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Absract

The natural fibers nowdays play a major role as reinforcement in composite due to
their important properties such lightweight, biodegrabability and non-toxicity. Curaua
natural fiber is one of the type possessing very high cellulose which is inexpensive
and can be explored in plenty. The main aim of this research and study is to get
better knowledge about curaua fiber's comportment in composite which matrix is
polyester resin, and how those interaction affect on the mechanical resistance. In
this study, curaua fibers were treat with NaOH in 5% wt and 10%wt with different
soak time for 2h, 4h and 8 hours. Moreover, was studied about interaction too with
another kind of reinforcement, graphene oxide. Being nanoparticle, could make
sense that by occupying lack of void between natural fibers can enchance further the
mechanical property. Therefore, to this purpose prepared hybrid composite material
envolving two kind of very different reinforcement at same polyester matrix to study
effect of interaction of those materials and obviously its consequences in mechanical

porperty of material.
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1. Introducao

O trabalho tem como propoésito uma analise comparativa do efeito em termo
de propriedades mecanicas de amostras de resina poliéster as quais foram
adicionadas as cargas naturais de reforco, fibras de curaua, e posteriormente com

nanocargas, o oxido de grafeno, para potencializar ainda mais a resisténcia a tracao.

Atualmente ha uma busca crescente pelos materiais ecologicamente mais
alinhados com o modelo de sustentabilidade ambiental, da mesma forma como
cresceu ultimamente a consciéncia ambiental da populagdo frente a destruicao do
meio ambiente provocada pelo homem. Temas como alteragdes climaticas, o
aquecimento global, desastres ambientais, tém despertado um grande interesse da
comunidade cientifica e da sociedade sobretudo em adotar agdes de medidas
politicas e produtivas para amenizar o efeito deletério do homem. Neste contexto, o
Brasil tem, no minimo, um papel fundamental em tomar dianteira desta mobilizagzo
em prol da protegdo e prevencdo ambiental, criando um modelo consciente de
produgao dos materiais, desde a extragao da matéria-prima até a deposicao final do

produto, que seja menos prejudicial possivel ao meio ambiente.

Dispondo-se da Floresta Amazénica, local onde se concentra uma das mais
ricas biodiversidades do planeta, estdo incluidas nela, as mais diversas fibras
vegetais que podem ser utilizadas para substituir as fibras de vidro. Embora suas
propriedades mecanicas nao apresentem exatamente o mesmo nivel de
desempenho das fibras sintéticas, como s&o de origem natural, ndo ha praticamente
nenhum tratamento complexo envolvido no seu processamento, além de ser de

baixo custo, & um material biodegradavel com ampla disponibilidade [1].

Todos esses aspectos tém tornado as fibras vegetais um potencial substituto
das fibras de vidro, além de que entre as fibras, especificamente, a de curaua, caso
dado um tratamento quimico adqueado pode alcancar desempenho tao proximo
quanto das fibras ndo-biodegradaveis. O que de fato despertou grande interesse por

parte das empresas do setor automobilistico, que, nao por coincidéncia, a
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Volkswagem ja faz o uso desta fibra compondo pecas do automével, como no teto,
na parte interna das portas e na tampa do compartimento de bagagens, sem
mencionar das pesquisas envolvidas com as possiveis aplicacées em outros setores,
tais como, a industria farmacéutica e a téxtil [2].

Alem do estudo sobre o efeito mecanico gerado a partir da introdugao de
fioras vegetais como reforco da matriz polimérica, também tratara no presente
trabalho o efeito a partir de carga de éxido de grafeno. Sendo um dos materiais mais
recentes desenvolvidos pelo homem, para tanto, ha um amplo respaldo atutal no
campo de estudos e atividades cientificas ao redor do mundo em relagao a este
material. O 6xido de grafeno e o grafeno tém apresentado um 6timo desempenho
como nanocargas em diversos polimeros. Por estas razbes, junto as fibras de
curaua, sera o alvo de estudo deste trabalho de formatura, sobretudo da sua

influéncia em relagao a propriedades mecanicas do compésito.

Para a finalizagdo deste trabalho de formatura, foi realizada por efeito de
teste a criagdo de um composito hibrido, algo cada vez mais frequente e recorrente
devido a possibilidade de com isto obter materiais com maior desempenho em
termo de propriedades ou de vantagem relacionada ao custo da fabricagao.
Especialmente neste caso havera uma mistura inédita entre as cargas com natureza

totalmente antagdnica, uma de origem vegetal enquanto que outra € sintética.



2. Objetivo

Este presente trabalho de formatura tem por objetivo em encontrar a
proporgdo ideal entre os elementos envolvidos no nanocompésito que resulte em
maior resisténcia mecanica de tragado possivel, deste modo. disponibilizar os
resultados empiricos encontrados que poderdo ser aproveitados por outros

trabalhos de pesquisa que sdo direcionados a esta mesma linha de pesquisa de

nanomateriais.

Foi aplicado o teste mecanico de tragdo das amostras preparadas com as
fibras de curaua tratadas com as diferentes concentragbes e tempo de permanéncia
na solugédo, tendo como matriz a resina de poliéster de modo a encontrar fibra que
apresentou a maior eficiéncia em termo de resisténcia mecanica. Procedimento este

realizado depois com a adigdo do éxido de grafeno para estudar seu efeito sobre as

propriedades mecanicas.

Dispondo-se dos resultados, € possivel analisar o quanto as cargas de fato
contribuiram com a resisténcia mecéanica a matriz, permitindo conjecturar sua real

viabilidade da aplicagao e do uso destes compésitos nas indUstrias.



3.Revisao de Literatura

3.1 Compédsito

Por materiais compdsitos compreende-se um material constituido por dois
ou mais constituintes que sejam possiveis de distingui-los por fases. O sucesso do
material composito consiste principalmente no efeito sinérgico que se obtém a partir
da combinagdo das duas fases, matriz e reforgo, que permite substituir as ligas
metalicas, cerdmicas e poliméricas, melhor atendendo exigéncias tecnoldgicas cada
vez mais sofisticadas e dinamicas. Certamente o desempenho apresentado em
conjunto responde de um modo muito mais eficiente quando tido particularmente

bem como apresentam propriedades diversas num (nico material [3].
3.1.1 Classificagao dos compositos

Os compoéstios podem ser classificados baseando-se nas caracteristicas
referentes a matriz que é a fase continua, que envolve a outra fase, chamada
reforgo ou fase dispersa. Como as propriedades fisicas e de aspectos inerentes as
fases constituintes sdo decisivas para as propriedades dos compositos, é intuitivo

que a classificagdo deles seja levando em consideragio tais fatores.

A fase matriz pode ser constituida por um metal, um polimero ou um
ceramico, cuja funcionalidade é conferir estrutura ao material composito,

preenchendo os espagos vazios que ficam no reforgo e mantendo-o na sua posigao.

Ha diversas formas de classificagado em relagio a fase dispersa, no entanto,
a mais geral é feita em trés categorias: compdsitos particulados, compésitos de
fibras descontinuas e compositos de fibras continuas. Independente da categoria a
qual pertence o reforco, todos eles comumente proporcionam forca e rigidez,
adicionalmente podem dar aumento na resisténcia térmica, corrosdo e
condutividade. Somente deve garantir uma boa interagio entre matriz e reforco para
que tais caracteristicas do reforco representem realmente uma vantagem de
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propriedades para o composito, devido a esta raziao que o estudo da interface é
levado com grande relevancia no estudo que tange a produgio de compositos, ja
que através da regiao interfacial que é dado o controle de adequamento a rigidez do

reforco com a ductilidade da matriz.

