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RESUMO

Neste trabalho, estudou-se as propriedades mecanicas dos compositos
poliéster/juta em fungdo de tratamentos superficiais realizados nas fibras. Inicialmente
avaliou-s¢ o efeilo do leor de juta bruta ¢ tralada, nas propriedades mecanicas dos
compositos. Os tratamentos com isocianato, urctano, poli(acctato de vinila) ¢ anidrido
maleico foram analisados individualmente, observando-se seus efeitos nas propriedades
finais dos compdsitos ¢ determinando-se o melhor tipo ¢ teor de tratamento. () efeito de
dois tipos de pré-lavagens das fibras (com solugdo de NaOH e com detergente neutro)
com o intuito de de aumentar a sua molhabilidade ¢ por conseguinte as propriedades
mecanicas dos composilos, foram avaliadas para fibras sem tralamento ¢ posteriormente
sujcitas aos quatro tratamcntos superficiais mencionados. As propricdades mecanicas de
compositos de matriz mista poli¢ster/isocianato ¢ poliéster/uretano reforgados por tecido
de juta também foram estudadas. Os resultados mostram que a resisténcia a tragdo dos
compdsitos poliéster/tecido de juta € inferior a da matriz. Os tratamentos superficiais
minimizaram essa dificiéncia e as propriedades mecanicas melhoraram com o aumento do
teor de fibra, conseguindo-s¢ os melhores resullados com os tratamenlos  superficias
rcalizados com o isocianato ¢ urctano a 10% v/w. A pré-lavagem com detergente
promoveu um acréscimo nas propriedades mecdnicas, nio ocorrendo 0 mesmo com 0
NaOH. Melhores propriedades mecanicas foram obtidas com os sistemas mistos

poliéster/isocianato e poliéster/uretano, sendo portanto estes os sistemas mais promissores.



ABSTRACT

In this work the mechanical properties of polyester/jute cloth composites were
investigated as a function of fiber surface treatments. Initially the effects of jute content
for treated and untreated fibers on the composite’s mechanical properties was evaluated.
The treatments employed were: isocianate, urethane, poly(vinyl acetate) and maleic
anhidride. The effects of each of these treatments on the composite’s mechanical
properties were analysed and the best type and treatment content determinated. The effect
of two kinds of fiber pre-washing (NaOH and neutral detergent solutions) as a means to
increase fiber wettability and therefore the composite’s mechanical propertics was also
investigated for untreated as well as fibers which, attetwards, were treated with the four
kinds of agents previously mentionated. The mechanical properties of mixed matrix
(polyester/isocianate and polyester/urethane) composites reinforced with jute cloth were
also determinated. The surface treatments employed minimized this effect; mechanical
properties increased with fiber content and the best results were obtained with isocianate
or urethane fiber surface treatment at 10% v/w content. Pre-washing with detergent did
promote a slight increase on mechanical properties while that with NaOH solution was
not succesful. Best mechanical properties were obtained with the mixed
polyester/isocianate or polyester/urethane matrix system, which the most promissing of

the system investigated.



1.0 INTRODUGAO

As fibras sintéticas como vidro, carbono, boro e kevlar, sio usadas na fabricagio
de compositos amplamente utilizados em aplicagdes estruturais ¢ nio-estruturais. Isto
porque nao sé as hibras possuem elevados modulo e resisténcia especiticos, como existem
varias técnicas de processamento de baixo custo, disponiveis para a confecgdo de
compdsitos poliméricos. As fibras de vidro s3o as mais utilizadas, seguidas pelas fibras de
carbono, boro e kevlar, que sio mais caras ¢ geralmente usadas na produgio de
compdsitos especiais onde resisténcia ¢ modulos elevados sic necessarios. Fste é por
exemplo, o caso das industrias aerondutica, aero-espacial e desportiva,

A cnise energética ¢ a maior preocupagdo com o meio ambiente, levou cientistas
do mundo inteiro a estudar a utilizagdo das fibras naturais na produgio de compositos
com o infuito de substituir, pelo menos parcialmente, as fibras sintéticas que além de
constituirem recursos nio-renoviveis, sio muito dispendiosas. Fibras naturais como as de
sisal, rami, juta, paima, bananeira, abacaxi ¢ kenaf, dentre outras, tém side empregadas
como reforgo em matrizes termoplasticas, borrachosas e termorrigidas. Comparadas as
fibras sintéticas, as fibras naturais apresentam como vantagens 0 baixo custo, baixa
densidade, sdo recursos naturais renovaveis € biodegradaveis, possuem baixa abrasividade
e apresentam boa resisténcia a quebra durante o processamento. Essas fibras também
possuem modulo ¢ resisténcia que as tormmam utets para reforgo. As desvantagens das
fibras naturais estdo relacionadas com a alta absorgdo de agua, incomnpatibilidade com as

matrizes poliméricas ¢ pobre resisténcia aos microorganismos (SHAH & T AKKAD,



1981; SATYANARAYNA ¢t al, 1986; RAJ et al, 1989b; RAJ et al, 1989a;
BATAILLE et al, 1990; KARMARKER & HINRICHSEN, 1991; BASU et al., 1992;
JOSEPH et al, 1993; SAMAL & BHUYAN, 1994; KARMARKER & CIL.LEMONS,
1995; HEDENBERG & GATENHOLM, 1995; GEORGE et al., 1995).

As propriedades dos compositos reforgados com tibras e cargas particuladas
dependem de fatores como: adesdo matriz-carga, fragio volumétrica da carga, razio de
aspecto da carga, distnbuigio ¢ orientagio das cargas particuladas ¢ fibrosas,
respectivamente, e composigdo quimica da carga ¢ matriz. A falta de adesio e
molhabilidade entre as tibras naturais ¢ as matrizes poliméricas sio fatores criticos no
emprego dessas tibras. A incompatibitidade entre as tibras naturais ¢ polimeros sintéticos
¢ devida a composigdo quimica das fibras naturais, cujos componentes principais sio
substancias polares como celulose, hemicelulose ¢ lignina, que sdo incompativeis com a
maioria das matnzes poliméricas. Um dos métodos mais amplamente empregados para
promover ou melhorar a interagido carga/matriz em compdsitos poliméricos ¢ através de
tratamentos superficiais nas cargas. Desta maneira, compositos com melhores
propricdades mecanicas s3o obtidos ( RAJ et al., 1989-b; RAJ et al., 1989-a: MALDAS
et al, 1989; KARMARKER & HINRICHSEN, 1991, JOSEPH et al., 1993
KARMARKER & CLEMONS, 1995). Matrizes termoplasticas, borrachosas ¢
termorrigidas tém sido utilizadas na fabricagdo de compositos reforgados por fibras
vegetais,

As matrizes termorrigidas apresentam um enorme potencial para a utihzagio das
fibras naturais pois neste caso pode-se utihizar métodos de processamento bastante
simples ¢ baratos, além de utilizar com vantagem fibras continuas, sem a necessidade de

se promover alteragdes nos procedimentos ¢/ou equipamientos de processamento. Varios



sdo os estudos sobre as propriedades mecanicas ¢ efcitos de tratamentos superficiais e
envelhecimento em compésitos de resinas termorrigidas/fibras naturais (CHAWLA et al,,
1978, MCLAUGHLIN, 1980; SHAH & LAKKAD, 1981; PRASAD et al., 1983;
SRIDHAR et al., 1984; PAL, 1984: SEMSARDEH & AMIRI 1985) € 0 motivo deste
inferesse € tanto econdmico quanto ambiental.

Dentre as fibras naturais empregadas como reforgo em materiais poliméricos, as
de juta ocupam uma posi¢do de relevancia. Isto porque a juta ¢ uma das fibras naturais
mais versateis ¢ Oteis. Esta fibra é empregada em tapetes, cordas, sacos, etc, e possui um
grande interesse industrial devido principalmente ao baixo custo, boa resisténcia ¢ modulo
especificos. Diversas tentativas tem sido feitas para uma produgio economica tavoravel,
melhor posigdo tecnologica e drversificagdo das suas aplicagdes (SHAH & 1.AKKAD,
1981; KARMARKER & HINRICHSEN, 1991, IDRISS ALI et al,, 1994; GHOSH &
GANGULY, 1994).

O objetivo do presente trabalho consiste na avaliagio das proﬁriedadcs
mecdnicas de compdsitos poliéster/tecido de juta em fungio do teor de libra ¢ de
tratamentos superticiais nas fibras. Para tanto, foram realizados tratamentos com uretano,
1socianato, amdndo maleico e poli(acetato de winila) a teores distintos. Investigou-se
também o efeito da pré-lavagem das fibras com detergente e solugdo de NaOH, em
condigbes experimentais drversas,  observando-se o cfeito da pré-lavagem nas
propriedades mecimcas dos compodsitos pohiester/tecido de juta sujeitos ou ndo a
tratamentos superficiais. Num estudo preliminar, analisou-se as propriedades mecanicas
de dots compdsitos de matriz mista/tecido de juta, onde a matriz poliéster foi modificada

pela adicdo de pequenas quantidades (10%) de uretano ¢ isocianato.



2.0 REVISAO BIBLIOGRAFICA GERAL

2.1 INTRODUCAO

Desde a antiguidade que o homem vem ulilizando maleriais compositos como
meio de aliar ¢ adequar as propricdades dos materiais cxistentes a novas aplicagdes.
Apesar da utilizagdo dos plasticos ser bem mais recente do que a da madeira, metais ou
ceramicas, os plasticos reforgados tém sido utilizados, pelo menos, desde o inicio do
século (BLASS,1988).

