibras naturais demonstrou uma melhora da resisténcia

mecanica desses compositos quando comparados aqueles produzidos por cada fibra
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separadamente. Outro aspecto importante foi a influéncia dos tratamentos quimicos
superficiais nas propriedades mecéanicas dos compdsitos. No entanto, percebeu-se que as
pesquisas estdo concentradas nos estudos de compdsitos interlaminares, tornando-se
interessante a caracterizacdo de compositos intralaminares reforcados com fibras

naturais.

2.6. Fatores que influenciam a resisténcia dos materiais compadsitos

Diversos fatores podem influenciar nas propriedades mecanicas dos materiais
compdsitos devido a sua caracteristica anisotropica, tais como: propriedades fisicas dos
materiais que o compdem, ou mesmo, as condi¢des climéaticas nas quais o laminado vai
estar exposto durante sua vida Util.

Entre os fatores que mais influenciam o comportamento mecanico dos materiais
compédsitos (NUNNA et al., 2012), destacam-se: adesdo interfacial entre matriz e
reforgco, percentual de fibras no composito, sequéncia de disposicdo de camadas de
reforco no composito e condi¢Bes ao qual os materiais compostos estdo expostos. Tais

fatores serdo detalhados nas se¢des subsequentes.

2.6.1. Adeséo interfacial entre matriz e reforcgo

Uma boa adesdo interfacial entre fibra e matriz é de extrema importancia para
garantir um 6timo desempenho nos materiais compaositos. No caso de compdsitos de
matrizes poliméricas reforcados com fibras naturais, tal interagdo interfacial € limitada
devido a natureza hidrofilica das fibras em comparagdo com o comportamento
hidrofébico das matrizes.

Um dos fatores impactantes para melhora da adeséo interfacial entre as fibras de
reforco e a matriz esta na molhabilidade das fibras. Problemas ligados a méa
molhabilidade das fibras nos compositos podem resultar na presenca de defeitos na
interface matriz/fibra, reduzindo as propriedades mecanicas dos compositos (YAN et
al., 2012; PICKERING et al., 2016).

E uma maneira de melhorar a molhabilidade da fibra e, por conseguinte, as
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propriedades adesivas interfaciais é através da aplicacdo de tratamentos quimicos

superficiais nas fibras de forma a alterar sua estrutura e facilitar a adesao fibra/matriz e,

por conseguinte as propriedades mecanicas do compdsito.

Tal alternativa foi amplamente abordada nas pesquisas sobre o desenvolvimento

de materiais compésitos reforcados com fibras naturais. Dentre os tratamentos mais
utilizados na literatura encontra-se (ALBINANTE et al., 2013):

Lavagem;

Alcalinizacdo ou mercerizacdo — imersdo das fibras em solucdes de
NaOH com concentrages entre 2 a 6%;

Acetilacdo e propionilacdo — mudanca da superficie das fibras através da
aplicacdo de anidridos acético e propibnico;

Silanizacdo — aplicacdo de compostos de silicio que transformam a
superficie das fibras em hidrofébicas aumentando a compatibilidade com
as resinas;

Aplicacdo de plasma — altera a superficie das fibras conferindo maior
rugosidade que melhorara a ancoragem da resina na fibra devido a
elevada &rea de contato;

Grafitizacdo do polimero — melhora a molhabilidade da fibra,
promovendo uma melhor ades&o interfacial;

Adicao de silicato de aluminio.

Dentre os tratamentos quimicos supracitados os que mais receberam destaque

nas publicagdes cientificas foram o tratamento alcalino, de silanizagéo e plasma, devido
a sua praticidade e eficacia (ALBINANTE et al., 2013; NUNNA et al., 2012).

Na Fig. 8 esta representado o efeito dos tratamentos quimicos superficiais de

alcalinizacdo — solugdo de NaOH (d), silanizagdo - y - APS e y - GPS (b-c) e a

utilizacdo dos dois métodos (e-f), simultaneamente, na fibra de sisal.
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Figura 8: Efeito do tratamento superficial em fibras de sisal.

Fonte: (TRAGOONWICHIAN et al., 2006).

A partir da figura 8, é possivel observar que o tratamento de alcalinizacédo
(imerséo da fibra de sisal em solugdo de NaOH — Fig. 8 (d)) possibilitou a remocéo de
impurezas e componentes organicos como a hemicelulose e a lignina, deixando a
superficie da fibra mais uniforme, em relacdo a superficie da fibra ndo tratada (Fig. 8
().

A utilizagdo do tratamento de silanizacdo, através da imersdo das fibras em
solucgéo hidrolisada com os agentes de acoplamento y - APS e y - GPS, néo apresentou
grandes alteragdes na morfologia da fibra quando comparada com a superficie da fibra
sem tratamento.

A combinacdo de ambos tratamentos de alcalinizacgdo e silanizagéo (figuras 8 (e)
e (f)) também ndo apresentaram diferencas significativas em relacdo a morfologia da
fibra de sisal ap6s o tratamento alcalino, Fig. 8 (d).

Os autores também utilizaram Transformada de Fourier infravermelha /
espectroscopia atenuada de reflexd@o, a fim de verificar quais tipos de substancias e
elementos quimicos estavam presentes nas fibras ap6s os tratamentos. Foi constatado

que, apos o tratamento misto, uma fina pelicula de silano foi formada entorno da fibra.

(e) NaOH/y - APS - Sisal (f) NaOH/y - GPS - Sisal
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Jé& a figura 9 exemplifica a relagcdo entre os tratamentos quimicos superficiais e
as propriedades mecénicas de tracdo e flexdo em um compdsito natural reforcado com
fibras de sisal. Na figura 9, (b) refere-se a solucdo de silano y - APS e (c) a solucéo de y
- GPS.
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Figura 9: Efeito do tratamento superficial nas propriedades mecanicas da fibra de sisal.

Fonte: Modificado (TRAGOONWICHIAN et al., 2006)

Conforme pode ser observado nas figuras 8 e 9 tratamentos quimicos
superficiais como a alcalinizacéo e a silanizacdo apresentaram influéncia na alteracéo da
morfologia das fibras de sisal e, por conseguinte, nas suas propriedades mecéanicas. De
um modo geral, para este tipo de fibra destacaram-se o tratamento alcalino e o
tratamento misto NaOH + (c) - y - GPS pois apresentaram os melhores resultados nos
testes de flexdo e tragéo.

2.6.2. Percentual de fibras no compdsito

O percentual de fibras no compdsito € a medida da proporc¢ao de volume ou peso
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de fibras em um material compésito. Tanto materiais compositos com uma sé fibra,
quanto compositos hibridos terdo suas propriedades mecénicas variaveis de acordo com
a quantidade de cada elemento da sua composi¢do. De um modo geral, quanto maior o
percentual volumétrico dos elementos de reforco melhores serdo as propriedades
mecéanicas do composito.

Nascimento et al. 2012, analisaram os efeitos do aumento do percentual das
fibras de reforco em um compdsito de piacava em matriz epdxi. Foi constatado que o
aumento do percentual de piacava proporcionou uma melhora de cerca de 40 e 30% na

resisténcia a tracao e flexao do laminado, respectivamente, conforme Tab. 4.

Tabela 4: Propriedades mecanicas compdsito piacava/epoxi.

Percentual volumétrico de reforco
Propriedades 0% 10% 20% 30% 40%

Maéxima tenséo de

ruptura a tracéo 63,12+ 8,32 | 58,97+ 11,07 71,45+1568 | 79,29 + 15,14 | 89,33 £18,51
(MPa)

Méaxima tenséo de

ruptura a flexao 60,3+ 14,93 39,35+18,35 60,15+29,45 71,63+13,69 7841+9,01
(MPa)

Fonte:(NASCIMENTO et al., 2012).