E de importancia fundamental ter conhecimento, nos materiais de composito,
de que o desempenho como um todo depende intrinsecamente do rendimento e da
contribuigdo de cada constituinte individual que compde o material. Assim, no que
se refere a elementos de reforco, seja fibras ou particulas, deve ser considerado
uma série de aspectos quimicos, fisicos e morfologicos em andlise para

potencializar o desempenho dentro do limite da viabilidade econdmica.

Existem duas configuragbes possiveis quanto a orientagdo do reforgo.
Quando se trata de fibras pode haver um alinhamento paralelo ao eixo longitudinal
da fibra numa s6 diregdo e em outro de modo totalmente aleatério. E mais natural
conceber que as fibras continuas sdo aquelas que estido orientadas de modo
alinhado umas as outras enquanto que as fibras descontinuas podem estar

desalinhadas, orientadas aleatoria ou parcialmente.

E inegavel que os compositos com fibras continuas e alinhadas apresentam
uma eficiéncia de reforgo muito superior que as fibras descontinuas. Porém, ao
contrario da expectativé, os ultimos tipos sdo mais frequentemente utilizados, uma
vez que na situagéo de tensdes aplicadas serem multidirecionais estes apresentam
melhor rendimento, além de que formas complexas podem ser moldadas utilizando
reforcos descontinuos, o que talvez nio teria sido possivel se utilizasse em seu

lugar reforgcos continuos.

Ainda ha compositos reforcados com o uso de particulas que dependendo
da dimensdo podem ser micro ou nano particulas, este Gltimo tendo um maior
respaldo no ambito cientifico, principalmente devido a sua vantagem de interagao
com a fase continua que advém da elevada area superficial, que por sua vez

permite uma transferéncia de carga consistente entre a matriz e o reforco.
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3.1.2 Compéositos Hibridos

Segundo a definicdo dada por Callister (2007), os compositos hibridos s&o
formados utilizando-se mais de um tipo de fibra de reforgo e/ou mais de um tipo de
matriz. Isto significa que materiais desta natureza em sua estrutura apresentam uma
complexa interacdo entre todos os elementos nele envolvidos onde fibras e
particulas estdo mescladas na mesma matriz polimérica, com o principal objetivo em
realcar o efeito sinérgico [3].

Sabe-se que com a adigdo de particulas com elevada rigidez no polimero faz
com que este ultimo obtenha um melhor desempenho na resposta a solicitagao da
sua aplicagdo. Podendo ser por melhoria da resisténcia mecénica, aumento de
modulo de elasticidade/rigidez do compdsito, ora por vezes aumento da tenacidade
ao impacto do compésito.

Segundo Abot et al. (2008), é relatado sobre o problema que se observa
comumente nos materiais compositos laminados, os quais sdo projetados para
suportar cargas no sentido longitudinal das fibras. Uma vez solicitado um esforco de
carga na diregao das fibras acima da resisténcia apresentada por material inicia-se
o desenvolvimento de fissuras pelo surgimento de tensdes interlamelares. Nao é
dificil conceber que em geral o local de trincas ou fissuras corresponde causalmente
com a regiao mais fragil na estrutura do material, havendo uma gama de fatores de
contribuicdo para com isso. De acordo este artigo, o motivo que leva a fratura
consiste em falhas das fibras no sentido transversal do laminado, pois é exatamente
o local de menor rigidez [4].

Entdo a solugao por fim encontrada por Abot et al. (2008) foi a de incluir
particulas de nanotubos com alta resisténcia para que o reforco na regiéo
interlaminar venha a dificuitar a propagag&o das fissuras, de tal forma que seu
desempenho & visivelmente melhorado.

Contudo € valido saber que o efeito nao se restringe apenas para com a

inclus&o de particulas de carbono, conforme Rosse et al. (2006) relata-se que com a
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incluséo de 11% wt.% de nanoparticulas de silica incrementaram as propriedades
mecanicas dos compédsitos de fibra de vidros como moédulo de elasticidade e

resisténcia a fratura.

Adicionalmente ha incremento na propriedade mecanica de compressao de
composito de fibras de vidro o qual Kailash (2012) propus uma explicagdo para este
fendmeno que consistiria no aumento da ligacao interfacial entre as fibras e a matriz

epoxi através da presenga de nano particulas de silica em 40 wt. % [5].

De acordo com Pathak et al. (2016), um estudo recente sobre o efeito
proveniente da adicdo de oOxido de grafeno no compoésito a base da resina epoxi
com a fibra de carbono tem revelado claramente a melhoria de propriedades
mecanicas, sobretudo resisténcia a flexdo, a qual teve aumento de 66% e o mddulo

de rigidez, de 70%. Resultado esse obtido apenas com a adicio de 0.3 wt% de OG.

Com os poucos dos exemplares mencionados acima, relacionados aos
estudos sobre o compésito hibrido, nao é dificil ter a idéia de que os beneficios, de
certo, sao evidentes contanto que sejam levados em consideragdo os seguintes
parametros de controle tais como tamanho, porosidade, rugosidade superficial e
afinidade quimica entre os elementos da mistura. O éxito de se produzir um
nanocomposito hibrido, entdo de modo geral, esta baseado numa interagéo sélida
tanto fisica quanto quimica da fase dispersa com a fase matriz e as particulas
reforcadoras em compositos devem dispor de caracteristicas peculiares, como por
exemplo os grupos funcionais com afinidade quimica, que realcem tal aproximagéo

entre a matriz e a carga.
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3.2 Resina Polimérica

Dentro da constituigdo de compdsito a parte matriz tem como fungao em unir
os elementos de reforgo, dando forma e protecdo ao material combinante mais
resistente, por esta razdo é importante que a matriz seja projetada de modo a
transferir com eficiéncia solicitagbes mecanicas para o reforco. Neste contexto entdo
as resinas poliméricas sdo comumente utilizadas para constituir matriz. Estas
resinas podem ser classificadas como termorrigidas ou termoplasticas.Nas
primeiras surgem ligagdes quimicas cruzadas entre as cadeias, tendo uma estrutura
rigida reticulada. Desse modo, mesmo com o aumento de temperatura o material
ndo se reverte, mas passa a degradar. Opostamente, nas resinas termoplasticas

nao ocorrem tais reticulagdes, logo ha reversibilidade e o amolecimento do material

[6].

3.2.1 Resinas Poliéster Ortoftalicas

As resinas poliésteres constinuem uma familia de polimeros de elevado
peso molecular que s&o produtos da reagao de condensacao de acidos carboxilicos
com glicois, classificando-se como resinas saturadas ou insaturadas dependendo do
tipo de acido utilizado para promover a reacdo quimica. No trabalho de formatura
em especifico se fez o uso de resina poliéster insaturado ortoftalicas que é
produzido a partir do acido ortoftalico. Este tipo de resina tem sido muito recorrido
para a produgdo de compositos devido ao fato de se destacar pelas suas
propriedades mecanicas desejaveis. S0 extremamente versateis em suas
propriedades e aplicagdes. Em comparagdo com outras resinas termofixas tem
como vantagem a capacidade de cura a temperatura de ambiente, boas resisténcias

mecanicas e transparéncia.