O grande nimero de materiais que podem ser utilizados como matriz ou reforgo,
bem como a evolugdo lecnologica de processos permiliu o emprego de plasticos
rcforgados com vantagens cconOmicas ¢ de produtividade, além dc permitir o
desenvolvimento de novos produtos, com propriedades especificas a uma determinada
aplicagdo, a partir de materiais convencionais,

Nesta area, grandes desenvolvimentos foram realizados, tanto no que se refere as
matrizes utilizadas quanto aos reforgos. No caso dos reforgos fibrosos utilizados em
malrizes poliméricas, as fibras de vidro foram as precursoras das aplicagdes, inovagdes ¢
mclhorias tecnologicas no desenvolvimento dc compositos de matriz polimérica. Mais
recentemente, surgiram outras fibras sintéticas com perspectivas de substituir com
vantagens as fibras de wvidro. Entre elas destacam-se as de carbono, keviar ¢ boro

(BLLASS,1988), porém estas fibras sdo bem mais caras que as de vidro e, por isto, sua



utilizagdo restringe-se praticamente a aplicagdes acroespaciais ¢ desportivas onde o seu
alto custo ¢ justificado.

Uma outra classe de reforgos fibrosos que tem sido muito estudada é a de fibras
naturais. Isto porque estas fibras além de exibirem boas propriedades mecanicas, sdo
baratas, abundantes, faciimente disponiveis ¢ renovaveis. Paises como o Brasil, que
possuem uma flora muito diversificada ¢ grandes extensdes territoriais adequadas ao
plantio, devem viabilizar mecanismos para otimizar o aproveitamento destes recursos.
Esta ¢ mais uma das razdes do presente estudo.

Visando facilitar o entendimento e a leitura do texto, neste capitulo, aspectos
gerais sobre as propriedades ¢ caracterisiticas de compositos de matriz polimérica, a
importancia da interface bem como algumas das caracteristicas da matriz ¢ do reforgo

utilizados nesta dissertagdo serdo apresentados.

2.2 Compositos

2.2.1-DEFINICAO

Compositos sdo materiais formados pela combinagdo fisica de dois ou mais
materiais, sendo um a fase continua, também chamada matriz, ¢ outra, a fase dispersa ou
carga, que pode se apresentar sob forma de fibras, particulas esléricas ou plaquetas, Em
compdsitos, as cargas ou rcforgos sdo embebidos na matriz ¢ cada constituintc

permanece com as suas caracteristicas individuais (FLINN,1981).
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Uma das manciras de classificar os compositos ¢ quanto ao tipo de carga:

a ) Compasitos Fibrosos
As fibras sdo caracterizadas pela alta razio de aspecto. Pode-s¢ ter fibras usadas
unidirecionalmente ¢ aleatoriamente, produzindo-se respectivamente composilos com

excelentes propriedades na diregdo das fibras e compdsitos com propriedades isotropicas.

b ) Compositos Laminados
Tratam-se de camadas de dois ou mais materiais intercaladas entre si. Varias
propriedades podem ser melhoradas a partir da combinagdo das caracteristicas desses

¢ ) Compdésitos Particulados

Consistem de particulas de um ou mais materiais suspensos em uma matriz, de
um outro matenal. As particulas podem ser metalicas ou nio-metalicas.

Os compdsitos sendo materiais heterogéneos, sio estudados mecanicamente sob

dois aspectos:

a )} Estudo Macromecénico

Nesse estudo, sdo produzidos corpos de prova do compdsito, os quais sdo
submetidos aos ensaios, obtendo-se com isso os valores das propriedades estudadas. A
partir desses resultados. € realizado um estudo para relacionar as propriedades com a

composi¢ao do composito.



b ) Estudo Micromecdnico

Consiste na utilizagio de métodos matematicos para derivar as relagdes que
possam existir entre as propriedades e a composigdo, sendo esse método bastante
eficiente.

Em principio existem quatro fatores principais que afetam as propriedades de um

composito:
. caracteristicas da carga ou reforgo;
. caracteristicas do polimero;

. formulagao;
. condigdes de moldagem.

As caracteristicas do reforgo que tém maior influéncia sobre as propriedades de
compositos sdo: a sua constituigdo quimica, tamanho ¢ razio de aspecto. A adesdo entre
os componentes de um composito ¢ de fundamental importincia para que o reforgo possa
exercer sua fungdo de forma efetiva e os esforgos aplicados, divididos entre as duas
fases (RICHARDSON,1977).

Em geral o modulo € a resisténcia a ftragdo aumentam e a resisténcia ao
impacto diminui com o emprego de cargas reforgantes.

As principais caracteristicas dos polimeros s3o: a estrutura quimica (forgas de
ligagdo inter ¢ intramoleculares), peso molecular, distribuig¢dio de peso molecular ¢
taticidade que também exercem influéncia na morfologia cristalina ¢ no grau de
cristalinidade da matriz. Além disso, a presenga de aditivos, pode afetar significativamente
as propriedades de adesdo polimero/carga (OGORKIEWICK.,1974).

Existem muitos fatores de formulagido que tém influéncia nas propriedades finais

dos compositos. Os mais importantes sdo a concentragdo ¢ tratamento superficial do



reforgo. Assim, a concentragio do reforgo ¢ uma das principais varidveis a ser
considerada  no desenvolvimentio de um compdsito. A qualidade do compésito final ¢
fungdo, dentre outros requisitos, do comprimento ¢ distribuicdo  das fibras, do grau de
dispersdo destas na matnz polimérica ¢ do grau de cristalinidade do composito. No caso
de compositos reforgadas por fibras longas ou continuas, a qualidade do produto final
também depende do método e condigdes de moldagem dos componenies.

Quando se utilizam cargas fibrosas, as tensdes aplicadas ao sistema sdo
transferidas pelo polimero d fibra por um mecanismo de transferéncia de tensio por
cisalhamento (BRYTSON,1982). Para que haja transferéncia efetiva de tensbes ¢
necessario que a intertace sefa forte, ou seja. que haja boa adesdo entre os componentes.
A adesdo mnadequada entre as fases envolvidas podera provocar o inicio de falhas, na
interface, comprometendo o desempenho global do compdsito (ACOSTA et al, 1986;

HAGE, 1989).

2.3 INTERFACE MATRIZ-FIBRA

A regido interfacial é fundamental na determinagdo das proprniedades finais dos
compdsitos, pois ¢ através da interface que os esforgos atuantes na matnz sdo
transmitidos ao retorgo. Considerando que a grande maioria dos composilos associa
materiais intrinsccamente distintos, € cormnum haver problemas de compatibilizagio
interfacial. Em razio das diferentes naturezas das ligagdes quimicas envolvidas ¢ da

diferenga entre os cocficientes de expansiio térmica, a adesividade na interface € um



problema no desenvolvimento de compdsitos. Dentre os mecanismos desenvolvidos para
melhorar a qualidade da interface em compositos de matriz polimérica destacam-se¢ ¢ uso
de agentes de acoplamento ¢ modificagdes na superficic dos reforgos ou das matrizes
(HAGE, 1989).

Ao se desenvolver modelos para predizer as propriedades mecéanicas de

compdsitos poliméricos, supde-se que:

a) a matriz ¢ a fibra comportem-se como materiais eldsticos;

b) a interface seja infinitamente fina,

c) a ligagdo entre a matriz ¢ a fibra seja perfeita, nido havendo descontinuidade através da
interface;

d) o material junto das fibras possuam as propriedades da mesma,

e) as fibras sejam arranjadas em uma ordem regular e repetida.

Estas suposigics sdo necessarias para se obter solugdes para modelos
matematicos (HULL, 1981).

A intetface domina as propriedades de tenacidade na fratura de compdsitos e a
sua resposta aos ambientes corrosivos e aquosos. Compdsitos com interface traca tém
relativamente baixa resisténcia ¢ baixa ngidez, mas alta resisténcia a fratura. enquanto
compositos com forte interface tém alta resisténcia ¢ alta rigidez, mas sdo frageis (HULL,
1981).

A natureza da ligagdo entre a matriz e a fibra depende do arranjo atdmico ¢
propriedades quimicas da fibra, da conformagdo molecular e constituigdo quimica da

matriz polimérica, sendo portanto, especitica para cada sistema matriz-fibra.
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2.3.1 Teorias de Adesdo

A adesdo entre materiais depende das suas caracterisiticas superficiais ¢ ¢
governada por dois critérios: contato molecular ¢ forga atrativa ou coesiva. A adesio
pode ser atribuida 4 sete mecanismos que ocorrem na interface, isoladamente ou em
conjunto, para produzir a ligagio fibra/matriz. Dentre as teorias que tratam do contato
molecular (HULL, 1981; CHUNG, 1991), incluem-se : a) Teoria da Adsorg¢do; b)
Teoria da Interdifusdo; c) Teoria da Interpenetragdo; d) Teoria da Fronteira Fraca (weak
boundary). Por outro lado, as tcorias relativas a forga de atragdo maxima sio: a) Teoria
da Ligagio Quimica; b) Teoria Acido-Base; ¢) Teoria Eletrostatica; d) Teora da

Fronteira Fraca (weak boundary). Estas teorias serdo apresentadas a seguir:

a ) Teoria da Adsorgio e Molhamento

Quando duas superficies eletricamente neutras sio colocadas em contato, existe
uma atragdo fisica que pode ser compreendida considerando-se o molhamento das
superficies solidas por liquidos. No caso de dois solidos colocados em contato, a aspereza
da superficie em uma escala microscopica ¢ atomica ndo permite que as superficies
entrem em conlato excelo em pontos isolados. Nesse caso, mesmo ocorrendo uma forte
adcsdo nos pontos dc contato, a adesdo final sobre toda a supcerficic scra fraca. Para um
efetivo molhamento da superficie da fibra, a resina deve cobrir todas as irregularidades
da superficie, deslocando todo o ar contido nestes locais. Camadas fronteirigas fracas

também devem ser evitadas.
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Duas cquagdes podem cxplicar o molhamento das fibras. A equagio de Dupré
considera o trabalho termodinidmico de adesio, Wa, de uma superficie sélida por um
liquido,

Wa=y, +y,- 7 (1)
onde ¥, €7, s30o as encrgias livres de superficies do liquido ¢ sélido respectivamente, e y
12 ¢ a ¢neigia livre da interface sélido-liquido. Esta cquagdo pode ser relatada para a
situagdo fisica de uma gota de liquido sobre uma superficie sélida, Figura 1, pelo uso da
equagio de Young Quando as forgas no ponto A sdo resolvidas na dire¢do horizontal,
entdo a equagio de Young

Ysv =Ys + 7y - c0s(0) @)
onde Ysv, ¥Ysi. € Yov 530 as energias livres superficiais, ou tensdes superficiais sdlido-

vapor, solido-liquido e liquido-vapor respectivamente e 9 ¢ o angulo de contato.