Mishra et al. 2003, estudaram a influéncia do aumento do percentual
volumeétrico de juta em um laminado de matriz epoxi e constataram que a adicdo de juta
na matriz reduz o percentual de vazios no composito e melhora sua resisténcia a flexao.
Também se observou um aumento da resisténcia ao cisalhamento interlaminar do

compdsito, ou seja, sua resisténcia a delaminacdo a um percentual equivalente a 48%.

2.6.3. Sequéncia de disposi¢cdo de camadas de reforco e alinhamento das fibras

A sequéncia de disposi¢do de camadas de reforco apresenta grande influéncia
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nas propriedades mecénicas, em particular, dos compdsitos hibridos interlaminares de
distribuicdo continua. Principalmente, em relacédo a resisténcia ao impacto e flexao.

Em geral, melhores propriedades mecanicas sdo obtidas em compositos que
possuem suas fibras de reforco alinhadas a direcdo de aplicacdo das forcas
(PICKERING et al., 2016). Porém, as fibras naturais raramente possuem fibras longas
devido a sua morfologia (fibras constituidas por fibrilas), o que dificulta o seu
alinhamento durante o processo de fabricacdo do laminado.

Baghaei et al. 2014, analisaram a influéncia da orientacdo das fibras de reforco
nas propriedades mecanicas de um compdsito de cAnhamo e PLA com fibras alinhadas e
orientadas a 45° e 90° em relacdo a direcdo de aplicacdo da forgca de tracdo. Foi
observado uma reducdo da tensdo maxima de ruptura a tracdo do laminado de cerca de

48 e 53%, respectivamente.

2.6.4. Condicdes ao qual os materiais compostos estdo expostos

Um fator muito importante sobre a durabilidade dos materiais compdsitos é em
relacdo as condi¢Oes climaticas as quais estardo expostos ao longo da sua vida util, ou
seja, teor de umidade, exposicdo a raios solares, temperatura de trabalho e afins.
Compositos reforcados com fibras naturais, por exemplo, sdo mais suscetiveis a

ambientes Umidos devido a caracteristica hidrofilica das suas fibras.
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Capitulo 3

Metodologia

Este capitulo destina-se a descricdo de todos os materiais e métodos (testes)
utilizados para analisar a influéncia de tratamentos quimicos superficiais na adesdo
fibra/matriz de compositos hibridos intralaminares de juta + curaud, juta + rami, juta +

sisal e juta + fibra de vidro.

3.1. Materiais

Conforme citado anteriormente foram selecionados quatro tipos de fibras
naturais para estudo: juta, sisal, rami e curaua (fornecidas pelas empresas Sisalsul,
localizada em Séo Paulo, Brasil); e uma fibra sintética, fibra de vidro (fornecida pela
empresa Barracuda Advanced Composites do Rio de Janeiro, Brasil), para que fosse
possivel comparar e validar os resultados.

A fibra de juta escolhida trata-se de um tecido bidirecional, facilmente
encontrado no mercado. Ja as fibras de rami, sisal, vidro e curaua apresentam-se na
configuracao de fio.

Na tabela 5 apresentam-se os diametros dos fios (conjunto de fibras), presente
em cada rolo, utilizados no preenchimento dos espagos vazios do tecido bidirecional de

juta.

Tabela 5: Diametro dos fios.

Tipo de Fibra Diametro do fio (mm)
Juta 0,6 £0,05
Rami 0,6 £ 0,05
Curaua 0,65+ 0,05
Fibra de vidro 0,65+ 0,05

Sisal 1,25 + 0,05
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J& o didmetro individual de cada fibra foi medido através de microscopia Otica,
presente no capitulo 4 — resultados.

A resina utilizada trata-se de um epoxi bi componente — AR260/AH260
(fornecida pela empresa Barracuda Advanced Composites do Rio de Janeiro, Brasil) a
ser utilizada na proporc¢édo de 100/26 (100 de resina/26 de endurecedor) e tempo total de
cura igual a 6 horas a 80°C, cujas principais caracteristicas, fornecidas pelo fabricante,

estdo listadas na tabela 6.

Tabela 6: Propriedades resina AR260.

Resina AR 260/ AH 260
Resisténcia a tracdo (MPa)  Resisténcia a flexdo (MPa)  Resisténcia a compressdo (MPa)
73 119 89

Fonte: (Barracuda, 2016).

Vale a pena ressaltar que as propriedades mecanicas da resina, fornecidas pelo
fabricante, diferem dos valores encontrados pelo grupo de pesquisa. A resisténcia a
tracdo da resina, apds testes no laboratorio de compésitos e adesivos do CEFET/RJ, é
equivalente a 28 + 9,0 MPa. Tal disparidade nos valores pode estar relacionada a
diferencas nos métodos de fabricacdo e a utilizacdo de temperatura e pressdo
controlados, conforme descrito em Lima et al. 2018.

3.2. Métodos

3.2.1. Fabricacéo corpos de prova

Nesta secdo serdo descritos 0s métodos utilizados para a fabricacdo dos corpos
de prova a serem utilizados nos testes de resisténcia da fibra, pull out, fragmentation e
short beam teste de flexdo em trés pontos. E importante destacar que em todos os testes

as fibras serdo analisadas nas seguintes condigdes: sem tratamento, alcalinizadas e
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alcalinizadas + silanizadas (tratamento misto).

3.2.1.1. Tratamentos quimicos superficiais

As fibras naturais foram submetidas aos seguintes tratamentos quimicos

superficiais:

Condicado sem tratamento — fibras apenas lavadas com agua corrente da
pia, para retirada das impurezas e gorduras presentes na estrutura da
fibra, seguida pela secagem durante uma hora no forno, SOLAB SL
104/40, a 100°C;

Tratamento alcalino — as fibras foram lavadas e logo apds submetidas a
imersdo em uma solucdo alcalina durante 1 hora, com concentracao
equivalente a 2g de NaOH para cada 100ml de agua. Logo apés as fibras
passaram pelo processo de secagem no forno a 100°C;

Tratamento misto — Trata-se de um tratamento de alcalinizacéo,
conforme descricdo acima, seguido por um processo de silanizacéo.
Sendo assim, apds a imersdo em solucdo alcalina, as fibras foram
impregnadas (manualmente) em solucdo hidrolisada com silano 2%
(Xiameter OFS 6040 — pH = 5.0). Por fim, as fibras foram secas no

forno.

A sequéncia de a¢des utilizadas para o tratamento quimico das fibras pode ser

vista em maiores detalhes na Fig. 10:
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(€)

(F)

Figura 10: Sequéncia de tratamento quimico empregada.

Na figura 10 esta representada a sequéncia de tratamento misto empregada nas
fibras, no qual: (A) representa a selecdo das fibras; (B) pesagem da quantidade de
NaOH a ser colocada na solugdo alcalina; (C) imerséo das fibras naturais durante uma
hora em solucéo alcalina; (D) logo ap6s, ocorre a aplicacdo de silano sobre a superficie
das fibras; (E) processo de secagem das fibras em estufa a 100°C; (F) armazenamento

das fibras.

3.2.1.2. Teste de resisténcia da fibra

ApoOs o tratamento quimico superficial, tornou-se interessante caracterizar as
fibras naturais quanto a sua resisténcia a tracdo nas condi¢bes sem tratamento,
alcalinizadas e alcalinizadas + silanizadas. Para tal, os corpos de prova foram testados
segundo a norma ASTM C1557, conforme Fig.11.
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Figura 11: Sequéncia de fabricagé&o de corpos de prova.
Fonte: (FIDELIS et al., 2013).