Outro aspecto interessante das resinas poliésteres ortoftalicas foi analisado
por Sanchez et al. (2010) no que se refere a absorgdo de agua em compdstios
reforcados com fibras vegetais encontrando um valor igual a 0,46+0,01 %, podendo
assim concluir que a absorgédo de agua pela resina é praticamente nula, logo este
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tipo de resina possui carater hidrofobico, o que é de importancia fundamental
quando estudar a questdo da aderéncia entre a matriz e as fibras que possuem

natureza antagénica [6].

3.3 Agente de Reforgo

3.3.1 Fibras Lignocelulésicas

As fibras naturais sdo obtidos em todas as partes do mundo, normalmente
sendo mais abundantes em regides tropicais. Podem ser classificadas de acordo
com a origem da extragado: frutos, folhas, semente e caule. Existem diferentes
métodos de extragdo para fibras das plantas que podem ser aplicados em func¢éo do
tipo da planta e da porgéo de onde séo retiradas. Em uma visdo macroscopica, a
extracao das fibras das plantas pode ser realizada ou manualmente ou via maquina,
conhecido como “decorticadores”, este Ultimo € empregado, por exemplo, para
extragdo de fibras de banana, sisal, linho ou juta. Para o caso de fibras de curaua,
emprega-se uma maquina chamada de “periquita’. Uma vez que foi dada a extracéo
direta da natureza, a matéria prima é submetida no processo de decomposicdao em
que as folhas ou frutos permanecem imersos na agua durante algum tempo, com
isso, as fibras da camada externa se tornam mais faceis para extragdo. Outra rota
de extrair as fibras & através do uso de facas para cortar as folhas e separa-las. Na
Tabela sdo apresentados alguns exemplos de fibras naturais classificadas em

relagéao a espécie, e também a sua origem [7].
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Tabela 1: Lista de fibras naturais importantes e sua origem [7].

Fiora Espécia Origem
Abacd Musa texditis Folhas
Abacaxi Arsris COMOsuS Fohas
Agal Eularpe olacna Frudog
Algodao Gossypitum sp. Semenias
Bamboo {+1250 e3pbcias) Capin
Banana Musa indica Folhas
Canhamo Cannatris sativa Caulatalo
Coco Cocos nucifera Frolos
Coraus Aranas erectifolius Foihas
Esponja Luffa eyfindrica Frdog
Herequem (sisal Agave fc yoh Folhas
Juta Corchonss capsulnis CaudedY by
Kenaf Hiblscus cannabinus Fohas
Linho Limim wsitatissimiom Caule/Tal

Figura 1: Fotografias de algumas formas extrativas de fibras naturais [7].

3.3.1.1 Composigao quimica das fibras vegetais

Em comum com todas as outras fibras naturais, nas fibras de curaua a
celulose passa a ser um dos principais componentes e sua importancia consiste em

proporcionar resisténcia mecanica. A celulose & um polissacarideo que tem na sua
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composicao os elementos carbono, oxigénio e hidrogénio, formando-se uma
complexa cadeia organica onde ha um padréo de unidade que se repete ao longo
da cadeia, conhecido como unidade celubiose. Pelo fato do longo comprimento da
estrutura celulésica e da proximidade entre as cadeias, acontecem fortes ligacées
secundarias  intermoleculares  ao ' Iongd do segmento, estruturando-se
ordenadamente. Entdo, os materiais celuldsicos passam a apresentar grande
resisténcia mecanica [8].

Figura 2: Estrutura da celulose [9].

O grau de polimerizagéo, entao, esta diretamente associado com as ligagées
estabelecidas entre as moléculas e dependendo do seu nivel havera maior ou
menor quantidade a componente celulose. E as partes da estrutura da fibra onde
nao ha tais ligagbes intermoleculares determinam a regido amorfa. O conceito de
hemicelulose advém do préprio grau de polimerizacdo, quando houver um baixo
nivel de reagéo de polimerizagao tem-se a formacao de hemicelulose, e no caso de
alto nivel observa-se a formacao de celulose. Em caso da estrutura de celulose, a
variabilidade do fator de interac&o de hidrogénio e de orientacio das cadeias na
estrutura de celulose leva a formagao de quatro diferentes polimorfos. Sendo os
polimorfos mais comumente estudados sdo do tipo | e Il no qual o primeiro
corresponde a ordenagdo da cadeia celulésica como encontrada na natureza,
podendo ser célula unitaria triclinica, alfa, ou monoclinica de beta. Em ambas as
estruturas as cadeias de celulose estdo com uma orientagdo paralela uma a outra,
tendo apenas variagao em intensidade e os planos por onde ocorrem a interagéo de
hidrogénio. O polimorfo Il é de costume obtido por meio do processo da

mercerizagdo ou regeneragdo da celulose nativa. Diferentemente da forma natural,
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as cadeias de celulose tomam uma orientagdo anti-paralela resultada pela

intensificagao na interagdo entre as cadeias adjacentes mediante as ligacdes de

hidrogénio, o que a torna mais estavel, portanto, um estado de energia menor que

do tipo 1 [10].

Cellulose 1
Figura 3: Transformag&o do polimorfo da celulose do | em H [11].

Regeneration/
Mercerization

Cellulose 1}

Usualmente a celulose Il é visto como indesejavel nos processos de

modificagdo quimica por apresentar uma qualidade do produto inferior ao tipo | na

medida em que tal transformagédo estrutural representa uma perda direta de

propriedades mecanicas interessantes do material celuldsico. O fato de haver uma

diminuigéo do indice de cristalinidade na medida em que se estrutura a celulose |I

pode ser constatado na tabela abaixo.

Tabela 2: Andlise de estrutura cristalina de polpa de celulose antes e apés o tratamento de
CCE [12].

Amostra Condigdes do estagio CCE Indice de Polimorfo
cristalinidade

Fonte Concentragao Antes Apos Antes Apos

Alcalina alcalina’ CCE CCE CCE CCE
1 NaOH alta 84 75 Cel.1 | Cel.lell
2 NaOH média 78 69 Cel. 1 Cel.iell
3 NaQH média 79 73 Cel. { Cel.ieli

4 NaOH média 83 77 Cel.1 Cel.lell

5 NaOH baixa 81 70 Cel. i Cel.lell
6 NaOH baixa 78 74 Cel. Cel. le il
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3.3.1.2 Fibras de Curaua

A fibra seca de curaua é oriunda da regido amazdnica e pertence a mesma
familia do abacaxi e € muito semelhante com o sisal na aparéncia. No entanto, a
semelhanga se limita apenas ao aspecto fisico, sendo muito macia e leve, tem como
principal caracteristica uma grande resisténcia mecanica, o que permite mesmo com

uma espessura reduzida uma grande capacidade em suportar tensées mecanicas

[2]

A descoberta desta fibra de excelente qualidade deu-se a partir da
observagao do uso desse material pelos indios nativos, muito difundido o seu uso

sobretudo na fabricagdo das cordas, resdes de dormir, linhas de pesca, entre outros.

Em suma, todo respaldo cientifico que esta fibra vegetal tem particularmente
em comparagao a outras se deve a diversas razdes as quais podem ser faciimente
compreendido ao fazer analise comparativa das tabelas a seguir que contém
informagbes referentes a propriedades mecéanicas e fisicas, bem como da

composigao quimica que explica sua caracteristica advantajada.

Tabela 3: Composi¢do quimica de fibras naturas enlistadas[13].