Liquido {(polimero) '
20

gl

Fibra

Figura 1 - fxngulo de contato (0) e tensdes superficiais (y) para uma gota de liguido

sobre uma superficie solida.
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Ocorre molhamento espontdneo quando 0 = 0°. A tensio superficial dos sdlidos

¢ muito dificl de sec medir, enquanto a tensdo superficial de liquidos pode ser
determinadas. O valor de ygy pode ser obtido a partir de liquidos de conhecido .

Zisman introduziu o conceito de tensao superficial critica de molhamento Y., onde
somente liquidos com yov < yc conseguirdo se espalhar espontaneamente sobre o solido.

Um wvalor para W, pode ser conseguido pelas equagdes (1) e (2),

colocando Y1 =Ysv, Y2=Ywv € Yi2 = Vs, logo:

Wa=yg +vw —-7st 3

O valor de W, representa uma ligagdo fisica resultante de alias forgas de
dispersdo molecular localizadas, que em situagdes ideais podem resultar em forte adesiio
entre a resina ¢ a fibra. Na pritica ndo ¢ alcangada uma forte higagdo devido a fatores
como: a) a superficie da fibra é contaminada, o que torna a energia superficial muito
menor do que a da base solida, b) a existéncia de ar ¢ outros gases na superficie das
fibras ¢ ¢) a ocorréncia de grandes tensdes em fungdo da contragdo da resina durante o
processo de cura. O molhamento ¢ fundamenial em processos de fabricagdo de

compositos.

b) Teoria da Interdifusao

A teoria da interdifuso afirma que a adesdo € devida a difusdo intermolecular ¢

emaranhamento  das moléculas poliméricas de uma superficie sobre outra, Figura 2. A
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resisténcia da ligagio dependerd da quantidade de entrelagamento molecular ¢ do namero
de moléculas envolvidas. A interdifusio € promovida pela presenga de solventes ¢ agentes

plastificantes, ¢ depende dos constituintes, conformagio e mobilidade molecular.

P07 7
SE j 108
VI E Y, 4

Figura 2 - Difusdo Molecular

¢) Teoria da Atracdio Eletrostatica

Forgas de atragdo ocorrem entre duas superficies, quando uma esta carregada
positivamente € a outra negativamente, como nas interagdes acido-base e ligagoes i0nicas,
Figura 3. A resisténcia da interface dependera da intensidade das cargas. Mesmo sem
contribuir  decisivamente na resisténcia final da interface fibra/matriz, atragdes
eletrostaticas podem determinar 0 modo como agentes de acoplamento se depositam na
superficie das fibras. Este ¢ o caso das fibras de vidro tratadas com agentes de
acoplamento silano que sdo dependentes do pH da solugio. Portanto, ¢ possivel controlar
a orientagdo das moléculas do agente de acoplamento sobre a superticie do wvidro ¢

otimizar ¢ processo (ue, certamente, envolve a formagdo de ligagdes quimicas.
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Figura 3 - Atragiio Eletrostatica.

d ) Teoria da Liga¢do Quimica

A formagdo de ligagdes quimicas entre compontes de um compdsito explica a
utilizagio dos agentes de acoplamento como promotores de adesdo. A ligagio quimica é
formada entre um grupo quimico sobre a superficie da fibra ¢ um grupo quimico
compativel da matriz, Figura 4. A resisténcia da interface depende do numero e tipo de

ligagdes formadas.

'7/! s //4‘{4‘/{// Ll LL A/l// e
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Figura 4 - Ligac¢do Quimica.
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¢ ) Teoria da Adesdo Mecanica

A adesdo mecanica pode ocorrer devido ao agarramento mecanico entre duas
superficies, Figura 5. Uma resina que molha a superficie de uma fibra, preenche todas as
irregularidades da superficie. A resisténcia dessa interface em tensio ndo podera ser alta
se ndo houver um grande niimero de reentrincias na superficie da fibra, ou seja, depende
da aspereza ou rugosidade da fibra. Neste caso, a resisténcia ao cisalhamento pode ser
significativa. Outro fator importante, € que estas superficies irregulares possuem mator

areca superficial ¢, portanto, podem ter maior ndmero de ligagdes.

7
Rz

Figura 5 - Adesido Mecdnica.

r) Teoria Acido-Base

A teoria acido-base aplica o conceito dcido-base de Bronsted para predizer a
magnitude relativa da ligagdo de hidrogénio entre polimeros e superficies oxidadas na

presenga de ummidade. A resisténcia acido-base de um composio organico ¢ avahada pelo
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seu valor de pK. A resisténeia dcido-base de uma superficie oxidada é medida pelo scu
ponto isoelétrico a partir do potencial zeta, usando suspensdes de pos de 6xido. Um baixo
ponto isoelétrico como a do Si0, = 2, indica uma superficie icida, onde materiais basicos
(ex. aminas), deveriam aderir bem. Um alto ponto isoclétrico como o do MgO = 12,
indica uma superficie basica, onde materiais acidos (ex. carboxilicos) deveriam aderir

bem.

g ) Teoria da Fronteira Fraca

Esta teoria representa a visdo mecanica dos engenheiros para a adesdo. A ruptura
sempre acontece na ligagio mais fraca. A fraca adesio local pode ser devida a fathas com
vazios, bolhas, fendas ou microfissuras na regiio interfacial. As regiées fracas ocorrem

onde contatos moleculares ou ligagies quimicas nio existemn.

2.4 A MATRIZ POLIESTER

O poliéster € obtido a partir da reagdo de condensagdo de um polidlcool € um
poliacido. Dependendo do tipo de acido empregado, o policster obtido pode ser
termoplastico (poli¢sier salurado) ou krmorrigido (polidster nsaturado):

- Poliéster saturado: quando sdo utilizados diacidos saturados;

- Poliéster insaturados: quando sdo utilizados didcidos insaturados.
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A reagdo de condensagdc do policster a partir dos constituintes basicos é

apresentada abaixo:

HOOC—CH=CH—COOH + HO—CH.—CH,—OH —» H;O +

“O0C—CH—-CH-CO— O~ CH—CH—O0—0O0C—CH—=CH-CO— O —

2.4.1 Acidos Saturados

Os 4cidos saturados mais empregados na produgido do poliéster sdo os acidos
ortoltalico (na forma de amdndo) ¢ o seu 1s0mero, acido isoltalico. As primeiras resinas
comcrcialmente disponiveis foram as resinas ortofialicas. A presenga do anel benzénico
do acido ortoftalico reduzia problemas com a cnstalizagiio, a resina tornava-se¢ menos
quebradiga e mais compativel com o mondmero de estireno. A desvantagem desse acido,
consiste na posigdo dos grupos reativos na posigdo orto, que interferem na sintese de
poliésteres com cadeias macromoleculares longas.

O acido isollalico apresenla os grupos carboxila afastados, na posigdo mela,
conferindo menor interferéneia no crescimento da cadeia molccular durante a sintese do
poliéster, resultando em materiais com cadeias macromoleculares mais longas. As
diferentes posigdes dos grupos funcionais nos acidos isoftilico e ortoftalico sdo
responsaveis pelas diferengas entre os poliésteres iso e ortoftalicos. As resinas ortottalicas
sdo mais rigidas, possuem tempo de cura mais longo ¢ sio menos viscosas, enquanto as
resinas isoflalicas apreseniam maior resisiéncia quimica, resisiéncia a dgua ¢ solvenies,

resisténcia ao impacto ¢ melhores propncdades mecanicas.
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2.4.2 Acidos Insaturados

Os acidos insaturados mais empregados sdo os acidos maleico, usado na forma
de anidrido maleico, e o isdmero deste, o dcido fumdrico. O acido maleico ¢ usado na
forma de anidrido devido ao baixo ponto de fusio ¢ liberar pouca agua de condensagido

durante a sintese do poliéster, tornado a reagio mais rapida.

2.4.3 Glicois

Os glicots apresentam grandes influéncias nas propricdades mecinicas dos
poliésteres, podendo influenciar a flexibihdade, cristaimdade, sensibiidade & agua ¢ ao
calor, inércia quimica, dentre outras propriedades, em fungio do tipo de glicol
empregado.

O etileno glicol ¢ o mais simples dos glicdis. porém apresenta o incoventente de
gerar polimeros com tendéncia a cristalizagdo. Em virtude desse fato, o propileno glicol €
o mais empregado nas reagdes do poliéster. O neopentil glicol (NPG) esta sendo cada vez
mais empregado na sintese do poliéster devido ds excelentes propriedades confenidas a
resina. Devido a sua estrutura, o NPG confere ao poliéster pequena absorgdo de agua,

melhor resisténcia as intempéries e excelente manutengio do brilho,
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2.4.4 Mondmeros

Os mondémeros sdo usados como solvente da resina para copolimerizar os pontos
de insaturagdo presentes na cadeia do poliéster, formando uma ponte entre as cadeias
poliméricas.

O estireno ¢ o monomero mais empregado por razdes economicas ¢ técnicas. A
insaturagdo presentc no grupo vinilico do cstircno forma a ligagdo cntrc duas cadcias
adjacentes de poliéster. A presen¢a do anel benzénico no estireno torna esse mondémero
altamente compativel com resinas produzidas a partir do 4cido ortoftdlico, isoftalico ou
bifenol-A.

Diversos outros monomeros sdo usados como pontes, na cura do poli¢ster, onde
cada um deles [ornece novas propriedades a resina. Metl metacrilato, alla melil estireno,
dicloro estireno sdo cxcmplos de outros mondmceros empregados. As substincias mais

empregadas na obtengdo do poliéster sio mostradas abaixo:

(l:H— COOH - CH—co,
CH—CcooH ACIDO CH—C0” ANIDRIDO
MALEICO MALEICO
S e
¢d aniDRIDO cHy-0H ETILENOGLICOL
FTALICO

O ESTIRENO




2.4.5 Processo de Cura

A reagdo de cwra do policster ocorre através da interligagio dos pontos de
insaturagdo das cadeias moleculares. Para essa reagdo ocorrer € necessino que as
insaturagdes sejam abertas por algum mecanismo. A abertura pode ocorrer através da
aplicagio de radiagio de comprimento de onda adequado, pela elevagio da temperatura
ou com adigdo de um sistema de cura acelerador/ iniciador.