—

80 mm

Conforme pode ser observado na figura 11, foi cortado um gabarito de papel nas
dimens6es de 80 x 40 mm, no qual a fibra natural foi fixada através da aplicacdo de um
adesivo de cianoacrilato de cura répida e, em seguida, foi utilizada uma fita adesiva nas
extremidades do gabarito de papel, a fim de facilitar a fixacdo do corpo de prova na
maquina de teste.

Foram produzidos 15 corpos de prova de cada tipo de fibra nas trés condigdes de
tratamento superficial. Vale salientar que as dimensdes reduzidas do corpo de prova séo

devido a dificuldade de se obter fibras, Unicas, longas.

Figura 12: Corpo de prova teste de tragdo fibra Unica.
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3.2.1.3. Teste de pull out
Para a execucdo dos testes de pull out foram fabricados corpos de prova através

da utilizacdo de um molde projetado em trabalhos anteriores pela autora, conforme Fig.
13.

Placa superior
Placa de Teflon

Placa de Metalica

Figura 13: Molde para producdo de amostras para teste de pull out.

Fonte: (LIMA et al., 2016).

Os corpos de prova foram produzidos através das seguintes etapas:

1. Preparacdo do conjunto de fibras: Para cada corpo de prova foram
utilizados o conjunto de fibras, equivalente ao diametro do fio presente
em cada rolo, nas condicbes sem tratamento, alcalinizadas e com
tratamento misto;

2. Montagem dos fios no molde: Para a montagem das fibras naturais no
molde foi necessaria a utilizacdo de 3 elementos de suporte: placa de
teflon, pelicula de silicone e placa metalica, todos previamente furados.
As fibras foram inseridas nos elementos de suporte de modo que a placa
de teflon ficasse voltada para a placa superior (com as cavidades, nas
quais serdo despejadas a resina), a pelicula de silicone permaneceu entre
as placas de teflon e metélica a fim de evitar o vazamento de resina.
Todas as placas foram fixadas através de parafusos M5.

3. Comprimento de englobamento: O comprimento de englobamento das
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fibras nas cavidades do molde foi medido através da utilizacdo de um
paquimetro.

4. Fixacdo dos filmes adesivos: Apos a fixacdo dos suportes e da
determinacdo do comprimento de englobamento das fibras, foi necessario
fechar as cavidades do molde (parte frontal da placa superior) de modo
que apenas a parte superior da cavidade fique exposta.

5. Aplicacdo da resina: Nesta etapa aplicou-se a resina pelo acesso
superior da cavidade. Utilizou-se a resina epOxi bi componente
AR260/AH260 fornecida pela Barracuda Composites. Logo apds a
aplicagéo da resina o molde foi colocado em um forno durante 6 horas a
80°C até a completa cura da resina.

6. Retirada dos corpos de prova e suporte de fixacdo para a maquina
de teste: Apds a retirada dos corpos de prova do molde foi adicionado
aos mesmos um suporte de laminado de fibra de vidro. Tal suporte foi
colado na extremidade livre dos fios a fim de facilitar a fixacdo dos

corpos de prova na maquina de testes, conforme Fig. 14.

Figura 14: corpos de prova para teste de pull out.

Foram analisados 5 tipos de fibras (juta, rami, sisal, curaua e fibra de vidro) nas
condicBes sem tratamento, alcalinizadas e alcalizadas + silanizadas. Todas com cerca de
0,6mm de diametro, com excecdo da fibra de sisal cujo didmetro equivale a 1,25 mm, e
comprimento de englobamento variando de 1 a 5,5mm (com incrementos de 0,5mm). O

numero de corpos de prova ensaiados pode ser observado na tabela 7.
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Tabela 7: Tipos de amostra teste de pull out.

Numero de Corpos de Prova

Tipos de amostras Sem tratamento Alcalinizadas Silanizadas
Fibra de Vidro 40 - -
Curaua 40 30 20

Juta 40 30 20
Sisal 40 30 20
Rami 30 30 20

Vale a pena salientar que a alteracdo na quantidade de corpos de prova em
funcdo dos tipos de tratamentos superficiais se deve ao fato da tentativa de reduzir o
desvio padrdo dos resultados. De tal forma que, 20 corpos de prova para cada tipo de
fibra apds o tratamento misto apresentaram resultados satisfatorios.

3.2.1.4. Fragmentation test

O fragmentation test tem o principio de funcionamento muito similar ao teste de
pull out. Sua principal diferenca estda no comprimento de englobamento da fibra na
matriz polimérica e na determinacdo do comprimento critico de englobamento.

No fragmentation test toda a extensdo da fibra/fio é imersa na resina, enquanto
que no teste de pull out apenas um comprimento pré-definido é inserido na matriz,

conforme Fig. 15.

(A) (B)

Figura 15: Diferenca entre corpos de prova teste de pull out (A) e fragmentation test (B).
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Para a fabricagdo dos corpos de prova do fragmentation test, primeiramente foi
necessario o projeto de um molde especifico para a producdo de corpos de prova no
formato de 0sso de cdo, segundo dimensdes descritas na norma BS 2782.

Devido a complexidade geométrica dos corpos de prova e o0s custos agregados
para a producdo de um molde metalico, optou-se pela fabricagdo de um molde em
silicone. Para tal, foram impressos 5 modelos do corpo de prova em impressao 3D para
serem usados como contramolde e foi utilizado 1 kg de borracha vermelha de uso
industrial (fornecida pela Epoxy Fiber, Rio de Janeiro — Brasil) para a produgdo do
molde, conforme Fig. 16. O processo de cura do silicone foi a temperatura ambiente
durante 24 horas.

(A) (B)

(C)

Figura 16: Producdo molde de silicone. (A) posicionamento modelos (B) producédo
molde de silicone (C) molde finalizado.

Ao todo foram produzidos 10 corpos de prova de cada tipo de fibra nas

condicGes com e sem tratamento quimico superficial. Portanto, os fios de cada tipo de



43

fibra foram posicionados no meio de cada cavidade do molde, seguido pelo seu

preenchimento com a resina epOxi utilizada neste estudo, como pode ser visto na Fig.
17.

Figura 17: Corpo de prova fragmentation test.

3.2.1.5. Short beam teste de flex&do a 3 pontos

Como mencionando anteriormente o short beam test tem como objetivo prever o
comportamento a delaminacdo dos compositos hibridos produzidos (juta + curaud, juta
+ rami, juta + sisal e juta + fibra de vidro).

Os tecidos hibridos foram produzidos a partir de um tecido bidirecional de juta,
no qual as demais fibras foram costuradas nos espacos vazios. Criando assim, um tecido
hibrido intralaminar a ser usado na fabricacdo dos compositos hibridos reforcados com
fibras naturais, conforme Fig. 18.

S

5% /’W IR
/ 3.

WATERNS

Figura 18: Fabricacdo tecidos hibridos.

De tal modo que os tecidos hibridos possuem um percentual massico de 60% de
juta e 40% das demais fibras (rami, curaua, sisal e fibra de vidro).

Foi empregado o processo de lamina¢do manual, no qual os tecidos hibridos
foram empilhados e posicionados em um molde metalico. Logo ap6s a resina foi
aplicada através da utilizacdo de espatulas de silicone a fim de facilitar e uniformizar a
sua aplicacéo.
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Em seguida o compésito foi submetido a um processo de cura em uma prensa
hidraulica SOLAB (presente no laboratério de compdsitos e adesivos do CEFET/RJ) a

80°C durante 6 horas, conforme Fig. 19.

x -
- - - .

Figura 19: Laminacdo compadsitos hibridos.

Tais compositos foram produzidos com uma proporcdo de 30% de fibras de
reforco por 70% de matriz (porcentagem em peso). Logo apds a fabricacdo dos
laminados foram separados 10 corpos de prova, de cada tipo de compdsito hibrido, nas
dimensdes de 33 x 8 x 2 mm conforme a ASTM D2344, Fig. 20.