Fiber 2-Cellulose {%a) Hemi cvllulose (%) Lignin (%} Ash t4) Extracts (%)
Barkistem Jibers
Bagasse {sugarcine) B 54.3-55.2 16.8-297 253-M43 11 0.7-3.5%
(0] -1 27-32 19-24 4.26
Bamboo [6] 13-45 R 6-25
Ranana (¢} H-63 [ -0 12
Jute B 0 220 159 10
O 39-71 1213 1.8-12% 07 0.5-2
Ramic (o] $0-85 b 0.5 6.4
Piagava B 36 8.4
Rice straw 0 S1-70 12-16 15-20 914"
Ledf fihers
Curaud B 0.7-13.6 PN 75101 0.79-09 2.5-28"
Pincapple B 83 12
. [§] 20 12 .1-1 4
Sisal B 74752 H-13.4 1.6~798
[¢] 067 10-13 812 0.14- 0.87 L7-6.0
Fruitlsecd fibers
Coir* H 43,9-53 147 38.3-40.77 33
[¢] 4377 <1 45 .3
Cotton Lint Q xR LY 04
Tuffa cylindrica B 62 n n2 0,30 ¥
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Tabela 4: Valores de propriedades fisicas de fibras naturais[13].

Fiber Density Technical Diameter Cell iength Diameter  Crystallinity  Micro-fibnillar

{kg mY length {mm)  (pm) {mm) ) %) anghe (8)

Borklstem fibers
Bupasse (sugarcanc) 450492 0.8-28 - 47
B:nana B 1500 &0 150

O 133 10300 50-250 34 12-30 10-12
Tute 1450 [ %] 18-20/ 23 25-30 79,171

-3

Rumie 1500 120 40-50 158 - 7512
Leuf Jibers
Pincapple 1430 20-80 1.56/4.5 10 B-15
Sisal B 1260-1330 % 18/100-300  1-8/2.2 84150 722 20

(4] 15-30
Curaud 220 97 T-10 3.6 188°
Fruitiseed fiber
Coir B O1390-1520  10-150 4000 344 51

O 1250-1%0  20-150 100450 0.75 12=14 3045
Colton 1510 a5 9 1045 & 33-34
Litfa cxlindricn B 820 -6 M1

Tabela 5: Valores de propriedades mecanicas de fibras naturais [14].

Fiber Young's modulus Ultimate tensile Elongation at Flexural modulus
tGPa) steength {(MPa) break (%) (MPa)
Barklstem fibers
Bagasse (sugarcane) 271 222 11
Banana B FO0-800 2=5
0 27-32 711-789 13-3.7
Jute B 465 07 0.3-0.5
0 10=30 4G0-800 13-1.8
Ramie O 44 500-870 iz -
Piassava B 1.07-4.59 134.58-142.9/108.5-147.3 64219
Leuf fiher
Curaui B 30-80% 1250-3000% 4.5-6%
Wel 10.5 439-495(MOR} 1.3
Dry 271 VE7 (MOR)/495 1.3-32
Pincapple B $2 150 32
] 25-36 362-T48 2-28 0.2-0.4
Sisal B 19.00 324-329/577 3-25
(& 17-22 530-630 364502 [25-17.5
Fruithseed fiber
Coir B 3545 95-174 13.741
8] 6 220 239-51.4 1320
Cotton (6] 12 400 0.093-0.10

Assim, conhecer suas composigdes quimicas é de importancia fundamental
para compreender o desempenho mecénico apresentado por cada tipo de fibras de
origem vegetal, uma vez que a resisténcia mecanica esta intrinsecamente ligada ao
nivel da cristalinidade do material, isto é, a quantidade de estruturas cristalinas que
contém na fibra, tais como, a celulose e a hemicelulose. Evidentemente, nota-se na
tabela de propriedades fisicas de algumas fibras lignoceluldsicas o fato de que as
fibras de curaua apresentam uma cristalinidade superior em relagéo a outras em

decorréncia do elevado contetido de celulose com baixo teor de lignina [15].
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Grafico 1: Medidas de resisténcia ao impacto de compésito do vidro e de curaua
[186].

Apesar da resisténcia mecanica da fibra de curaua ser inferior a do vidro, no
entanto, esse fato ndo a impede da possibilidade de ser aplicada em mais diversos
setores industriais, uma vez que é capaz de atender perfeitamente as condi¢des da
aplicagéo. Alem disso, a leveza da fibra é um aspecto muito importante para os

produtos no mercado atual, pois trata-se de um fator redutor do peso do produto
final.

3.3.1.3 Tratamento quimico das fibras naturais

Diversos métodos de tratamento quimico podem ser aplicados em fibras de
origem vegetal lignocelulésicas, para alcangar caracteristicas de fibras mais
compativeis com a respectiva matriz polimérica. Em geral, tem como principal
objetivo em remover a estrutura amorfa representada em geral pela lignina e a

hemicelulose.

Um desses métodos é o tratamento com H2SO4 com o principal objetivo de
promover desfibrilamento das fibras em microfibrilas, obtendo assim, um aumento
da area de contato. Deste modo, isto permite que a penetragio da matriz polimérica
seja dada sob as superficies de maneira mais eficiente, trazendo uma maior
interacao fisica de adesao [16].
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Figura 4: Efeito de tratamento acido sobre a celulose [18].

Outro método amplamento difundido é a mercerizagéo, inclusive o qual sera
utilizado neste trabalho. O tratamento é dado com NaOH como uma forma de
remover partes amorfas da estrutura que se encontram principalmente na lignina e
na hemicelulose. Este tratamento também quebra algumas das ligagbes de
hidrogénio estabelecidas pela presenga dos grupos de hidroxila causando maior
rugosidade em sua superficie. Além disso, ha autores que afirmam que devido a
interagdo quimica com o hidréxido de sddio, ha uma transformacgao da prépria fase
da celulose na qual a nova fase apresenta uma cristalinidade maior. Tais
modificagdes tanto estruturais quanto quimicas da fibra contribuem em conjunto
para uma melhor aderéncia, por conseguinte, maior eficiéncia em transferéncia da
energia tensorial entre a matriz e a carga, resultando em um maior desempenho de

trabalho na solicitagao de algum esforgo mecanico [20].

il
[ n|
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Ce!‘ﬁ!osa chama
| 'S bt
i | l\b . ¥

HaOH
!
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.”’I
4 \"\.
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Figura 5: Modificag&o da fibra manifestada por tratamento alcalino[18].
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Deve ser levado em consideracdo de que no tratamento de alcalinizagéo
existe para cada tipo de fibras vegetais escolhas mais pertinentes no que se refere a
seguintes parametros envolvidos, tais como a concentragdo, o tempo de banho na
solugédo e a condigdo da temperatura, que em conjunto afetam de modo decisivo
sobre a eficiéncia do tratamento alcalino. Lembrando-se de que ndo devem ser
tratados individualmente jd que cada parametro interage constantemente com
outros igualmente envolvidos. Por exemplo, a tabela a seguir se trata da influéncia
de tratamento alcalino sobre as fibras de jutas em propriedades mecanicas,
ressaltando que a concentragdo e o tempo de tratamento estdo intrinsecamente

conectados um ao outro a temperatura do ambiente.

Tabela 6: valores de propriedades mecénicas obtidas com variacio dos parametros no

tratamento alcalino [21].