O processo de cura por meio de sistemas iniciador/acelerador, ocorre pela
liberagdo de radicais livres, resultantes da agdo do acclerador sobre o iniciador, que
atacam as insaturagdes. Os radicais livres abrem as duplas higagdes das macromoléculas e
dos mondmeros dando inicio a uma reagdio em cadela que produz a total reticulagio da

resina.

2.5 Processos de Fabricagéio de Compasitos

Os compdsitos possuem diversos processos de fabricagdo, possibilitando que se
obtenham produtos com propnedades mecanicas distintas ¢ scjam uvtilizados em diversos
campos de aplicagdes. Existem varios processos de moldagem, dentre esses serdo

apresentados os nais utilizados ( BATISTA,1990):

2.5.1 Iland Lay-up (Processo Manual)

O processo manual consiste em se aplicar camadas sucessivas de fibras, na

forma de tecidos ou manta em um molde, seguida por camadas de resina. A resina com o
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sistema de cura, ¢ aplicada sobre as fibras com o auxilio de um pincel que também possui
a finalidade de climinar as bolhas existentes. A cura ocorre na temperatura ambiente ou

pode-se adicionar calor para diminuir o tempo de cura.

2.5.2 Spray-up (Disposiciio a Pistola)

Nesse método as fibras e a resina s3o depositadas juntas no molde. As fibras sio
picotadas € junto com a resina sdo aplicadas ao molde utilizando-se uma pistola. A adigao
do agente de cura ¢ feita no momento da aplicagdo. Este método € usado na fabricagio de

pegas de formas complexas ou pegas muito grandes.

2.5.3 Filament Winding (Enrolamento)

Consiste na bobinagem de um fio continuo que recebe a resina, sendo em
seguida enrolado em um mandril. E muito utilizado na fabricagio de pegas cilindricas que
serdo submetidas & presses intermas. E um processo que economiza os materiais

empregados.

2.5.4 Moldagem a Viacuo

Aprimoramento dos processos manual ¢ a pistola, que utiliza o vacuo para se

ehminar bolhas ¢ excesso de resina. Apds a aplicagio normal das fibras ¢ resina no
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molde, coloca-se um filme flexivel sobre o moldado, antes da cura, de maneira que se
cubra totalmente o contorno de molde. O vacuo € aplicado entre o molde ¢ o filme, sendo

retiradas as bolhas e o excesso de resina.

2.5.5 Pressure-bag (Moldagem sob Pressio)

Consiste em uma variagido do processo de moldagem a vacuo, sendo que nesse
processo, apos a laminagdo normal, ¢ aplicada uma pressao na forma de ar comprimido
ou vapor sobre o filme flexivel que cobre o laminado. Neste caso obtém-se um produto

mais compacto € com superficies mais lisas.



3.0 REVISAO BIBLIOGRAFICA ESPECIFICA

O emprego das fibras naturais como sisal, juta, rami e cco, para reforco em
matrizes polunéricas ¢ uma area de estudo importante. Tem crescido muito o interesse em
trabalhos realizados visando solucionar as limitagdes de processamento, melhorar as
propricdadcs mecdnicas, minimizar o consumo de resina, mclhorar a resisténeia as
intempéries e outras deficiéncias que esses compositos apresentam.

Encontram-se na literatura varios trabalhos que tratam das potencialidades ¢
limitagdes no uso das fibras naturais; das caracteristicas individuais dos diferentes tipos de
fibra; das possibilidades de processamento; das propriedades mecinicas ¢ do custo desses
composiios; bem como do efeito de lratamentos superficiais nas fibras. Estes estudos
mostraram que, muitos dos problemas cncontrados na utilizagdo dc fibras naturais como
reforgo em matrizes poliméricas, sdo comuns ¢ independentes da procedéncia ¢ tipo de
fibra empregado.

As fibras naturais perderam muito espago na sua utilizagdo com o surgimento
das tibras sintéticas, ficando suas aplicagdes restritas ao vestuario ¢ aplicagdes menos
nobres. Varios trabalhos estio sendo realizados para incentivar o uso dos recursos
naturais, contribuindo dcssa forma com a queostdo ambicntal ¢ ccondmica, pois esscs
materiais nio causam danos ao meio ambiente ¢ ajudam os produtores dessas matérias-
primas, através da geragio de novas fontes de renda.

No presente estudo, a escolha da utilizagdo de juta como reforgo em matnz

poli¢ster, deve-se ao fato da juta, ser abundante nas regides Norte ¢ Nordeste € apresentar



caracteristicas mecdnicas ¢ de molhabilidade pela matriz poliéster superiores as do sisal,
que ¢ outra fibra relevante a4 economia regional Nordestina. A produgio atual da fibra de
Jjuta existe atendendo uma demanda de mercado que emprega as fibras na produgio de
sacos, barbantes, esteiras ¢ produtos afins. O emprego dessas fibras na produgdo de
compositos em nivel industrial, permitinia aos produtores expandir suas atividades
comerciais junto com o aumento da produgido, tendo implicagdes positivas para o bem-
estar social ¢ para a economia da regiio.

Uma grande limitagio no emprego das fibras naturais se refere i interface
matriz-fibra que, via de regra, ¢ bastante pobre. Considerando a grande influéncia da
interface nas propriedades mecinicas de compositos € que, nas fibras sintéticas é comum
a realizagdo de um tratamento superficial para melhorar a interface fibra/matriz, faz-se
necessano realizar estudos visando melhorar a interface matriz-fibras naturais para se
obter compdsitos de methor qualidade .

MORASS], 1994, estudou a origem e extragio vé;ias de fibras naturais a saber:
algoddo, sisal, rami, linho, abaca, carua ¢ cdco. No trabalho foram apresentadas algumas
propriedades mecdnicas das hibras. ¢ diversas aplicagdoes na inddstria automobilistica,
ressaltando-se os estudos realizados para amplhar suas aplicagdes.

Diversos estudos sobre compdsitos reforgados com fibras naturais evidenciam a
importancia da interagdo matriz-fibra, ¢ relatam varios tratamentos realizados nas fibras
para torna-las mais compativeis com as matrizes poliméricas, melhorar as propriedades
fisico-mecanicas e obter novas aplicagdes. Dentre estes estudos, alguns estdo relatados
abaixo. Supde-se que a utihzagdo das fibras modificadas venha a promover a adesio entre
fibrasmatnz ¢, desta forma, melhorar as propricdades mecanicas de compositos de matriz

polimérica/fibras naturats.
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SIKDAR et al., 1995, estudaram a copolimerizagdo por enxertia da acrilonitrila
sobre as fibras de juta, usando permanganato de potissio como iniciador na presenca de
ar. Analisaram-se diversos fatores na reagdo, como a concentragio do inictador,
concentragdo de mondmero ¢ tempo de reagdo, dentre outros fatores, para se determinar
as melhores condigdes de reagdc. Procuraram empregar um sistema de iniciagio que
alcangasse o maximo de enxertia, com baixo custo, apresentando formagdo minima de
homopolimeros ¢ cuja reagdo pudesse ocorrer na presenga de ar para tornar o processo
economicamente viavel,

GHOSH & GANGULY, 1994, estudaram a enxertia de acrilonitrila ¢m tibras
de juta, analisando as diferentes extensdes de enxertia com raios-X, as propriedades
ténseis € 0 comportamento térmico, dentre outras propriedades. A mortologia de
diferentes amostras de fibra foi estudada por microscopia eletronica de varredura (MEV).
Os resultados indicaram que a enxertia de poli(acrilonitrila) ocorreu tanto na superficie ¢
nas regides intercelulares quanto dentro dos limens das fibras multicelulares de juta.

SENGUPTA, 1992, estudou as propriedades dos tecidos de juta submetidas aos
tratamentos superficiais com poliacetato de vimila (PVAc) e poliacrilato (PVAR).
Concluiram que a mais alta rigidez nos tecidos pode ser derivada de um ligante de alta
tenacidade ¢ alio moédulo inicial, ¢ que a deterioragdo das propricdades mecanicas
ocorrida com altos teores de fibra cstava associada a delaminagdo para os casos de mator
peso das fibras,

IDRISS AII et al, 1994, estudaram as propriedades mecanicas ¢ tisicas de
filmes curados com radiagdo ultra-wioleta, produzidos a partir de formulagdes com
acrilato de uretano em combinagdo com monomeros, fotomiciador ¢ plastificantes. Seis

formulagdes foram preparadas com acrilato de urctano ¢ os aditivos, para cobinr os
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tecidos de juta ¢ cura-los com radiagdo UV. Os filmes preparados com essas formulagdes
foram caracterizados para se¢ determinar as formulagdes capazes de melhorar as
propriedades da juta. Concluiram que a resisténcia ténsil aumentou em torno de 80%, a
elongagdo mais de 300% ¢ a redugdo da absorgdo de agua em tormo de 60%.

SAMAL & BHUYAN, 1994, caracterizaram e determinaram | algumas
propriedades das fibras da folha do abacaxi (PALF) modificadas quimicamente. Os
meétodos de modificagdo quimica empregados foram: mercerizagio da PALF, preparagdo
da fibra oxidada e enxertia de acrilonitrila na PALF. A caracterizagio das fibras
modificadas, empregou a analise por infra-vermelho com transformada de Fourier (FTIR)
¢ medida da viscosidade. As propriedades foram determinadas com as analises da
absorgdo de umidade, absor¢do de corante ¢ termogravimetria (TGA) entre outras
analises.