Figura 20: Corpos de prova short beam test.

3.2.2. Ensaios

Uma boa adesao interfacial entre fibra/matriz € um fator muito importante para
garantir que o material compdsito possua a menor quantidade de vazios possivel na sua
estrutura, além de garantir melhores propriedades mecanicas. Por conseguinte, torna-se

interessante estudar a adesao entre fibra e matriz e formas de melhora-la.
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Para tal alguns testes podem ser executados como:
e Teste de Pull out;
e Fragmentation test;
e Short beam — teste de flexao a 3 pontos.
Também foram realizados testes de tracdo de uma unica fibra a fim de verificar a

influéncia dos tratamentos quimicos superficiais na resisténcia mecénica das fibras.

3.2.2.1. Teste de tracao fibra Unica

Cerca de 15 amostras, de cada tipo de fibra, foram testadas a tracdo em uma
Instron modelo 5966 com célula de carga de 10kN (presente no laboratério de
compdsitos e adesivos do CEFET/RJ) e velocidade do ensaio equivalente a 0,2mm/min.

3.2.2.2. Teste de Pull out

O teste de Pull out trata-se do englobamento de uma Unica fibra em um grande
volume de matriz polimérica. Em seguida os corpos de prova sdo submetidos a um teste
de tracdo até a completa extracdo da fibra, ou até a sua ruptura (LIMA et al., 2016;
NASTUZZO et al. , 2007). Em especial, no caso de fibras naturais ndo se utiliza apenas
uma unica fibra e sim, um fio (com a presenca de varias fibras singulares) devido a

morfologia deste tipo de fibra, conforme Fig. 21.

— > Fio

I,

Matriz

Figura 21: Esquema corpo de prova teste de pull out.
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ApoOs a execucdo do teste de tracdo, com o registro dos valores de forca e
deslocamento é possivel calcular a tensdo maxima de cisalhamento interfacial (TISS)

entre a fibra, no caso o fio, com a matriz, conforme a Eq. 1.

Fmax (1)
Tiss = (———
158 (n *xd * le

Em que:
Fmax — Forga maxima registrada ao longo do teste;
d — Diametro do fio;

I — Comprimento da fibra inserido no cubo de resina.

Vale ressaltar que o comportamento da tensdo maxima de cisalhamento entre as
interfaces da fibra e da matriz é ndo linear e restrito a uma pequena area, entretanto a
equacéo 1 representa uma boa estimativa deste valor.

Também é importante a determinacdo do comprimento critico de englobamento
das fibras na matriz polimérica, ou seja, dimensdo sob a qual € garantido o rompimento
dos corpos de prova na interface. Comprimentos superiores aqueles denominados
criticos levam ao rompimento da fibra, uma vez que os esforcos cisalhantes se tornam
superiores a tensdo de ruptura da prépria fibra (LIMA et al., 2016; NASTUZZO et al.,
2007).

A equacdo 2 representa a forma de célculo do comprimento critico (Lc), a partir
da tensdo de ruptura (orf) e didametro (d) da fibra pela tensdo méaxima de cisalhamento

interfacial (ziss).

orf =d
Lc = f * (2)
2 * TiSS

3.2.2.3. Requisitos para Execucéo do Teste

A fim de garantir a elegibilidade dos resultados dos testes de pull out alguns
fatores devem ser levados em consideragdo como (CUCCO et al., 2008; LIMA et al.,
2016):
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Tipo de Fixacdo dos Copos de Prova na Maquina de Teste: Existem
dois tipos de fixacdo dos corpos de prova nas maquinas de tracao:
Restrained Top Constrain (RTC) e Fixed Bottom Contrain (FBC),
conforme a Fig. 22.

Garras de Fixacdo

T~

(a) (b)

Figura 22: Tipos de fixacdo teste de pull out (a) FBC (b) RTC.

Fonte: (LIMA et al., 2016).

Na garra do tipo RTC, os esforcos sobre o corpo de prova estdo
alinhados na mesma direcdo da fibra devido a garantia do seu
alinhamento com o ponto de aplicacdo da for¢a. Enquanto que na garra
do tipo FBC os esforcos comportam-se de maneira compressiva,
gerando concentragdes de tensdes no bloco de resina podendo alterar 0s
resultados do teste.

Regularidade e Padronizagio dos Cubos de Resina: E de extrema
importancia para a validacdo dos resultados a garantia de uma boa
reprodutibilidade dos corpos de prova, além da minima presenca de
defeitos, para isso fez-se interessante a utilizacdo de um molde capaz de

produzir corpos de prova padréo.
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3.2.2.4. Fragmentation test

Dez amostras, de cada tipo de fibra, foram testadas a tracdo em uma Instron
modelo 5966 com célula de carga de 10kN (presente no laboratério de compositos e
adesivos do CEFET/RJ) e velocidade do ensaio equivalente a 0,5mm/min.. Assim como
o teste de pull out a tensdo maxima de cisalhamento interfacial também é determinada
pela equacdo 1, porém, neste caso, o valor do comprimento de englobamento sera pré-

fixado e equivalente ao comprimento total do corpo de prova, ou seja, 150 mm.

3.2.2.5. Short beam teste de flexdo em trés pontos

Com o proposito de avaliar os efeitos dos tratamentos quimicos superficiais na
interface camada de tecido hibrido e matriz, ou seja, na resisténcia a delaminacdo do
composito hibrido foi realizado o teste de short beam em flexdo a trés pontos.
Diferentemente do que ocorre nos testes de pull out e fragmentation, neste teste tem-se
o resultado da tensdo méaxima de cisalhamento aparente ideal para avaliar a influéncia
real da ades&o no produto final, uma vez que seu resultado leva em consideragéo fatores
como método de laminacdo, presenca de vazios e afins (SILVA et al., 2013).

Para a producdo dos corpos de prova e execucao dos testes foram utilizadas as
normas ASTM 2344 e ASTM D790, que recomenda uma relacdo de espessura do corpo
de prova e 0 espacamento entre os pontos de aplicacdo da forca equivalentes a 4:1 a fim
de garantir a delaminacdo da amostra, conforme Fig. 23.

(b D 2344/D 2344m

Cisalhamento interlaminar

[ ——— 1 [/ —5

Figura 23: Norma ASTM 2344.
Fonte:(ASTM, 2000).
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3.2.3. Execucdo dos testes

Em todos os testes foi utilizada a maquina Instron modelo 5966 com uma célula
de carga de 10kN, presente no laboratério de compositos e adesivos — LADES do
CEFET/RJ.

Em especial para o teste de pull out foi necessario a fabricacdo de uma garra
especifica, do tipo Restrained Top Constrain (RTC) para a fixagdo dos blocos de resina,
com espaco apenas para a passagem da fibra, conforme Fig. 24.

Figura 24: Detalhe garra teste de pull out.

Na tabela 8 seguem as velocidades de ensaio utilizadas em cada teste.

Tabela 8: Velocidades dos ensaios.

Tipo de Teste Velocidade de Ensaio (mm/min)
Resisténcia do fio 0,2
Fragmentation e pull out 0,5

Short beam 1
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3.2.4. Microscopia Otica e eletronica de varredura

Com o objetivo de verificar a influéncia dos tratamentos superficiais na
morfologia das fibras estudadas, estas foram analisadas no microscopio de varredura
eletrénica (MEV- FEG) JSM — 7100 F — JEOL, do laboratério multiusuario de nano
fabricacdo e caracterizacdo de nano materiais, NANOFAB, vinculado a Universidade
Estadual do Rio de Janeiro — UERJ. Para isso as fibras foram fixadas no porta amostras
através de uma fita condutora, de tal modo que néo se fez necessario o recobrimento das
fibras naturais analisadas. A velocidade dos elétrons utilizada para as analises foi de 15
KV para todos os tipos de fibras nas 3 condi¢des.