NaOH (X wt) Tensile serengsh* (MPa), elongation at break® (%) for reatment duration
30 min 1h 2h 4h 8h 16h 24hb
as 421 %152 436 * 162 455% 128 536+259 466 140 434 + 175 412 £ 147
147£0.48 1502023 1.56 £ 0.27 1632043 1.33:062 180+027 1102023
i 527 £210 539+ 155 5202230 496+ 180 473 ¢ 148 454 2 191 335282
1342029 1602092 180063 1602043 16032045 16003 1.40£047
2 502 ¢ 181 516184 457 £ 10} 438+ 99 4051 161 402 £ 150 3652172
1.90 2 0.66 180078 17003 160205 1302014 1902044 130:019
4 554 +188 476 £ 81 416 * 169 3393%157 334182 3132126 312287
200+ 0.35 1.70+032 1.40x028 1.74: 036 1823035 1833031 120£034
8 530223 350 £ 119 338+ 112 3162209 3038213 258 <104 222273
1.60£022 1302015 1402032 1812037 1832033 1702082 1.70£ 044
18 312=109 3184135 331213127 514+ 210 386198 3162211 202 +96
1.81 058 183 :067 124+00 1.8020.64 1102101 160078 1483066

O desempenho do compésito, em geral, depende tanto das propriedades
fisico quimicas individuais de cada um dos componentes selecionados quanto a
compatibilidade que ha entre estes. Por esta razio, o tratamento quimico torna-se
de importancia fundamental antes da etapa da mistura dos componentes, visto que
modificando as caracteristicas quimicas da superficie das cargas & observada uma

compatibilidade mais eficiente, como resultado obtendo um material com melhor
desempenho. |

3.4 Oxido de grafeno

De acordo com a perspectiva do ganhador do Nobel de Quimica em 1996,
Richard E. Samlley, o carbono & um elemento de alta genialidade por tornar

diversas estruturas estaveis quimicamente, podendo existir tanto na forma
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geomeétrica bidimensional quanto tridimensional. E, segundo o quimico renomado,
esta peculiaridade do material que consiste na versatilidade de formas geométricas,
aliado a suas propriedades com alto desempenho tem um papel fundamental para

inovagao de novos materiais tecnoldgicos.

Ao lado da notoriedade do grafeno, o éxido de grafeno (OG) igualmente tem
atraido interesse no desenvolvimento de materiais nanocompoésitos devido as suas
propriedades notaveis. Recentemente, tem descoberto que o 6xido de grafeno sob
certa perspectiva pode ser considerado mais apropriado que o préprio grafeno para
ser utilizado como cargas em nanocompésito polimérico, a principal razdao disso
consiste na presenga de grupos oxigenados vinculados na sua superficie, tais como
hiroxila, epéxi, carbonila e carboxila e possivel funcionalizagao quimica do OG na
direc&o de proporcionar mais afinidade com a matriz, resultando deste modo um

composito com maior desempenho termomecanica.

3.4.1 Carbono e suas formas alotropicas

Por definigéo, alotropia é quando os atomos de um determinado elemento
quimico podem se ligar um ao outro de diferentes maneiras. O carbono, o qual
pertence ao grupo IV da tabela periddica, & capaz de formar diversas organizacées
espaciais, em decorréncia disso, apresentar propriedades diferenciados entre as
formas variadas de um mesmo elemento. A especifica hibridizacédo entre os atomos
de carbono determinara qual a forma alotropica sera estabelecida. Por exemplo, o
carbono com hibridizagdo de sp3 induz a formagdo de estrutura tetraédrica do
diamante, enquanto que a hibridizagdo de sp2 promove a formacéo de filme de
grafite, forma esférica de fulereno, ou carbono nanotubos [19]. No ponto de vista
pratico da aplicagao, o grafeno seria uma camada da estrutura do grafite, contudo,
com propriedades muito mais avangadas. A figura que segue abaixo traz a tona

algumas das estruturas alétropas do carbono atualmente conhecidas.
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Figura 6: Representacéo esquematica de diferentes alétropos de carbono [19]

3.4.2 Sintese do 6xido de grafeno e do grafeno

No que diz respeito ao método de produgdo em massa de grafeno, esta
pendente no sentido de que ainda nao foi desenvolvido um método eficiente de
produgdo em massa com a qualidade estrutural, assim como, ter o controle sobre o
numero de camadas. Ha de modo geral duas rotas para se chegar ao grafeno, tem-
se 0 método baseado em decomposicdo de precursores em altas temperaturas
(CDV — Chemical Vapour Deposition), sobre um substratos metalicos, rendendo
monocamadas com baixo numero de defeitos, porém como nao sendo uma técnica
de produgéo é larga escala deixa de ser uma técnica completamente viavel. Por
outro lado, ha outro viéis que possibilita a preparacdao em grandes quantidades de
amostra dada por esfoliagdo do grafite bulk. Através da oxidagdo de natureza
quimica ou térmica sobre porgdes de grafite, obtém-se o Oxido de grafite, isto &,
tornar o material de produto mais disperso em agua em decorréncia da presenga de

grupos oxigenados [22].

Quando esta mistura ¢ submetido ao ultrassom de banho ou de sonda, a
estrutura tridimensional do 6xido de grafite & desfeita, gerando estruturas de
nanofolhas individuais dispersas com coloragdo marrom o que constitui o proprio

oxido de grafeno. Estas dispersdes posteriormente sido reduzidas via diversos
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agentes redutores, podendo resultar grafeno quando a redugio é completa ou 6xido
de grafeno quando se da parcialmente. A presencga destes grupos funcionalizantes é
0 que agrega ao OG caracteristicas que sdo consideradas interessantes em relagio
a hidrofilicidade e dispersibilidade, que com tais caracteristicas é possivel alcangar

uma maior compatibilidade com diversas matrizes poliméricas.
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Figura 7: Esquematizacdo do processo de sintese de 6xido de grafeno [19].

4. Materiais e Métodos

4.1 Preparagado dos corpos de prova

Dada a circunstancia de que ha envolvimento de uma série de parametros
com os quais a resisténcia mecanica do compdésito esta diretamente relacionada, foi
feita uma selegéo premeditada de certos parametros de acordo com a viabilidade da
realizagao deste trabalho. Para o fim de estudos do efeito proveniente em funcéo
dos pardmetros selecionados, inicialmente foram preparadas as amostras com
fibras ndo tratadas cujas dimensées se adequam a norma ASTM D 638 (). As fibras
sao postas continuas e alinhas na diregdo da solicitagdo do esforgo a tragido com

uma variagao em teor das fibras nao tratadas para 5, 15, 20 em peso.
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Figura 8: Aspecto dimensional do corpo de prova pela norma ASTM D 638 [23].

Tabela 7: Valores dimensionais do corpo de prova do tipo | e Il [23].

, . dra 7 (0.28) or under
Dimensions (see drawings) Typo Tyee I

W—Width of narow section®F 13 (0.50) 6 (0.25)
L—Length of narow section 57 (2.25) 57 (2.25)
WO—Width overall, min@ 18 {0.75) 19 (0.75)
WO—Width overall, min® - R

LO—Length overal, min 185 (6.5) 183 (7.2)
G—~Gage lengih’ 50 (2.00) 50 (2.00)
G—Gage length’

D—Distance between grips 115 {4.5) 135 {5.3)

R—Radius of fitet 76 {3.00) 76 {3.00)
RO—Cuter radius (Type IV) i

Os corpos de prova com dimensdes pré-estabelecidas pela norma ASTM D
638 foram fabricados sobre o molde feito com a borracha de silicone branco da
empresa Dulatex. E a matriz polimérica utilizada para dar unidade as cargas de
reforco e ao mesmo tempo estrutura corporea para o compésito, também é

adquirida pela empresa Dulatex, a resina de poliéster ortoftalica.

Figura 9: Molde de borracha de silicone da Dulatex.