AGUILAR-VEGA & CRUZ-RAMOS, 1995, estudaram as propriedades fisicas,
estabilidade térmica e interagdo de alguns reagentes com as fibras celulosicas de
henequém. As dimensdes fisicas, comprimento aparente e didmetro das fibras foram
determinados por microscopia eletronica. Concluiram que as propriedades do henequém
mostraram caracteristicas gerais que estdo de acordo com as encontradas ¢m outras
fibras celuldsicas.

FREDDI et al., 1995, trataram tecidos de seda doméstica ( Bombyx mori ) ¢
selvagem ( tussoh, Antheraca pemyi ) com solugdes diluidas de NaOH. As mudangas
estruturais foram observadas com difragdo de raios-X , Calorimetria Diferencial de
Varredura (DSC), Analise Dinamico-Mecanica (DMA) e Analise Termo-Mecanica
(TMA). Concluiram que as mudangas fisicas ¢ capacidade de tingimento dependem das

diferentes estruturas fisico-quimicas e reatividade dos dois tipos de seda ao mesmo
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tratamento alcalino. A seda B. mori mostrou menor tenacidade acompanhada por
sensiveis mudangas no comportamento viscoelastico, enquanto a tingibilidade nic mudou
significantemente. A seda tussah exibiu mudangas nas propriedades mccinicas e
comportamento térmico. A absorgdo de agua no equilibrio da seda tussah aumentou
linearmente com o tratamento alcalino, enquanto o comportamento da seda B. mori ndo
foi alterada.

ROGOVINA et al, 1995, estudaram a produgdo dc alguns derivados de
celulose, como carboximetil celulose e acetato de celulose, sob a agdo conjunta de alta
pressdo e deformagio sob cisalhamento na temperatura ambiente. Foram realizadas as
seguintes reagdes: (1) hdrolise da celulose em presenga de H,SO4, (2) a interagdo da
celulose com acido monocloroacético, resultando na carboximetil celulose e (3) a
interagio da celulose com acido acético, resultando na formagio de acetato de celulose.
Este estudo foi importante para se deternunar as reagdes, que possuem grande interesse
pratico, porque sob estas condigdes ha uma redugio dos reagentes utilizados ¢ pode-se
promover as reagdes na auséncia de solventes,

O emprego das matrizes termoplasticas para serem reforgadas com fibras
naturais ¢ bastante pesquisado, ¢ geralmente as preocupagdes neste caso refciem-se as
condigbes de processamento, resisténcia as intempéries, interface matriz-fibra, dispersio
das fibras na matriz ¢ propricdades finais do compésito.

O reforgo do polietileno linear de alta densidade (LI.DPIL), polipropilena (PP) ¢
poliestireno (PS) com fibras ¢ polpas vegetats diferentes foram conduridos por
pesquisadores com o objetivo de avaliar o efeito de tratamentos superticiais. RAJ et al.,
1989-a, estudaram o reforgo do poliehieno hincar de baixa densidade (I.LLDPE) com

diversas polpas vegetais. Fizeram tratamentos superficiais nas polpas utilizando agente



silano e polifmetileno (polifenil isocianato)] para melhorar a interagdo com a matriz
polimérica. Compararam os resultados obtidos com as propriedades ténseis e de impacto
dos compositos com mica € fibra de vidro. Observaram uma melhora na resisténcia a
tragdo e modulo dos compésitos carregados com polpas tratadas com silano, ¢ a tensiio
no escoamento cresceu quando se empregou o 1socianato.

RAJ et al., 1989-b, estudaram o polipropileno (PP) reforgado com polpa quimi-
termo-mecanica (CTMP) ¢ pod de madeira. Fizeram tratamentos quimicos para melhorar a
adesdo entre o polimero e a fibra, empregando os seguintes produtos: a) poli{metileno(
poitfenil isocianato)], b) agente silano € c¢) epolene. Concluiram que o polipropileno
utiizando a fibra de madeira tratada mostrou clevagio na resisténcia ténsil. O modulo
elastico do composite foi pouco afetado pelo tratamento da fibra,

MALDAS et al., 1989, estudaram fibras vegetais do Aspen, na formu de polpa
quimi-termo-mecinica (CTMP) ¢ Tembec 6816 como reforgo de poliestircno (PS),
observando a resisténcia a tragdo, elongagdo na ruptura ¢ modulo. A mflucncia de
diferentes agentes de acoplamento como polilmetileno{polifenil isocianato)| ¢ agente
silano, ¢ enxertia de poliestireno sobre as propriedades mecanicas toram anabsados. Os
resultados mostraram que o tratamento com isocianato foi o mais eficiente, enquanto os
compdsitos com fibras tratadas com agentes silano apresentaram as piores propriedades
mecinicas. A utilizagio da CTMP com um nivel de 56,2% de enxertia, mostrou que os
resultados sdo comparaveis as propriedades daquelas contendo fibras tratadas com 3% de
isocianato.

O polictileno por tratar-s¢ de um polimero de extrema importancia comercial €
muito usado como matriz para reforgo com fibras naturais. RAJ et al, 1990, cstudaram

os compositos de polietileno linear de baixa densidade (ILLDPL) reforgado com fibras



vegetais, fibra de vidro ¢ mica, avaliando-se as propriedades desses compésitos quando
submetidos aos efeitos do envelhecimento. Os corpos de prova foram submetidos a
diferentes condigdes de teste: exposicio a 105 °C por 7 dias ¢ imersio em 4gua fervente
por 4 horas. Concluiram que os compositos de LLLDPE retor¢ados com tibra de vidro ¢
fibras naturais, mostraram melhor retengdo da resisténcia ténsil e modulo apos o
envelhecimento térmico a 105 °C por 7 dias. O tratamento com agua fervente provocou
uma queda nas propriedades ténscis dos compositos com mica ¢ fibra natural. A
estabilidade dimensional dos compésitos com fibras naturais foi inferior 4 dos compdsitos
contendo mica ¢ fibra de vidro. Essa caracteristica ¢ devida ao fato das fibras celulosicas
absorverem agua, provocando um inchamento ¢ diminuindo a estabilidade dimensional,
BATAILLE et al., 1990, estudaram as propricdades dos compositos de
polietileno linear de baixa densidade (LLDPE) e polietileno de alta densidade (HDPE)
reforgados com polpa celuldsica. Empregaram peroxido de benzoila (BPO), peroxido de
dicumila (DCP) e agente silano A-174 para melhorar a adesdo entre a matriz ¢ a carga.
Quando os componentes do compdsito foram misturados a 160 °C, o uso do BPO
produziu um aumento na resisténcia no escoamento de 70% nos compositos
LLDPE/celulose € de 15% nos compositos HDPE/celulose. Na substituigio do BPO pelo
DCP, a resisténcia no escoamento atingiu um platdé em mais baixa conceniragdo. Os
compositos LLDPE/celulose pré-tratada com silano apresentaram um pequeno aumento
na resisténcia no escoamento, em relagdo aos compdsitos que empregaram peroxidos.
JOSEPH et al., 1993, estudaram as propriedades ténseis do polietileno de baixa
densidade (LDPE), refor¢ado com fibras de sisal. Consideraram os cleitos do método de
processamento, da concentragdo, comprimento ¢ orentagio das fibras sobre as

propriedades do compdsito. As fibras foram misturadas ao polictileno empregando-se os
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métodos de mistura no estado fundido ¢ de mistura em solugio. Os compositos feitos a
partir da mistura em solugio, apresentaram os melhores resultados para as propriedades
ténseits, o que foi atribuido & manutengdo das caracteristicas originais das fibras com este
metodo de mustura ao passo que, durante o processamento (mistura no estado fundido) as
fibras sdo danificadas. As melhores propriedades tén_scis foram alcangadas com o
comprimento de fibra entre 6 ¢ 9 mm, ¢ os compdsitos alinhados unidirecionalmente
mostraram elevados valores no médulo e tensdo ao longo do cixo das fibras.

GEORGE et al, 1995, estudaram os compdsitos de polietileno de baixa
densidade (LLDPE.) reforgado com fibras curtas da foltha do abacaxi (PALF), onde
empregaram-se¢ o8 métodos de mistura no estado fundido e mistura em solugiio na
produgdo dos compositos. Foram considerados os efeitos das condigdes de
processamento, concentragdo de fibra ¢ comprimento das fibras sobre as propnedades
mecdnicas do compdsito. Os autores concluiram que as propredades ténscis dos
compositos produzidos pela mistura no estado fundido foram menores do que as
propriedades dos compasitos produzidos pela mistura em solugio, o que foi ainbuido aos
maiores danos na fibra ¢ quebras durante a mistura do tundido. As propriedades globais
mostraram que o comprimento dtimo das fibras foi de 6mm, e que os compositos com
fibras orientadas longitudinalmente mostraram methores propriedades, confirmando os
dados obtidos por JOSEPH et al., 1993, para o sistema LDPE/sisal.

O polipropileno também ¢ outro polimero de relevante importancia comercial
que tem sido investigado como matriz em compdsitos reforgados por fibras naturais.
BATAILLE et al., 1989, estudaram o eteito do pré-tratamento superticial de fibras
celuldsicas, o tempo € a temperatura de processamento sobre as propriedades mecanicas

do sistema polipropileno/celulose. Para melhorar a interagdo entre o polipropileno ¢ a
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fibra celuldsica, empregaram-se agente silano ¢ polipropileno modificado com anidrido
maleico. Concluiram que existe pouca adesdo em altos niveis de clongagin entre a
celulose ndo tratada e o polipropileno. A oxidagido do polipropileno melhorou a adesio
entre as fases, ¢ a presenca do antioxidante diminuiu a adesdo. A forte adesdo com a tibra
tratada com silano promoveu a delaminagido das fibras celulosicas. A presenga de
polipropileno medificado com anidrido maleico melhorou a adesdo ¢ promoveu a
dispersdo das fibras celulosicas na matnz.