Para a andlise e medigdo do didmetro das fibras unicas foi utilizada a técnica de
microscopia Otica do laboratério de materiais (LAMAT) do CEFET/RJ. Para tal foi

utilizado um microscépio 6tico Olympus BX60M com aumento maximo de 1000 vezes.
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Capitulo 4

Analise dos resultados

Neste capitulo sdo apresentados os principais resultados dos testes de tracdo da
fibra Gnica, pull out, fragmentation e short beam de flexdo a 3 pontos. Além das
imagens de MEV das fibras nas 3 condicGes de tratamento quimico superficial.

4.1. Caracterizagdo da morfologia das fibras naturais

Micrografias de microscopia eletrénica de varredura foram utilizadas para
verificar a influéncia dos tratamentos quimicos superficiais na morfologia das fibras
naturais estudadas (juta, rami, sisal e curaua) e, consequentemente, sua influéncia na
adesdo interfacial matriz / fibra. Para cada fibra, as imagens séo apresentadas sob as
condicdes: sem tratamento (apenas lavado), alcalinizado e alcalinizado + silanizado.

Como pode ser visto nas imagens das figuras 25 a 28, o tratamento de
alcalinizacdo auxilia na remoc¢do de impurezas e componentes organicos como a
lignina e hemicelulose da superficie das fibras, de forma a aumentar a rugosidade e
umidade das fibras, como evidenciado anteriormente em vérias pesquisas (FIDELIS et
al., 2013; TRAGOONWICHIAN et al., 2006; ALBINANTE et al., 2013; NUNNA et
al., 2012). Em particular, as fibras de rami e sisal (Fig. 26 (B) e Fig. 27 (B),
respectivamente) apresentaram um aumento significativo da rugosidade em sua
superficie com a aplicacdo do tratamento alcalino com concentracdo de 2g de NaOH
para 100ml de &gua.

O tratamento misto de alcalinizagdo seguido de silanizagdo contribui para o
crescimento da rugosidade superficial da fibra devido ao tratamento alcalino e a
criagdo de um revestimento sobre a fibra a partir da deposicdo de silano. Esta
sequéncia de tratamentos de superficie proporciona uma intensificacdo na eficiéncia de
deposicdo de silano, o que contribuird para aumentar a interligacdo das interfaces,

melhorando assim a adesdo fibra / matriz e as propriedades mecénicas do compadsito
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final (FIDELIS et al., 2013; NUNNA et al., 2012).
No entanto, nem todas as fibras naturais reagem positivamente aos tipos de
tratamentos quimicos de superficie. Em particular, as fibras de juta e curaua

apresentaram significativa degradacdo, demonstrado por fendas e vazios nas fibras,

quando submetidas ao tratamento misto de alcalinizagdo + silanizagdo, conforme Fig.
25(C)e 28 (C).

(A)

(C)

Figura 25: Micrografias MEV — (A) Juta sem tratamento, (B) Juta alcalinizada,
(C) Juta tratamento misto
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(C)

Figura 26: Micrografias MEV — (A) Rami sem tratamento, (B) Rami alcalinizada,
(C) Rami tratamento misto
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(€

Figura 27: Micrografias MEV — (A) Sisal sem tratamento, (B) Sisal alcalinizada, (C)
Sisal tratamento misto
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Figura 28: Micrografias MEV — (A) Curaua sem tratamento, (B) Curaua alcalinizado e
(C) Curaua tratamento misto.

Enfim, foi possivel observar que os tratamentos quimicos superficiais
apresentam grande impacto na morfologia das fibras naturais. Em particular, a fibra de
sisal foi a que demonstrou relevante melhora em sua morfologia ap6s os tratamentos
superficiais, os quais foram responsaveis pela eliminacdo de impurezas, exposi¢do da
hemicelulose e, por conseguinte uma estrutura uniforme da fibra. Ja as fibras de juta e
curaua apresentaram apds os tratamentos a presenca de vazios, fendas e regides de
irregularidades na sua superficie indicando que as fibras sofreram uma degradacéo.
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4.2. Determinacédo do diametro das fibras

Apos a analise da morfologia das fibras em MEV, determinou-se o didmetro das
mesmas a fim de verificar se ocorreu alguma variacdo no didmetro das fibras apos os
tratamentos quimicos superficiais, conforme figuras 29 a 32. Vale lembrar que para a
determinacéo do diametro foi utilizada a técnica de microscopia otica.

(1) Length 0.04

1 (2) Length 004

(1) Lengih 0.08 mmbssties Li(3) Lengin 0.07 mmy i UJN(2) Length 0.05 minkS
e e =

(A) (B)

82) Length 0.02 mm{Ses

(C)

Figura 29: Diametro das fibras — (A) Juta sem tratamento, (B) Juta alcalinizada, (C) Juta
tratamento misto.
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e e o e
- B ) | cngth 0.04 M (2) Length 0.05 mm' |

(A) (B)

1gth 0.07 mm

en

(C)

Figura 30: Diametro das fibras — (A) Rami sem tratamento, (B) Rami alcalinizada, (C)
Rami tratamento misto.
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(A) (B)

(C)

Figura 31: Diametro das fibras — (A) Sisal sem tratamento, (B) Sisal alcalinizada, (C)
Sisal tratamento misto.
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(A) (B)

(C)

Figura 32: Diametro das fibras — (A) Curaua sem tratamento, (B) Curaua alcalinizado e
(C) Curaua tratamento misto.

As variagdes de didmetro podem ser verificadas na Tab. 9.

Tabela 9: Diametro das fibras Unicas.

Fibras Unicas Diametro (mm)
sem tratamento 0,046 +0,013
Curaua alcalinizada 0,070 +0,018
tratamento misto 0,045 + 0,005
sem tratamento 0,066 +0,013
Juta alcalinizada 0,045 +0,005
tratamento misto 0,03 +0,009
sem tratamento 0,095 + 0,005
Rami alcalinizada 0,045 + 0,005
tratamento misto 0,065 +0,015
sem tratamento 0,150 +0,01
Sisal alcalinizada 0,150 +0,01
tratamento misto 0,090 +0,01
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Como pode ser observado nas figuras 29 a 32 e tabela 9, as fibras de juta e rami
apresentaram uma reducdo no seu diametro ap6s o processo de alcalinizacao,
provavelmente correlacionado a eliminacdo da celulose e exposicdo da hemicelulose
durante a imersdo na solucédo alcalina. Ja a fibra de sisal, por exemplo, ndo apresentou
alteracOes consideraveis em sua secdo transversal apos os tratamentos superficiais. Vale
salientar que a fibra de curaud foi a Unica que apo6s o tratamento de alcalinizacdo
apresentou um aumento do didmetro, que pode ser associado a um inchaco da fibra, a

ser melhor investigado em trabalhos futuros.

4.3. Resisténcia a tracdo fibra Gnica

A fim de verificar a influéncia dos tratamentos quimicos superficiais nas
propriedades mecanicas das fibras naturais foram executados testes de tracdo para cada
tipo de fibra Unica estudado (sisal, rami, curaué e juta). Neste caso, foram utilizados os
didmetros medidos em microscopia Otica para cada tipo de fibra Unica (Tab. 9). A figura

33 apresenta um grafico com as maximas tensdes de ruptura para cada tipo de fibra.