As fibras tratadas com as concentragdes de 5% e de 10% para diferentes
tempo de banho na solugédo foram preparadas para 2, 4 e 8 horas. Apds a sua
retirada entdo ¢ submetida ao processo de desecagem em estufa a 60°C por 24
horas e, em seguida, transferida a 90°C por 2 horas. Por fim, realizada a analise de
difragao de raios-X para poder analisar a variagdo no comportamento da curva de

cada uma delas e em conjunto a analise de micrografias para conjecturar qual foi o
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tratamento que produziu fibras mais favoraveis em relagao a resisténcia mecanica a

tragado. O que sera verificado com os resultados do ensaio mecanico de tragao.

Em paralelo foram preparados corpos de prova constituidos por resina
poliéster e 6xido de grafeno, variando este ultimo em 0,1%, 0,5% e 0,9% em massa

para determinar qual foi a proporgdo massica ideal para o ensaio de tragio.

Tabela 8: Ordenamento das amostras para o ensaio de tragéo.

Ensaio de Tragao

Caodigo de amostras Descrigao
TA Resina Poliéster Pura
TCo Resina com fibras nao tratadas 1.4g
TC Resina com fibras tratadas 5% 2horas
TC: Resina com fibras tratadas 5% 4horas
TCs Resina com fibras tratadas 5% 8horas
TO4 Resina com 6xido de grafeno 0.1%
TO, Resina com 6xido de grafeno 0.5%
TOs Resina com 6xido de grafeno 0.9%
TC204 Resina + OG 0.1% + Curaua 5%4hrs

4.2 Método Experimental

4.2.1 Ensaio Mecanico

O ensaio mecénico de tracdo e de flexdo foi realizado mediante o
equipamento de KRATOS® 5002. O ensaio mecéanico de tragdo aconteceu sob
seguintes condigdes iniciais: uma célula de carga inicial de 2000kgf com uma
velocidade de afastamento 10,00 mm/min. Enquanto o ensaio de flexao transcorreu

sob uma carga inicial de 2500kgf com uma velocidade de afastamento 3,00 mm/min.
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Os parametros da forga e da velocidade de afastamento foram registrados mediante

a transmissao ao computador via sistema de dados LYNX® ADS 2000.

Figura 10: Equipamento de Kratos para os ensaios mecanicos.

4.2.2 Analise de MEV

Figura 11: Equipamento de MEV Philips XL-30.
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A utilizagdo da microscopia eletronica de varredura foi executada a fim de
observar a magnitude do efeito do tratamento alcalino realizado sobre as fibras
naturais para diferentes concentracdo e tempo de banho a temperatura ambiente.
Para isso, foi utilizado equipamento microscoépio eletrénico de varredura Philips XL-
30 com detector de elétrons secundarios e retroespelhados disponibilizado no
laboratério localizado no prédio do departamento de engenharia metallrgica e de

materiais.

4.2.3 Analise Qualitativa com difracao de raios-x

O objetivo da analise qualitativa com difragdo de raios X é a determinacao
das fases presentes nas amostras de fibras de curaua tratadas com diferentes
condi¢des de tratamento. As analises foram feitas em um difratémetro marca Rigaku

disponivel no Departamento de Engenharia Quimica da Escola Politécnica, com

fonte de radiagdo CuKa. As condi¢des de difragido foram de passo igual a 0,04°,

tempo por passo 4 segundos para o intervalo de 26 entre 0 a 40°.

Foram preparadas no total sete amostras em que as fibras sem tratamento,
com tratamento de 5% e de 10% com tempos respectivos a 2, 4 e 8 horas foram
suficientemente moidas para se aportem adequadamente em porta amostras para a

realizacdo de difragdo de raios-X.

5. Resultado e Discussao

5.1 Micrografias de MEV

A microscopia eletrénica de varredura foi utilizada para obter micrografias
das fibras ndo tratada e das quais foram tratadas com diferentes concentragées de
hidroxido de sodio para cada uma dela com o tempo de dissolugao de 2, 4 e 8 horas.

A partir das micrografias obtidas nota-se que houve uma série de modificagbes
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visivelmente evidente. Com a extragdo de hemicelulose e lignina por meio das
solugdes alcalinas tem-se modificagdes na composigdo quimica das fibras, inclusive
seu aspecto morfolégico no qual assumindo que uma parede celular € mais
estratificada, pode-se observar claramente diversas camadas da celulose. As
mudangas estruturais comegam a ser mais expressiva na mesma proporgio em que
o tempo de tratamento é prolongado.

E, estas mudangas s&do de importancia fundamental sobretudo em
compositos poliméricos reforgados com fibras vegetais, pois exercem influéncia
sobre o desempenho mecanico o que sera estudado mais adiante nos ensaios
mecanicos realizados. Tais alteragdes estruturais sdo vantajosas no sentido de
facilitar o interpenetramento da matriz polimérica em entranhas internas dos feixes
de fibras, melhorando assim, a ades&@o por mecanismo de ancoramento e, por esta

razéo, dizer que o aumento do didmetro é visto como uma vantagem.

Pode resultar disso, entdo, um aumento de resisténcia mecéanica, contudo
depende da intensidade do tratamento dado, porque na condicdo de alta
agressividade do agente quimico pode levar a uma desfibrilagdo tao intensa que
passa a diminuir a resisténcia mecanica no compésito. Dai a necessidade evitar o
excesso de deslignificagdo e encontrar medidas étimas para cada um dos
pardametros considerados de modo que permita a predomindncia da estrutura
cristalina celulésica do tipo 1, ao invés do tipo Il, visto que o rendimento mecanico do
primeiro & superior ao segundo como discutido no capitulo da reviséo bibliografica

sobre a estrutura celulosica.
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Figura 13: Micrografias das fibras tratadas respectivamente com 5% e 10% para o tempo de

2h de imersao.

Figura 14: Micrografias das fibras tratadas respectivamente com 5% e 10% para o tempo de

4h de imerséo.
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Figura 15: Micrografias das fibras tratadas respectivamente com 5% e 10% para o tempo de

8h de imersao.

Conclui-se deste modo que o tratamento alcalino com 5% de concentragéo
com o tempo de imersdo a solugdo por 4 horas foi o que apresentou o melhor
estado morfolégico da fibra, pois evidentemente observa-se que o espagamento
entre as fibrilas aumentou o que ira possibilitar, como consequéncia, uma
penetracdo mais eficiente por parte do material polimérico. Para concentragdo
alcalina de 5%, com o progresso do tempo de experimento se observa uma maior
rugosidade na superficie das fibras em consequéncia da remogio dos componentes
amorfos, assim tem-se uma maior exposi¢ao das microfibrilas a qual &€ mais
facilmente percebida no tratamento de 5% para 4 horas. Isto faz com que a area
superficial de contato seja aumentada elevando a possibilidade de uma melhor
adesdo com a matriz polimérica, contudo nao se depende unicamente deste fator

para obter uma boa compatibilidade.

Segundo os autores, junto ao fendmeno de desfibrilagdo das fibras o
tratamento alcalino mais intenso acaba por resultando no aumento de ligagées OH
disponiveis na superficie e portanto reordenamento da parte celulésica havendo
uma transformagao de polimorfismo, do tipo | para Il. Além disso, o excesso de
deslignificagcdo promove destruicdo a parte da estrutura cristalina celuldsica e, assim,

representa uma perda de uma parte do material da propria fibra vegetal.
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5.2 Difratogramas de DRX

A analise de difracdo de raios-X foi realizada com o intuito de obter o
espectro de difracdo e com isto estudar como a concentragdo alcalina e o tempo em
que as fibras ficaram imersas na solugao afetam no comportamento de curvas
caracteristicas de difragdo em materiais lignocelulésicas. A seguir estdo expostos os
difratogramas das amostras que correspondem as quais foram tratadas com 5% e
10% de concentragdo alcalina, cada uma tendo seus respectivos tempos de

permanéncia na solugao de 2h, 4h e 8 horas.