SAIN et al.,, 1994, estudaram as propniedades dos compoésitos de polipropileno
(PP) reforgados com polpa quimi-termo-mecanica (CTMP), tazendo pré-maodilicagdes na
polpa e no PP com m-fenileno bismaleimida (BMI). Conchiiram que a polpa C'ITMP e o
PP podem ser misturados acima da temperatura de fusdo do PP ¢ que desse modo obtem-
se composi¢des com propriedades Gteis. Quando as composi¢des foram tratadas com
borato de sodio, dcido borico, ou resina fenolica, as possibilidades de queima das
composi¢des durante o processamento foram diminuidas. A pré-modifica¢dio do PP ¢ da
CTMP com BMI melhorou a resiséncia dos compdsitos sem afetar as outras
propriedades. Essa melhora na resisténcia dos compdsitos pode ser explicada em fungao
das possiveis reagdes de enxcrtia enfre 0 PP ¢ a BMI como também entre a CTMP € o
BMI.

SANADI et al., 1994, fizcram um estudo comparativo entre os compositos de
polipropileno carregado com 50% de kenaf ¢ os compdsitos empregando talco,
carbonato de célcio, fibra de vidro ¢ mica. Concluiram que o madulo ténsil do compésito
com kenaf toi superior aos dos compdsitos com carbonato de calcio ¢ talco ¢ cquivalentes
aos de mica e fibra de vidro. Os modulos ténsil ¢ de flexdo foram mais baixos do que o

poliproptieno carregado com fibra de vidro, porém superiores aos dos outros compositos.
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A resisténcia ao impacto do compésito com kenaf foi inferior ds dos compositos com
fibra de vidro, ¢ semelhantes a dos demais compositos. O composito com kenaf
apresentou elevada absorgdo de agua.

KARMARKER et al., 1995, estudaram o eteito da absor¢do dv agua na
interface, e nas propriedades mecanicas ¢ fisicas do polipropileno reforgado com fibras
celuldsicas, como a fibra de juta ¢ fibras lignoceluldsicas obtidas de jornais velhos
reciclados. Os autores mostraram que a adesio entre as fases € fraca e que fendas entre as
fibras lignoceluldsicas e o polipropileno, causadas pela contragfo térmica diferencial dos
componentes do sistema, podem ser preenchidas pelo aumento dimensional das fibras
quando elas sio inchadas por dgua. O preenchimento dessas aberturas provoca elevado
cisalhamento entre a fibra € o polimero, aumentando as propriedades mecanicas dos
compdsitos. Por outro lado, uma grande absor¢do de agua pelos compdsitos PP/iibras
lignocelulosicas causa um inchamento exagerado das fibras, levando a deterioragdo destas
propriedades. O PP modificadoc com anidrido maleico, usado como agente de
acoplamento, promoveu melhor ligagdo entre as fibras e o polipropileno, reduzindo a
absorgdo de dgua ¢ o inchamento das fibras.

KARMARKER et al, 1991, estudaram a utilizagdo de juta como reiorge em
termoplasticos, onde foram empregados filmes de polictileno de alta ¢ baixa Jensidade,
polipropileno ¢ de um copolimero de polictileno. Observaram que as fibras de juta podem
ser usadas como refor¢o em termoplasticos com baixo ponto de fusio come o LDPE,
HDPE, copolimero de polictileno ¢ PP. As propriedades mecanicas obtidas mostram que
as tibras de juta podem ser usadas como uma alternativa para substituir as fibras sintéticas
em algumas aplicagdes. A principal desvantagem da juta ¢ sua alta capacidade de

absor¢do de agua.



33

HEDENBERG et al,, 1995, estudaram as propricdades mccdnicas de uma
mistura de polietileno de baixa densidade (1.DPE) e poliestireno de alto impacto (HIPS)
na proporgio de 70% de LLDPE para 30% de HIPS. Nesta mistura adicionou-se¢ polpa
quimi-termo-mecdnica (CTMP) como carga ¢ um copolimero em bloco cstireno-
etileno/butileno-estireno  enxertado com amdnde maleico (MAH-SEBS), usado como
agente compatibilizanie. Os testes de fragdo mostraram que infrodugdo da CTMP
aumentou a rigidez dos compositos LDPEHIPS. O agente compatibilizante MAH-SEBS,
produziu uma boa interagio entre a CTMP ¢ o LDPE. As propriedades mecanicas do
composito LDPE/HIPS/CTMP foram boas com o uso do MAH-SEBS em fungdo da
melhor adesdo entre as fibras ¢ a matriz polimérica, e também devido a melhor dispersio
alcangada.

Estudos reologicos tém sido conduzidos com o intuito de avaliar principalmente
as condigdes de processamento dos compositos quando reforgados com fibras naturais.
MAITI et al., 1989, estudaram as propriedades reologicas do fundidos dos compositos de
polipropileno carregado com pdé de madeira em diversas concentragdes. Usaram um
redmetro capilar tipo pistio para obter os dados da taxa de cisalhamento em lungio da
tensio de cisalhamento, os parametros de elasticidade do fundido ¢m  varas
concentragdes de carga e em diversas temperaturas. Concluiram que a natureza do
fundido foi pscudoplistica, com 0 expoente da Lei da Poténcia variando de 0,3 2 0.5,

BASU et al., 1992, estudaram as propredades reoldgicas do fundido de
compositos de polipropileno isotatico carregado com juta ¢ fibra de vidro, nas proporgdes
de 5 € 20% de fibra. Observaram o comportamento pscudoplastico do fundido de ambos
os compositos, sendo os compositos com fibra de vidro mais pseudoplasticos do que os

de juta. Em algumas temperaturas, a viscosidade do fundido aumentou com o conteado
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de fibra e decresceu com o aumento da taxa de cisalhamento, tornando-se quase iguais
em altas taxas de cisathamento. Esta similaridade nos valores da wviscosidade em altas
taxas de cisalhamento, para termoplasticos carregados e ndo-carregados, ¢ um importante
fator na aplicagdo desses materiais no processo de injego.

O numero de trabalhos gue tratam das propricdades de compositos com matrizes
borrachosas reforgados por fibras naturais é bem menor do que os encontrados para

matrizes termoplasticas ou termorrigidas. Mesmo assim, alguns trabalhos nesta linha sdo

encontrados na literatura, ARUMUGAM et al., 1989, estudaram o uso de fibrus de cbco :

como reforgo em diferentes formulagdes de borracha. Foram usadas fibras tratadas e nio-
tratadas, cujo tratamento consistiu na imersdo das fibras em uma solugiio aquosa a 10%
de NaOH, aquecida por 3-4 horas entre 100-150 °C. Os resultados mostraram que o
tratamento  alcalino das fibras, provocou melhora nas propriedades fisicas destes
compositos € que as fibras atuaram como reforgo em teores superiores a 10 phr (Vv). O
agente de acoplamento resorcinol-formaldeido, proporcionou boa adesdo e a resisténcia
a0 envelhectmento dos compositos foi excelente para um contetdo de carga de 30 phr
com agentes de acoplamento.

GEETHAMMA et al.,, 1995, estudaram a utiizagdo da fibra de coco como

reforgo em borracha natural, observando-se o efeito do comprimento de fibra, orientagio

¢ tratamento alcalino. As fibras foram picadas cm diversos tamanhos, sendo utilizadas

sem tratamento e tratadas com uma solugio de hidrioxido de sodio a 5%, pelos periodos
de tempo de 4, 24, 48 ¢ 72 horas. Concluiram que as propriedades mecanicas dos
compositos com as fibras na diregido longitudinal foram superiores aquelas da diregdo
transversal, com o comprimento otimo da fibra em torno de 10 mm. O tratamento com

hidroxido de sédio melhorou a adesdo entre as fibras ¢ a matiiz, aprescintando as



35

melhores propriedades mecanicas com as fibras tratadas por 48 horas. Os tratamentos
L uan

longos promoveram a retirada de lignina e hemicelulose da superficie das fibras,

fragilizando-as.

As matrizes termorrigidas sdo de extrema importincia no estudos dos
compositos. Sdo utilizadas em aplicagdes estruturais quando refor¢adas com fibras
sintéticas ¢ foram as primeiras matrizes a serem reforgadas com fibras naturais visando a
substituigdo das fibras sintéticas. Os resultados obtidos sdo promissores.

O poliéster ¢ uma das matrizes termorrigidas mais consumidas indusirialmente,
sendo por isso objeto de diversos trabalhos com fibras naturais. CHAWILA et al., 1978,
fizeram um estudo comparativo das propriecdades mecanicas entre 0s compositos
policster-sisal ¢ os compositos empregando fibra de widro, carbono ¢ keviar-29 como
reforgo. Os autores concluiram que o modulo de elasticidade ¢ a tensdo na ruptura
aumentaram com o acréscimo da fragdo volumétrica das fibras. O sisal mostrou-se
promissor como reforgo de resinas em fungdo do baixo prego e propriedades especificas,
mas devido a uma interface fraca, as propriedades mecanicas apresentaram limitagdes.

PRASAD et al., 1983, estudaram o efeito de um tratamento alcalino nas fibras
em compositos poliéster/fibra de coco. O tratamento superficial foi rcalizado a
temperatura ambiente por imersdo das fibras em uma solugdo de NaOH 4 5% por
periodos de 24, 48, 72 ¢ 96 horas. Os tratamentos resultaram em modificagdes na
superficie das fibras, aumentando a molhabilidade, faciitando o processamento e
prevenindo a flotagio e segregagio das fibras. Os tratamentos por 72 ¢ 96 horas
resultaram em 10% ¢ 15% de aumento na resisténcia ténsil, 40% de aumento no modulo
¢ 90% de aumento na resisténcia de ligagdo da matriz. Os testes de flexdo ¢ impacto

resultaram em valores 40% mais altos com as fibras tratadas. Esse bom desempenho dos



compositos com fibras tratadas foi atribuido 3 diversos fatores: o tratamento alcalino
provocou uma diminuigdo no didmeiro das fibras, aumentando sua area especifica e,
consequentemente, produzindo maior interagdo matriz-fibra; a retirada de particulas
globulares da superficie das fibras tornaram-nas mais rugosas. facilitando o agarramento
mecanico e, finalmente, a retirada de ceras facilitou o molhamento das fibras pela matriz.