Tensao maxima de ruptura - fibra unica
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Juta sem tratamento Juta alcalinizada Juta tratamento misto mRami sem tratamento
=Rami alcalinizada 11 Rami tratamento misto  mSisal sem tratamento = Sisal alcalinizada

11Sisal tratamento misto  m Curaud sem tratamento = Curaud alcalinizada 1 Curaud tratamento misto

Figura 33: Tensdo méaxima de ruptura em fungéo do tipo de fibra.
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Como pode ser observado no gréfico da figura 33, todas as fibras apresentaram
melhora na resisténcia a tracdo ap6s a realizagdo do tratamento alcalino. Em particular,
a fibra de juta e sisal apresentaram significativo aumento na tensdo maxima de ruptura a
tracdo apo6s o tratamento misto (alcalinizacdo + silanizacdo). Ja as fibras de juta e
curaua ndo apresentaram alteracOes significativas entre os tratamentos alcalino e misto,
levando em consideracdo o desvio padrdo. Enquanto que a fibra de rami apresentou uma
reducdo da tensdo maxima de ruptura apds o tratamento misto.

Na tabela 10, sdo apresentados de forma detalhada os resultados obtidos ap6s o

teste de tracdo de cada fibra.

Tabela 10: Resultados teste de tracao fibra Unica

Tipo de fibra Forga (N) Tensdo de ruptura (MPa) Alongamento (%) Moddulo de Young (GPa) densidade (g/cm?)
sem tratamento 3,37 +0,41 1929,80 +249,5 11,59 +2,68 52,26 +33,2 1,33
Curaua alcalinizada 3,60 10,35 2262,12 +2253 11,62 +1,77 33,55 26,2 1,31
tratamento misto 3,42 | +0,35 2235,69 +223,7 7,28 +1,15 33,78 +34,4 1,17
sem tratamento 0,89 |+043 254,46 +80,3 6,34 +1,84 30,24 +15,8 1,15
Juta alcalinizada 1,83 |+044 1031,65 +274,8 7,93 +0,94 56,87 +31,1 1,11
tratamento misto 0,88 |+0,12 1234,64 +171,1 6,36 +2,52 90,18 +47,3 1,36
sem tratamento 0,77 | £0,05 104,64 +7,28 6,39 +1,14 31,76 +29,3 1,2
Rami alcalinizada 0,64 |+0,11 390,11 +68,2 7,03 +3,36 97,04 +47,9 1,27
tratamento misto 0,97 |+035 284,83 +103,1 6,47 +0,95 31,12 +36,1 1,36
sem tratamento 6,05 +1,5 382,55 +83,7 9,54 +3,13 44,84 +16,9 13
Sisal alcalinizada 8,88 |+2,28 538,49 +138,2 9,74 +1,50 76,16 +14,9 1,28
tratamento misto 13,12 | 1,76 1015,39 +350,7 10,42 +2,57 94,19 +27,8 1,28

Conforme pode ser visto na tabela 10, as condi¢bes que apresentaram maiores
valores absolutos em relacdo a maxima tensao de ruptura e ao médulo de Young para
cada tipo de fibra foram: tratamento misto para as fibras de juta e sisal; e tratamento
alcalino para a fibra de rami e curaua.

A fibra de curaua alcalinizada apresentou uma melhora de 17% na sua
resisténcia a tracdo em relacdo a fibra de curaud sem tratamento. Enquanto que a fibra
de curaua alcalinizada + silanizada apresentou uma melhora de 15%. Sendo assim, neste
caso, é mais recomendado a utilizagéo da fibra de curaua apenas alcalinizada.

A fibra de juta, por sua vez, apresentou um aumento na tensdo méaxima de
ruptura equivalente a 305 % e 385%, para as condicOes alcalinizadas e com tratamento
misto, respectivamente.

Ja a fibra de rami ap0s o processo de alcalinizagdo apresentou uma melhora na

sua resisténcia a tracdo de cerca de 270%. Ja a fibra de sisal, apds o tratamento misto,
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apresentou um aumento de 165% na tensdo maxima de ruptura a tragéo.
Tais resultados estédo de acordo com a literatura (KABIR et al., 2012, FIDELIS
etal., 2013; PICKERING et al., 2016).

4.4. Teste de Pull out

Com o objetivo de verificar a influéncia dos tratamentos quimicos superficiais
na adesdo entre fibra/matriz foram executados testes de pull out. Como explicado
anteriormente, o teste de pull out trata-se de um teste de tracdo, no qual parte do fio de
fibra natural (conjunto de fibras) est4 englobado em um volume de matriz. No decorrer
dos testes podem ocorrer dois tipos de falha: na interface, a partir da completa extragédo
das fibras do volume de matriz, ou ruptura no préprio fio.

Nos testes realizados todas as falhas ocorreram no fio, conforme Fig. 34. Tal
comportamento pode ser associado ao aumento de 5 mm do comprimento de

englobamento dos corpos de prova.

(b)

Figura 34: (a) comprimento extra de englobamento; (b) ruptura no fio.

Dessa forma, os resultados obtidos nos testes foram capazes de descrever o
comportamento de um conjunto de fibras naturais (fio) a tracdo, Fig. 35. Para o calculo

da tensdo méxima a tragdo, considerou-se os diametros do conjunto de fibras (Tab. 5).
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Figura 35: Tensdo maxima de ruptura - conjunto de fibras.

Como podem ser observados no grafico da figura 35, os tratamentos quimicos
superficiais ndo apresentaram o mesmo efeito para todos os tipos de fio. Os fios de rami
e sisal alcalinizado apresentaram valores de méxima tensdo de ruptura equivalentes aos
encontrados pelo fio de fibra de vidro. Enquanto que os fios de sisal com tratamento
misto e de curaua sob as trés condi¢des mostraram melhor comportamento a tracdo que
a fibra de vidro.

Em comparacdo com a resisténcia de uma fibra Unica, o fio de juta apresentou
comportamento inverso, ou seja, o fio que apresentou melhor resisténcia mecénica a
tracdo foi aquele na condicdo sem tratamento. Esta reducdo na resisténcia do fio
provavelmente esta associada a componente do atrito, devido a presenca de mais de uma
fibra, e ao fato que as fibras de juta apresentam comprimentos inferiores ao
comprimento total do fio. De tal forma que os tratamentos superficiais foram
consideravelmente agressivos e afetaram os componentes organicos que mantinham as
fibras entrelagcadas (BENSADOUN et al., 2017).

Na tabela 11 estdo detalhados os resultados obtidos apos os testes de tracdo dos
fios de cada tipo de fibra natural.
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Tabela 11: Propriedades mecanicas - conjunto de fibras naturais.

Conjunto de fibras Forga maxima de ruptura(N) |Tensdo maxima de ruptura (MPa) Alongamento (%) Mddulo de Young (GPa)
Fibra de vidro 42,84 + 8,19 151,62 + 42,93 3,16 + 0,45 66,02 + 16,79
sem tratamento 96,40 + 35,06 290,53 + 105,72 5,50 + 0,99 71,64 + 23,66
Curaua alcalinizado 131,60 + 21,70 396,82 + 95,03 4,78 + 1,10 80,32 + 25,80
tratamento misto 174,91 + 42,51 527,39 + 128,19 2,85 + 0,39 90,17 + 4,24

sem tratamento 33,83 + 3,53 119,71 + 23,61 4,41 + 1,30 88,79 + 5,73

Juta alcalinizado 23,65 + 3,14 83,70 + 19,30 2,79 + 0,67 88,79 + 5,73
tratamento misto 17,24 + 2,08 61,02 + 7,38 1,19 + 0,30 85,66 + 12,36
sem tratamento 16,53 + 4,31 58,52 + 35,32 4,45 + 1,41 63,96 + 33,89

Rami alcalinizado 42,89 + 17,63 151,78 + 64,65 2,31 + 0,82 89,87 + 4,86
tratamento misto 22..86 + 4,53 80,91 + 24,31 2,43 + 0,40 198,69 + 26,20

sem tratamento 110,66 + 18,11 90,22 + 33,93 4,71 + 1,02 24,73 + 2,16
Sisal alcalinizado 185,87 + 11,60 151,53 + 9,91 3,99 + 0,09 36,89 + 16,35
tratamento misto 337,90 + 34,70 275,25 + 43,04 4,13 + 0,01 37,06 + 8,44

Como mostrado na tabela 11, os melhores tratamentos quimicos superficiais a

serem empregados com o0 objetivo de melhorar as propriedades mecénicas do conjunto

de fibras naturais s&o: tratamento alcalino — para a fibra de rami; tratamento misto para

as fibras de curaud e sisal; e a condi¢do sem tratamento para a fibra de juta.