Estudos com os materiais lignoceluldsicos dentro do qual faz parte a propria
fibra de curaua unanimamente apontam para uma reflexao no plano cristalografico
(002) com maior intensidade que corresponde aos planos de rede dos anéis
glicosideicos que sdo a estrutura mais densa da celulose do tipo I. Junto a ela
também sao observados outros dois picos de menor intensidade em 16° e 35° os

quais tem por seus respectivos planos (101) e (040) [24].

Com os resultados obtidos no difratdbmetro foi calculado os indices de
cristalinidade das fibras de curaua para ndo apenas ficar com a analise qualitativa
das curvas de difragdo, recorrendo-se assim ao método empirico de Segal

desenvolvido em 1959 que fornece um valor aproximado de cristalinidade [26].

I =Mx100

€
{002)

Onde,

le: indice de cristalinidade em porcentagem

loo2: maxima intensidade do pico de difragdo que representa o material cristalino na
vizinhanga de 20= 22°.
lam: minima intensidade do pico de difragao a qual corresponde o material amorfo e se situa

na regido préoxima de 26= 18°.
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Grafico 2: Difratograma das fibras sem tratamento e com tratamento de 5% e 10% a 4 horas.

Sobre o difratograma exposto, somente pela analise -qualitativa das curvas
verifica-se a eficiéncia do tratamento de 5% frente a fibras sem tratamento e
inclusive a de 10%. Pelo comportamento da curva observa-se claramente que o
segundo pico da curva correspondente a concentracdo de 5% é muito mais intenso
do que as outras curvas anunciando que ha maior concentragido de fase celuldsica
do tipo | que as outras amostras. Nota-se um detalhe interessante que se refere ao
primeiro pico no tratamento de 10%, observa-se que ha um abaixamento de nivel
com o surgimento de dois picos, segundo a literatura, isto € consequéncia da
transformacao da fase celulésica do tipo | para Il o que torna menos interessante em

relacao a resisténcia mecanica dos materias.

Fibras sem fratamentoe

Fibras 5% 4horase 0.83¢
Fibras 10% 4horase 0.82¢

Ao calcular o indice de cristalinidade da fibra nao tratada e tratada observou-

se que houve um aumento no indice de cristalinidade do material. Porém entre as
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fibras tratadas nao se verificou uma diferenca tao significativa em termo do indice de

cristalinidade.

Na realidade maior indice de cristalinidade é alcangada quando ha uma
maior concentragao da fase cristalina da estrutura de fibra o que pode ser feito pela
remogao da lignina. No entanto, quando se tem uma agdo mais intensa por parte do
reagente alcalino, este penetra na regido cristalina quebrando as ligactes
intermoleculares o que leva a um rearranjamento da estrutura interna da fibra
resultando num tipo de cristalinidade diferente, a celulose Il. Esta transformacgao
cristalina causa alteragéo no aspecto do primeiro pico da curva de difracdo servindo
como um indicador de que houve tal mudancga estrutural. Trata-se do primeiro pico
no qual surge o pico caracteristico da celulose do tipo |l situado entre os angulos
13° <208<15° e 18°<20<22° para os tratamentos que houve interagdo mais intensa
entre a celulose do tipo | com o hidroxido de sodio [27]. Portanto, o excesso de
deslignificagcdo pode danificar a prépria fibra o que ndo somente retira a lignina, mas
passa a destruir uma parte da estrutura cristalina, em consequéncia tendo assim

uma redugao da capacidade de reforgo a matriz.

2000 -
1600 e NaOH 2 hrs
wmmee NaOH 4 hrs
. 1200 NaOH 8 hrs
o
88
[ W
g 3(’ 800 -
2 3
£ 35 [
S 400
| o
0 : '--~--'“"J'". — 7 — i
0 10 20 30 40 50

Angulo de difragéo 28
Grafico 3: Curvas de difracdo das fibras tratadas com 5% de solugio alcalina.

Neste grafico tem a disposicdo das curvas de difracao das fibras tratadas
numa mesma concentragdo alcalina de 5% com o tempo de tratamento diferente.

Pode ser inferido que a medida com o avango do tempo de tratamento a parte
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amorfa que se refere a lignina e hemicelulose é diminuida pelo abaixamento do
ponto de reflexdo entre os dois picos. Entdo, pode ser dito que em relagdo a
remogao da parte amorfa o tratamento com 8 horas é o mais eficiente. Contudo,
pode ser verificado que o pico de maior intensidade perde a forga devido a
ocorréncia da conversado do tipo | para Il da celulose o que é desavantajoso se o

que se busca é a maior resisténcia mecanica.

2000 -
1600 -
— NaOH 2hrs
§ 1200 | —— NaOH 4hrs
L s
2 5 e NaOH 8hrs
S8 |
$ 2 800 - /|
£ 5 A
g '.I.
400 - i&h
ot \ e
0 10 20 30 40 >0

Angulo de difracao 28
Grafico 4: Curvas de difragao das fibras tratadas com 10% de solugo alcalina.

Em comparagcdo com o tratamento dado com 5% de solugéo alcalina, em
concentracao de 10% apresenta-se uma queda gradativa da quantidade de celulose
do tipo | & medida que aumenta-se o tempo de tratamento, evidentemente assim
mostrando que a agressividade do reagente nesta situagdo é muito mais intensa o
que e totalmente coerente ja que a concentragao do hidréxido é exatamente o dobro.
Da mesma forma que a transformacé&o polimérfica é intensificada, tem-se também a

remogao mais eficiente da parte amorfa do material lignocelulésica.
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5.3 Resultados do ensaio mecanico

Trés amostras idénticas foram preparadas para cada composi¢cdo de corpo

de prova ao longo de todos os ensaios mecanicos realizados.

5.3.1 Resultado de Tracao em Resina Pura

n
1471,02

1323,92
176,82
029,78
882,61
438,852
588,41

441,32
294,20
147,50 /

-

1,43 2,86 4,29 8,52 7,48 3,38 1C,0%1 11,49 32,47 14,30

Gréfico 5: Tensao versus deformacao do ensaio de tragdo de poliéster pura.

1a. Amostss TORGA LIttt L2 ALHSATRTO  hc. LIsEAx | idovio oE
I SESTSTERCIA LARGA MALIMA  NLASTICIDADE
] HPa $ [ P
L PURD 1088 40 38, 9% 0,90 11,867 243,78

De acordo com o grafico € importante notar-se que o comportamento da
curva de deformacédo a solicitagdo de tensdo de tracdo € tipico ao de uma resina
polimérica em que no momento inicial sob a tensdo ha um platé que corresponde ao
estado de reorientagao das cadeias poliméricas em dire¢ao a solicitagcao de esforgo
a tragdo cujo estado natural € o novelo randémico. Apds esta fase entdo a

deformagédo € acompanhada de uma elevagao abrupta de forga aplicada.
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5.3.2 Teor Otimo das fibras continuas em resina

Tabela 9: Valores de propriedades mecanicas a tra¢gdo com a variagio do teor.