CLARK & ANSELL, 1986, produziram por hand lay-up, laminados hibrdos
com juta ¢ fibra de vidro empregandoe o poliéster como matriz. Fizeram laminados em
diversas formas de construgio e avaliaram suas propriedades mecanicas, resisténcia as
intempéries ¢ custo final do produto. Concluiram que os laminados hibridos possuem boa
resisténcia ao impacto e a resisténcia a fratura maxima toi alcangada com a juta entre
duas camadas de fibra de wdro.

SRIDHAR et al., 1984, estudaram as propriedades ténscis, flexdo e impacto de
compositos poliéster/juta uni ¢ bidirecionais, compésitos hibridos poliéster/juta/fibra de
vidro e o tratamento superficial das fibras através do recobrimento com lignina. Os
resultados indicaram que o tratamento superticial com lignina diminuiu o consumo de
resina € ndo afetou as propriedades ténseis e de flexdo. Os reforgos uni ¢ bidirecionais
aumentaram a resisténcia ténsil das resinas 3 ¢ 1,5 vezes, respectivamente, cnquanto o
médulo de Young ndo foi suficientemente alto para aplicagdes estruturais. Os compdsitos
hibridos apresentaram boas propriedades mecinicas € o custo em torno de um tergo dos
compositos de fibra de vidro.

SEMSARZADEH & AMIRI, 1989, estudaram o sistema poligster/tecido de juta
¢ os efeitos do pré-tratamento da juta com tetrahidrofurano. poli(acetato de vinila) e acido
acrilico nas propriedades de tragdo ¢ impacto, absorgio de agua e reagdcs quimicas

ocorridas nestes sistemas. Os compdsitos com juta tratada com tetraludrofurano
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apresentaram queda na resisténcia ao impacto ¢ alta absorgdo de dgua; a aplicagio do
PV Ac indicou uma melhora limitada nas propriedades mecinicas ¢ na absorgio de agua,
enquanto elevadas propriedades mecanicas ¢ baixa absorgdo de agua foram obtidas para
0s compositos de fibras tratadas com acido acrilico..

SATYANARAYANA et al., 1986, estudaram a utilizagdo de fibras de coco,
banana ¢ algodio na produgido de compositos com malnz poliésier, obscrvando as
propricdadcs mccdnicas ¢ resisténcia ao intemperismo. A partir dos dados obtidos os
autores forneceram diversos exemplos de bens de consumo que foram produzidos com
essas fibras. Conchiram que, embora possuam comparivel rigidez especitica, esses
compdsitos apresentam propriedades inferiores as dos compdsitos de fibra de vidro, o que
foi atribuido a fraca adesdo entre as fibras ¢ a matriz. A sua exposigdo as intemperies por
periodos de 6 meses tndicou que esses compdsilos podem ser usados na fabricagiio de
pegas de exigencia ténsil limitada.

RABELLO et al, 1991, estudaram compdsitos poliéster-sisal. fazendo
tratamentos superficiais nas fibras com poliestireno, perdxido de benzoila, poli(alcool
vinilico) ¢ agente silano. Observaram um discreto aumento nas propriedades mecanicas
com os tratamentos ¢ determinaram que esta melhora foi limitada pela adesdo na interface
matriz-{ibra. Foram produzidas mantas com fibras de vidro ¢ sisal picoladas ¢ prensadas
juntas, usadas na fabricagdo dos compositos hibridos policster-sisal-fibra de vidro, nos
quais as propriedades mecinicas sofreram mclhoras significativas, o que foi atribuido a
boa adesio entre a matriz e a fibra de vidro.

MENDES, 1992, estudou as propriedades ténseis € a resisténcia ao inpacto de
compositos poliéster-sisal, comparando-os com as de poligster/fibras de vidro. Conclun

que as [ibras de sisal dispostas alealotamente nesse composito, diminuiram a resisténcia a
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tragdo ¢ aumentaram a resisténcia ao impacto, que a interface fibra-matriz apresentou
baixa adesdo, € sugeriu que estudos fossem realizados para minimizar esta deficiéncia.

ARRUDA, 1994, estudou as propriedades mecinicas de compdsitos poliéster-
juta. na forma de tecidos e fios continuos, e do efecilo de tratamentos supertficials nas
fibras com hipoclorito de sodio ¢ agente de acoplamento silano. Concluiu que leves
aumentos nas propriedades mecanicas dos compdsitos foram obtidos para as fibras
tratadas por 3 horas com hipoclorito de sédio enquanto que tratamentos mais longos (20
horas), causaram empobrecimento destas propriedades. O mddulo de elasticidade ¢ a
resisténcla mecanica, aumentaram com o acréscimo da fragdo volumétrica das fibras
brutas.

Outras matrizes termorrigidas como as resinas epoxi ¢ fenolica apresentam
estudos bastante interessantes envolvendo a utilizagdo das fibras naturais com. reforgo.
MCLAUGHLIN, 1980, estudou o aumento da densidade de compensados pela elevagio
da pressdo final aplicada durante sua produgdo. Foi estudado o reforgo da resina fenol-
fomaldeido com fragdes volumétricas de 80% e 90% de fibra de bagago de cana,
Concluiram que a resisténcia a tragdo ¢ o modulo de Young aumentavam
exponencialmente com o aumento da densidade, deduzindo a partir dessas observagoes
uma relagio geral relacionando a resisténeta ténsil em fungdo do modulo de Young,

SHAH & LAKKAD, 1981, pesquisaram as propricdades mecinicas de
compositos & base de poliéster ¢ epoxi reforgados unidirecionalmente com fibras de juta
¢ vidro, e compositos hibndos de juta/fibra de vidro. Os resultados mostraram que as
ﬁbras de juta podem ser usadas como reforgo em aplicagdes onde a resisténcia ¢ modulo

requeridos dos compositos ndo sejam muito elevados. A fibra de juta consome muita
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resina, ¢ estc problema foi parcialmente resolvido com a produgio de compositos
hibridos.

PAL, 1984, estudou as possibilidades de se empregar a juta como reforgo na
produgdo de compdsitos de baixo custo, empregando resinas poliéster, ¢poxi ¢ fendlica
como matrizes. Concluiu que as fibras de juta podem substituir as fibras de vidro em
aplicagdes onde as propriedades mecanicas e resisténcia as intempéries nido sio muito

exigidas, sendo necessarios estudos no sentido de melhorar a adesdo fibra- matniz.



4.0 MATERIAIS E METODOS

Os materiais ¢ métodos empregados neste trabalho, serfo descritos neste
capitulo. Inicialmente sera feita uma breve introdugdo sobre as fibras ¢ a matriz utilizadas
€, posteriormente, os tratamentos superficiais ¢ os métodos empregados na caracterizagio

dos composiles investigados serdo detalthados.

4.1 MATERIAIS

4.1.1 Fibras Naturais

As fibras naturais sdo aquelas encontradas na natureza ¢ utilizadas in natura ou
apds processamento.

As fibras naturais se classificam em:
a ) Fibras dc origem mincral - ¢x: asbestos
b ) Fibras de origem animal - ex: seda, 13
¢ ) Fibras de origem vegetal - ex: sisal, rami

As fibras de origem vegetal, sdo bastante estudadas em razio da grande
diversidade da nossa flora ¢ por serem uma fonte de recursos naturais renovavers

(MORASSL 1994)
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As fibras vegetais sdo classificadas em:
a ) Fibras de semente - ex: algodio
b ) Fibras de caule - ex: juta, rami, linho, kenaf
¢ ) Fibras de folhas - ex: abaca, bananeira, sisal, henequém. piagava
d ) Fibras de fruto - ex: coco
e ) Fibras de raiz - ex: zacatdo
Neste trabalho, as fibras de juta foram utilizadas como reforgo numa matriz

poli¢ster.

4.1.1.1 Fibra de Juta

As fibras de juta sdo extraidas de dois tipos basicos de plantas. A “Corchorus
Capsularis” cultivadas em areas de mundagao ¢ o “Corchorus Olitorius” de cultivo em
zonag altas. A juta € a segunda fibra natural mais consumida no mundo, enquanto as de
algoddo ocupam o primeiro lugar. As principais aplicagdes da juta sdo: na produgio de
sacos, barbanites, esleiras ¢ produtos afins ( MORASSI, 1994).

As fibras naturais como linho, ramu ¢ a juta sdo considcradas fibras cclulosicas
duras por causa do alto mddulo ténsil e baixa elongagio na ruptura (KARMAKER &
HINRICHSEN, 1991; IDRISS ALl et al., 1994}, A juta é a mais rdgida de todas as fibras
(PAL, 1984) apresentando o madulo especifico de 43 GNm™ ¢ a resisténcia especifica
de 340 MNm® (CLARK & ANSELL, 1986), sendo juta é composta por 60% de
celulose, 23% de hermicelulose, 14%0 de lignina ¢ 3% de oulras substancias, como céra ¢
protcina (PAL, 1984; KARMAKER & HINRICHSEN, 1991). A Tabcla 01, aprcscnta

algumas outras propriedades da juta (ARRUDA,1994),
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Tabela 01 - Propriedades das fibras de juta

‘Diametro das Fibras Aproximadamente 25 microns
Densidade 1,5 g/em’
Comportamento com acidos ¢ lixivias Até 35% do peso seco. Em clima normal

absorve 12,5 a 14%

Cor Cinza para marrom-avermelhado

Superficie das fibras Lisa

A juta empregada foi o tecido com classificagdo 2J, fornecido pela Yolanda S.A.
Trata-se de um tecido empregado em sacaria, obtido pela urdidura ¢ trama de fios de
1,5mm de espessura em média, malha relativamente estreita ¢ peso tedrico 340g/m’.