Outra informacéo relevante a ser tirada do teste de pull out é o comprimento

minimo ou critico das fibras na matriz polimérica para garantir a completa extracdo da

fibra. Quanto maior o comprimento critico, menor a adesdo entre a fibra e a matriz.

Uma das maneiras de determinar este valor é plotar a resisténcia a fratura da fibra pela

tensdo de cisalhamento interfacial em funcdo do comprimento de englobamento, como

pode ser visto nas Fig.36 e 37.
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Figura 36: Comprimento critico de englobamento - curauéa alcalinizada.
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O ponto de encontro entre as curvas da forca maxima de ruptura da fibra e a
tensdo de cisalhamento interfacial (ILSS) determina o comprimento critico de
englobamento. Como pode ser visto nos graficos das figuras 30 e 31, a tendéncia das
curvas se encontrarem € em comprimentos de englobamento inferiores a 1 mm, o que
caracteriza uma boa adeséo interfacial entre os componentes. No entanto, devido a
restricbes dimensionais do molde, ndo foi possivel fabricar novamente os corpos de
prova com comprimentos menores.

Sendo assim, fez se necessario a utilizacdo de outros tipos de teste
(fragmentation e short beam teste) para a analise da adesdo interfacial entre
fibra/matriz.

4.5. Fragmentation test

Diferentemente ao teste de pull out, no fragmentation test o0 comprimento de
englobamento da fibra é equivalente ao comprimento total da fibra, de modo que a falha
ocorra na interface. Na figura 38 e tabela 12 estdo apresentados os resultados obtidos

apos os testes.

Fragmentation Test
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Figura 38: Resultado da tensdo de cisalhamento interfacial (MPa) para as fibras
estudadas.
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Tabela 12: Resultados detalhados fragmentation test.

. ) Tensao de cisalhamento Maxima tensdo de ruptura (o’ - L.
Tipo de fibras i ) Forga maxima (N)
interfacial (T - MPa) MPa)

sem tratamento 21,50 +5,30 3196,40 + 863,21 1060,10 +243,90

Curaua alcalinizada 13,20 +1,20 1968,30 +185,72 652,80 +52,40
tratamento misto 32,74 +4,53 4876,26 +731,23 1617,27 1 206,65

sem tratamento 18,59 +4,10 2999,78 +662,89 847,80 +187,30
Juta alcalinizada 28,10 +3,60 4519,00 +586,58 1277,10 + 165,80
tratamento misto 23,21 +6,97 3744,05 +1125,02 1058,07 +317,99
Fibra de vidro sem tratamento 24,18 +2,30 3901,70 +1785,9 1068,40 + 108,60

sem tratamento 12,60 +1,71 2034,10 +279,71 574,80 +79,05
Rami alcalinizada 20,40 +6,10 3297,07 +982,77 931,75 +277,74
tratamento misto 29,68 +1,60 4787,80 +258,91 1353,03 + 169,87
sem tratamento 8,68 +4,98 672,30 +269,19 824,60 +363,40

Sisal alcalinizada 10,05 +4,12 778,40 +235,31 954,80 +250,40
tratamento misto 10,74 +3,28 831,91 +122,12 1020,12 +149,79

Uma boa adeséo interfacial entre fibra/matriz é de fundamental importancia para
garantir que todos os esforgos da matriz sdo transferidos a fibra, conferindo maior
resisténcia mecanica ao composito. A partir dos valores de forca maxima de ruptura a
tracdo, obtidos apos cada teste, foi possivel calcular a tensdo maxima de cisalhamento
interfacial que representa a maxima tensdo necessaria até a falha da interface
(ZHANDAROV et al., 2014).

Como pode ser observado no grafico da figura 38 e na tabela 12, a fibra de sisal
apresentou os menores valores de tensdo de cisalhamento interfacial. Ja a fibra de juta
apresentou melhor adesdo interfacial quando submetida ao tratamento de alcalinizagéo
com 1 = 28,10 MPa, valor este mais elevado que o da fibra de vidro (que por ser uma
fibra sintética esperasse uma maior compatibilidade com matrizes poliméricas).

As fibras de rami e curaua apresentaram melhores resultados da tensdo de
cisalhamento interfacial apos a acdo do agente de acoplamento quimico (silano) com
valores equivalentes a 29, 68 e 32,74 MPa, respectivamente.

Este teste foi capaz apenas de identificar o melhor tipo de tratamento quimico
superficial para o compdsito formado por um tipo de fibra e a matriz. Porém, um dos
objetivos deste trabalho é estudar a influéncia dos tratamentos superficiais na adesédo
interfacial dos compdsitos hibridos fabricados (juta + rami, juta + curaud, juta + sisal e
juta + fibra de vidro). Sendo assim, tornou-se necessario a realizagdo de outro tipo de

teste, short beam teste de flexdo a 3 pontos, que foi capaz de analisar a adeséo
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interfacial no composito hibrido como um todo.

4.6. Short beam teste de flexao a 3 pontos

O short beam teste de flexéo a 3 pontos foi realizado a fim de verificar os efeitos
dos tratamentos quimicos superficiais na adesdo interlaminar (entre camadas) e, por
consequéncia, a resisténcia a delaminacdo dos compdsitos hibridos reforgados com
fibras naturais. Para tal foram produzidos compositos hibridos com 2 e 3 camadas.

Na figura 39 esta representado um corpo de prova apos o short beam teste de

flexdo a 3 pontos.
Inicio da

delaminacéo
Falha por

delaminacao

Figura 39: Corpo de prova ap0s ensaio.

Na figura 40 e tabela 13 estdo apresentados os dados do teste de short beam para
0s compositos hibridos (juta + rami, juta + curaua, juta + sisal e juta + fibra de vidro) de

2 camadas.
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Figura 40: Resultados short beam test — compositos hibridos de 2 camadas.
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2 camadas
IO ILSS (Tensdo de cisalhamento{ Resisténcia a flexdo Forca (N)
MPa) (MPa)

J+FV sem tratamento 15,55 +4,42 124,40 +35,43 414,67 +118,07
sem tratamento 24,26 +3,98 194,09 +31,88 646,98 + 106,29

J+R alcalinizado 21,27 +2,54 170,16 +20,35 567,22 +67,84

27,34 +5,24 218,71 +41,96 729,04 +41,96

sem tratamento 24,24 +5,67 193,89 +45,34 646,29 +128,6

J+S alcalinizado 21,44 +2,44 171,55 +19,51 571,85 + 65,04
24,39 +6,41 195,11 +41,74 650,36 +139,14
32,83 +4,28 262,65 134,26 875,50 +114,21

J+C alcalinizado 26,62 +1,66 212,97 +13,33 709,89 +44,44

tratamento misto 20,46 +2,31 163,70 +24,11 545,68 +80,38

Conforme dados da figura 40 e tabela 13, é possivel verificar

que o

comportamento dos compositos hibridos em relagdo a adesdo interlaminar € diferente

daquele verificado no fragmentation test, no qual foi verificada a tensdo de

cisalhamento interfacial de apenas um tipo de fibra e a matriz. Observa-se que todos os

compositos hibridos 100% de fibras naturais apresentaram valores maiores para a

resisténcia a flexdo e para a tensdo maxima de cisalhamento interlaminar quando

comparados ao hibrido de juta + fibra de vidro.
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Também foi possivel observar que os tratamentos superficiais tiveram um

impacto negativo na adesdo interlaminar do compdsito hibrido de juta + curau e, por

consequéncia, na sua resisténcia a flexao.