Identidade-da- Lim.-Resisténcia- Alongamento-(%)+ Méd.-de-Young-
amostrae (MPa)e (MPa)e
Ta (Puro) 21.50£3.23¢ 18.96 +1.39~ 32249+23.14
Fibra-ﬁ'};\_\rta 32.53-+13.8¢ 13.8+1.04¢ 333.0.3-+89.13+
Tco (Fibra15% wi)e 31.27 £2 43¢ 6.24 +0.75¢ 1117.12 £ 43 98«
Fibra-25% wte 23.50-+-0.75¢ 9.64+1.79% 530-+43.39¢

Através do ensaio de tragdo das amostras preparadas, pode ser encontrado
o teor critico das mesmas conforme os valores presentes na tabela acima. Os
resultados da tabela mostram evidentemente que a resisténcia dos compositos para
carregamento de 5% em peso de fibras se apresenta maior que a da matriz. O
gradual aumento da capacidade de resisténcia mecanica com o acréscimo das
fiboras em peso é observado até que é interrompida esta tendéncia a partir de um
certo ponto de inflexdo correspondente a 15%, havendo um decaimento da

propriedade.

Com o aumento do teor das fibras lignocelulosicas evidentemente tem-se o
aumento da resisténcia devido a maior interagdo entre a matriz e fibra, havendo
assim, uma distribuicdo mais uniforme ao longo do corpo da amostra de tensdes o
que faz resistir mais o compésito. No entanto a partir de um certo ponto ocorre a
inversao no comportamento do compdsito, nao se verificando mais o continuo
crescimento da resisténcia apesar do montante das fibras adicionadas. A este
fenébmeno pode ser atribuida a seguinte razido, com o aumento das fibras no
composito a interagdo entre as fibras passa a ser muito mais expressiva e
significativa do que a interagao propriamente que se deseja obter, entre a fibra e
matriz. Elevando, desde modo, o didmetro efetivo das fibras, reduz a razio de

aspecto das fibras, logo, da mesma forma ocorre a redugdo do desempenho
mecanico.
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5.3.3 Resultado de tragdao do compodsito com fibras tratadas

Com o proposito de estudar o efeito do tratamento alcalino sobre as fibras e,
portanto consequentemente sobre a propriedade mecanica do composito final,

foram preparadas nove amostras, trés de cada codigo TCq, TC2 e TCs.

Tabela 10: Medidas obtidas a partir do ensaio mecanico de tracgao.

Amostras | Lim. Resisténcia (kgf/mm?) Alongamento (%) Méd. Elasticidade (kgf/mm?)
TCO 3131 024 6.24 £ 0.75 111.711 440
TC1 4.23 + 0.06 7.82 £ 1.07 89.061 15.66
TC2 6.25 + 0.47 5.52 t 0.51 141.67+ 31.85
TC3 489 t 0.02 7.72 £ 1.52 103.24 £ 2213

Tratamento Alcalino 5%

8 6.25
']
6 |
{ 4,89
= T
B, o
2 o
1 - o
0 - : oy
TCO TC1 TC2 TC3

Amostras

Gréfico 6: Limite de resisténcia dos corpos com fibras tratadas e nio tratada.

De acordo com o grafico, percebe-se que as fibras tratadas por 5% de
solugcao alcalina para um tempo de tratamento igual a 4 horas respondeu de modo
mais eficiente a solicitagdo de tragdo. E, em contraste, aquele corpo de prova
constituido por fibras nao tratadas apresentou-se pior desempenho, evidenciando

assim que a mercerizagéo é altamente aconselhavel as fibras vegetais.

5.3.4 Resultado de tracio em nanocompésito com 6xido de grafeno

40




Para estudar o efeito da adigdo de carga de Oxido de grafeno em resina

poliester foi adicionado em quantidades diferentes, tendo assim produzido

nanocompédsito de 0,1%, 0,5% e 0,9% em massa de 6Oxido de grafeno em um

volume de 10 mL de resina.

Tabela 11: Medidas obtidas a partir do ensaio mecénico de tragéo.

Amostras | Lim. Resisténcia (kgf/mm?) Alongamento (%) Méd. Elasticidade (kgf/mm})
TA 2.15 18.96 + 1.39 322 + 2.31
T 2.98 6.90 £ 0.76 66.46 £ 5.85
T02 2.51 6.71 £ 0.34 64.40 £ 4.28
103 1.8 3.74 + 0.34 5293 + 12,67

Carga de Oxido de Grafeno

3.5 -
3
2,5

kgf/mm?

0.5

24
1,5
1

Amostras

Grafico 7: Limite de resisténcia dos corpos de prova variando em quantidade de OG.

Através do gréafico constata-se facilmente de que a concentragédo da carga

sintética mais adequada no experimento foi de 0,1% em massa e acima deste

montante do material representa perda do desempenho mecénico o que pode ser

justificado pela aglutinagdo entre as cargas passando a prejudicar uma boa

homogeneizagdo, bem como servindo como pontos fragilizantes. Para tanto, quando

a adigao da carga é de 0,9% apresentou um rendimento pior do que a resina pura.
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Tendo assim obtidos resultados do ensaio mecanico a tragao para cada tipo
de carga, fibras de curaua e 6xido de grafeno, fez a combinagédo das cargas de
natureza completamente diferente em relagdo a sua origem para determinar a

possibilidade de efeito sinérgico pela mistura destes componentes.

Entao, na sequéncia foram preparados trés corpos de prova com a seguinte
composigao: resina poliéster, fibras de curaua tratadas com 5% de solugdo alcalina
durante 4 horas em massa de 15% e 6xido de grafeno com 0,1% de massa em

relagcao ao volume de 10 mL da resina poliéster.

5.3.5 Resultado de tragdo em nanocompésito hibrido

Compbésito Hibrido | Lim. Resisténcia (kgf/mm’) Alongamento (%) Méd. Elasticidade (kgf/mm’)
TC,0, 8.53 £ 0.77 6.87 £+ 0.49 219,501 14.16

Evolugido do Limite de Resisténcia

8,53
8 i
6'25 SR
6 .
£
E
o4 3,13
7 -
o Il - = e
TCO TC2 TC201

Amostras

Grafico 8: Evolugao do limite de resisténcia com adigdo de cargas na resina.

E evidenciado no grafico o fato de que o envolvimento de dois tipos de

reforgo numa mesma matriz polimérica resultou num limite de resisténcia ainda mais
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elevado. Uma razéo para isto ocorrer seria que como o 6xido de grafeno possui
dimens&o nanomeétrica facilmente foi capaz de alocar-se no espago entre as fibrilas
e fibras contribuindo deste modo em um estado de tensdo quando sujeito a tragéo
mais bem distribuido. E, adicionalmente foi observado que houve também um
aumento significativo do mddulo de elasticidade. Nao menos importante,
comparando-se o alongamento das amostras TC2 e TC204, no foi observado uma
diferenca significativa, podendo assim, esse fendmeno um indicio do ganho de
propriedade da tenacidade, pois o esperado era que alongasse menos devido
aumento de rigidez.

6. Conclusao

Através dos resultados obtidos foi possivel verificar o efeito positivo do
tratamento alcalino na fibra lignoceluldsica sem perder a vista de que existe uma
condigdo 6tima do tratamento para se obter melhor desempenho mecanico. Além
disto, a adi¢cdo do o6xido de grafeno mostrou-se positivamente, uma vez que este
contribuiu com o aumento do limite de resisténcia. Da mesma forma, conjectura-se
que tenha ocorrido um aumento na tenacidade também devido ao valor pouco
alterado do alongamento. Para confirmag@o da hipétese entao seria desejavel que
aplicasse o ensaio de impacto.
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