Ja os compositos hibridos de juta + rami e juta + sisal apresentaram um aumento

de 12% e 1%, respectivamente, na tensdo méxima de cisalhamento interlaminar.

Na figura 41 e tabela 14, sdo apresentados os dados obtidos para 0s compositos

hibridos de 3 camadas.
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Figura 41: Resultados short beam test - compositos hibridos 3 camadas.
Tabela 14: Resultados detalhados - short beam test.
3 camadas
: L. ILSS (Tensdo de cisalhamento{ Resisténcia aflexdo
Tipo de compésitos Forga (N)
MPa) (MPa)
J+FV sem tratamento 15,55 +1,98 94,06 126,38 838,19 199,05
sem tratamento 12,01 +5,46 82,34 +47,41 416,38 +189,92
J+R alcalinizado 18,50 +9,48 71,13 +17,71 641,22 +326,14
18,38 +4,67 104,44 +19,31 637,09 +161,86
sem tratamento 13,15 +4,36 172,98 +23,92 728,84 +91,30
J+S 26,56 +5,04 131,58 +6,13 981,99 +162,67
tratamento misto 22,60 +2,01 123,66 +6,83 783,48 +18,22
24,80 +3,55 131,08 +22,96 859,86 +122,01
J+C alcalinizado 22,54 +1,66 128,66 +17,71 827,75 + 85,92
tratamento misto 17,37 + 8,66 71,13 +22,73 602,30 +311,11
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Diferentemente dos resultados dos compositos hibridos de 2 camadas, com o
aumento da quantidade de camadas no laminado foi possivel observar uma melhora da
adesdo interlaminar apds os tratamentos quimicos superficiais. A partir da figura 40 e da
tabela 14, nota-se que o composito hibrido de juta + curaua continua apresentando
melhor resultado para a condicdo sem tratamento. Tal comportamento também foi relato
por da Silva et al. 2013.

O composito hibrido de juta + rami apresentou valores referentes a tensdo de
cisalhamento interlaminar bastante similares para as condicGes alcalinizada e
alcalinizada + silanizada. Porém, na condicao de tratamento misto, o compésito hibrido
apresentou melhores valores referentes a resisténcia a flexdo. Ja o composito de juta +
sisal alcalinizado apresentou maior resisténcia a delaminagao, T = 26,56 MPa.

Na figura 42 estd representado um grafico com as curvas tipicas de forca x

deslocamento obtidas para cada tipo de compésito hibrido estudado.
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Figura 42: Curvas tipicas de forga x deslocamento para compositos hibridos.

O gréfico da figura 42 mostra um comportamento similar para as curvas tipicas

de forca x deslocamento dos compositos hibridos estudados. Em particular, os
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compositos hibridos de juta + rami apresentaram picos mais acentuados. Como
ressaltado por Silva et al. 2013, as curvas de juta + rami, devido a presenca do pico,
apresentam menores valores para a tensdo maxima de cisalhamento interlaminar,
enquanto que as demais fibras com picos mais suaves e regides de platd apresentam

melhor resisténcia a delaminacé&o.

4.7. Consideracdes Gerais

Este trabalho apresenta resultados da analise da adesdo interfacial/interlaminar
em compositos hibridos reforcados com fibras naturais e de resisténcia mecanica das
fibras naturais bastante concordante com os valores apresentados por Silva et al. 2013,
Fidelis, 2013, Zhandarov et al., 2014 e Bensadoun et al., 2017, de tal forma que foi
possivel validar os dados obtidos.

Os tratamentos quimicos superficiais apresentaram relevante influéncia tanto nas
propriedades mecénicas de cada tipo de fibra quanto na adesao interfacial/ interlaminar
dos compositos hibridos fabricados.

Dentre os testes para a determinacdo da tensdo maxima de cisalhamento
interfacial, o short beam teste de flexdo a 3 pontos apresentou maior acuracidade na
andlise da influéncia dos tratamentos superficiais na adeséo interfacial dos compdsitos
hibridos. Isso se deve ao fato do fragmentation test apenas ter sido capaz de analisar a
interacdo de um Unico tipo de fibra na matriz, enquanto que no short beam test o
compésito hibrido é testado em sua configuracdo final, ou seja, levando em
consideracdo o tipo de trama do tecido e a acdo dos dois tipos diferentes de fibra.
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Capitulo 5

Conclusoes

O presente trabalho teve como propdsito a analise da influéncia dos tratamentos
quimicos superficiais (alcalinizagdo e alcalinizagcdo + silanizacdo) nas propriedades
mecanicas das fibras naturais de juta, rami, curaud e sisal. Além do estudo da adesao
interfacial/interlaminar de compositos hibridos intralaminares reforcados com fibras
naturais.

A partir das imagens de MEV ficou clara a influéncia dos tratamentos
superficiais na morfologia das fibras. Em particular, as fibras de juta e curaua
apresentaram a presenca de vazios e fendas ao longo da fibra representando uma
possivel degradacdo apos os tratamentos. A fibra de sisal é a que melhor correspondeu
aos tratamentos de alcalinizacdo e silanizagdo, resultando em uma fibra uniforme e sem
defeitos aparentes. Também foi possivel observar uma alteracdo nos diametros das
fibras ap0s os tratamentos.

Em relacdo ao teste de tracdo de uma Unica fibra, conclui-se que todas as fibras
tiveram melhoras significativas em suas tensdes maximas de ruptura ap6s ambos
tratamentos superficiais. De um modo geral, o tratamento alcalino é o mais indicado
para as fibras de juta, rami e curaua. Enquanto que a fibra de sisal apresentou seu
melhor resultado apo6s a silanizacgéo.

Para a determinacdo da influéncia dos tratamentos quimicos superficiais na
adesdo interfacial/interlaminar dos compdsitos hibridos foram realizados os testes de
pull out, fragmentation e short beam de flexdo a 3 pontos. O short beam demonstrou ser
o tipo de teste mais recomendado para esta analise em compdsitos hibridos, pois
considera a influéncia do empilhamento de camadas, tipos de fibras e trama utilizada.
Desta forma, as melhores condicOes para cada tipo de composito hibrido em termos de
resisténcia a delaminacdo sdo: juta + rami — tratamento misto (18,38 + 4,67 MPa), juta +
sisal — alcalinizada (26,56 + 5,04 MPa), juta + curaua (24,84 + 3,55 MPa) e juta + fibra
de vidro — sem tratamento (15,55 + 1,98 MPa).
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5.1. Sugestdes para trabalhos futuros

Como sugestdes para trabalhos futuros coloca-se a necessidade a realizacdo de
uma andlise estatistica dos dados a fim de melhorar a representatividade dos mesmos.
Também se considera importante a realizacdo de mais ensaios de short beam com os
compositos hibridos de diferentes camadas, a fim de verificar se os resultados obtidos
permanecem.

Estudo do envelhecimento dos compdsitos produzidos através da verificacdo dos
efeitos da radiacdo UV e umidade, por exemplo.

Analise da superficie de fratura das fibras e dos compositos hibridos
intralaminares ap0os a execucao dos testes.

Utilizagdo de microscopia de forga atdmica para melhor verificar os efeitos dos
tratamentos quimico superficiais na morfologia das fibras.

Outra sugestdo seria a otimizacdo dos tratamentos quimicos superficiais
utilizados através de alteracBes no tempo de imersdo nas solugdes alcalinas e de

silanizagéo, ou mesmo alterando as concentragdes utilizadas.
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