A convengido adotada neste trabalho foi a seguinte:

a ) Fibra Bruta: fibra empregada na forma que foi recebida da indistria;
b) Fibra Lavada: fibra que foi submetida a duas pré-lavagens distintas, a) com uma
solugdo de NaOH e b) com detergente;
c) Fibra Tratada: fibra bruta ou lavada que recebeu a aplicagdo dos tratamentos
superficiais.
Em todos os casos, as fibras brutas ¢ as lavadas foram sujeitas a tratamentos
superficiais, incorporadas a matriz poliéster, as propriedades mecanicas dos compdsitos

determinadas ¢ os dados obtidos comparados.
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4.1.2 Poliéster

Os policstcres sdo resinas quc possucm  grupos <ster como  clementos
fundamentais em suas cadeias moleculares. Resultam da reagdo de condensagdo de um
didlcool com um diacido, e dependendo do tipo do acido empregado, o poliéster pode ser
saturado (termoplastico) cu insaturado (termofixo), (BLLASS, 1988).

Os poliesteres saturados teém moleculas longas e lineares, ¢ nio sfio sujeitos a
reagoes de reticulagdo, podendo ser encontrados em formas de fibras ¢ de filmes. As
fibras aprescntam extraordinaria resisténeia mecdnica ¢ ao amassamento, cnquanto guc
os filmes sdo uma das peliculas mais resistentes que se¢ conhece ( BLASS, 1988).
Também se encontram nessa classificagdo as resinas alquidicas, que sfo usadas para
revestimento ¢ compostos de moldagem. As resinas sdo obtidas a partir do acido
ortofialico, podendo apresentar-se como termoplasticos ou lermofixos. Estes poliesteres
encontram grande aplicagio nas indistinias de tintas € vermees,

Os policsteres insaturados obtidos a partir dc acidos insaturados ( acicdo malcico
¢ fumarico ), sdo distribuidos como resinas liquidas ( pré-polimeros ) que em reagdes
posteriores polimerizam ¢ geralmente levam a polimeros termofixos.

Os poliésteres insaturados obtidos a partir de dlcoots insaturados ( alcool alilico ),
sdo termofixos ndo cristalinos ¢ transparentes, resistente a abrasdo, apresentando pouca
contragdo apos a cura.

Foi utilizado como matiz a rcsina policster ortoftalica fornccida pela 'rodutos
Quimicos Elekeiroz $.A., sob o cédigo UC 3620. E uma resina de aplicaghes gerais,

reticulada por estireno com um sistema catalizador a base de peroxido ¢ octoato de



cobalto como acelerador. As propricdades desta resina poliéster, antes da cura, sio as

seguintes vistas na tabela abaixo:

Tabela 02 - Propriedades da resina UC 3620

Aparéncia ( visual ) Liquido ambar fosco
Viscosidade Brookfield, 20°C, cps 300 - 400

Peso Especifico, 20°C, gfcm3 | 1,10 i
Indicc de Acidez, mg KOH/g | 25+ S

Indice de Tixotropia 1,20

Tempo de Gel, segundos (*) 900 a 1200

* Tempo de gel a 25°C, com 1% de perdxido de MEK.

4.1.3 Urctano e Isocianato

Os poliurctanos resultam da reagdo de um dusocianato com um composto
rico em hidroxilas. Os diisocianatos usados na preparagdo dos poliurctanos sido
geralmente do  tipo aromatico, sendo o mais comum deles os isdmeros 2,4 ¢ 2,6~
diisocianato de tolileno (TDI). O 4,4 - diisocianato de difenilmetano (MD1) também ¢
usado em menor escala (MILES, 1975; MANO, 1985).

O grupo funcional isocianato € extremamente reativo, podendo reagir com: a)
agua (MILES, 1975; BRYDSON, 1982) gerando amina ¢ dioxido de caibono; b)
compostos hidroxilados gerando uretanos; ¢) amina levando d formagio de uréia

substituida; ou d) acido formando amidas.
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No presente trabalho, utilizaram-se um poliol ¢ um pré-polimero com grupos
funcionais isocianato fornecidos pela Produtos Quimicos do Nordeste S.A. -
PROQUINOR.

O poliol, de nome comercial GARACIN, € baseado em oleo de ricino e possui
trés grupos hidroxilas, que reagem com di ou poli-isocianatos para formar ligagdes
cruzadas nos sistemas de poliuretano. Os polidis derivados de dleo de ricino, com viérias
funcionalidades, sio indicados para o uso em reagdes de uretano. Estes poliois diferem
quimicamente dos polidis poliésteres. Eles possuem menos grupos ésteres ¢ nio tém
ligagdes éter , encontradas no poliéster, sendo mais estaveis a hidrolise do que os outros
polidis.

O pré-polimero com grupos isocianato ¢ o poliol empregados, possuem as

seguintes caracteristicas:

- Poliol: éster do acido ricinoleico

fndice de hidroxila - 230/235
Insaturagdo - 75/85

Acidez - 1,0/1,5
Umidade - 0,05 %
Viscosidade (25) - 75 CPS

- Isocianato: 6leo de mamona pré-polimerizado € com grupos terminais TDI (80/20)
Viscosidade (2S) - 3000 CPS

% de NCO livre -15%



Na reagiio para obtengdo do poliurctano seguiu-se as instrugées do fabricante ¢

efetuou-se uma mistura de 1,1 partes de isocianato ¢ 1,0 parte de poliol.

4.1.4 Anidrido Maleico

O anidrido maleico € uma substancia gerada pela reagéio de desidratagio do
acido maleico. O anidrido utilizado foi fornecido pela Produtos Quimicos Elekeiroz S A,

¢ suas propriedades fisicas sdo:

= Peso molecular : 98,06 g/mol
- Forma : cristalino

- Densidade 1,5 g/'em’

- Ponto de Fusio : 57 - 60°C

- Ponto de Ebuligio 202

- Solubilidade em 100 partes de H,O : 16,3

A estrutura do amidrido malcico ¢ a seguintc: [ ( CHCO ), ] O

i
/

CH—-— CO
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4.1.5 Estireno

Emprcgou-se o mondmero de cstircno fornecido pela Estireno do Nordeste S.A.
- EDN, que foi utilizado como recebido. A estrutura do mondémero esta representada

abaixo: CH, = CHCH;

CH, = CH

4.1.6 Poli(acetato de vinila)

O poli(acetato de vinila) empregado foi a cola TENAZ, que tem esse polimero

como constituinte basico. Sua estrutura: H,C = CHOA,

CH,=—CH

O— C— CH,
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4.2 METODOS

4.2.1 Preparacdo e Tratamentos Superficiais dos Tecidos de Juta

Os tecidos de juta foram cortados nas dimensdes do molde de borracha (18x15
¢m), secos ¢ pesados antes de receberem os tratamentos superficiais. Para se efetuar a
lavagem das fibras, cortou-se a icla de juta com o tamanho de 22x22 ¢m, sendo que apos
o término da lavagem ¢ posterior sccagem, cstas tinham suas cxticmidades aparadas até

adquirir as dimensdes do molde.

4.2.1.1 Tratamento das Fibras com Isocianato e Uretano

A metodologia empregada para a aplicagio do isocianato e poliurciano foi a
mesma. As fibras bnutas ¢ lavadas, apds o corte, secagem ¢ pesagem recebiam a aplicagio
dessas duas substincias.

Q isocianato ¢ o poliurctano foram dissolvidos em monomero de ¢stireno para
dimunuir a viscosidade e facilitar sua aphcagdo nas fibras. Essa solugdo era preparada em
um becker ¢ aphcada manualmentc com um pincel de 1/27, que absorvia pcgucnas
quantidades dessa solugio, permitindo um molhamento uniforme sobre toda a superficie
do tecido de juta. A quantidade de solugao aplicada em cada tela era entdo determinada.

O poliurctano e o isocianalo foram empregados nas proporgdes de 5. 10, 20 ¢
35% em volume sobre o peso das fibras. Essas quantidades foram determinadas

experimentalmente, de [orma a se utilizar quantidades minimas de Isocianalo ¢ uretano, ¢



49

também com o objetivo de s¢ trabalhar com um volume de solugio que niio encharcasse
os tecidos de juta. A expressdo abaixo foi utilizada para se determinar os volumes de
tsocianato e poliuretano, ¢ também o volume do solvente empregados no preparo das

solugdes:

V=KxP,

onde:

V = volume do isocianato, uretano ¢ solvente;

P = peso das fibras;

K = constante, cujos valores correspondem as proporgoes do isocianato, uretano ¢ do
solvenle, tomados em relagdo ao peso de cada lecido de jula a ser tratado.

A Tabela 03, mostra os valores de K para os diversos teorcs de fratamento ¢ a

relagdo entre os agentes de acoplamento e o sobvente.

Tabela 03 - Valores da constante K

Teor do K Proporgio
Agente de Acoplamento Agente de Solvente | Agente de Acoplamento/
(%) Acoplamento Solvente
35 0,35 0,35 111
20 0,20 0,20 1:1
10 0,10 0,20 1:2
5 0,05 0,30 1:3
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Quando se empregou 5 ¢ 10% de isocianato ¢ uretano, foi necessirio aumentar a
guantidade de solvente para se conseguir um volume de solugio sufictente para molthar
completamente o tecido de juta.

Apos a aplicagdo do agente de acoplamento, os tecidos de juta eram colocados
em uma estufa, & 70"C, para secagem, por duas horas ¢ posteriormente pesados. Os
tecidos s6 foram levados para a produgio dos laminados 48 horas apos o tratamento,

garantindo-se dessa forma uma perfeita secagem das tibras.

4.2.1.2 Tratamento com Anidrido Maleico

No uso do anidrido malcico, as fibras brutas ¢ lavadas, apds o corte, sccagem ¢
pesagem recebiam a aplicagio de uma solugdo de anidrido maleico, Para cada tecido de
juta foi empregada uma solugio a 2%, na qual 0,5g de anidrido maleico era dissolvido em
25 ml de agua destilada aquecida 2 60°C, para facilitar a dissolugio. A solugio foi
aplicada as fibras com um pincel.

Anles de colocar os lecidos na estufa, foi necessario retirar o excesso de solugdo
aplicada. Os tccidos foram sccos cm cstufa a 70°C por 1 hora, pesados ¢ os laminados

foram produzidos 48 horas apds a secagem das fibras tratadas.

4.2.1.3 Tratamento com Peli(acetato de vinila) - PVAc

Andlogo aos dois processos anteriores, ds fibras brutas ¢ lavadas for aplicada

uma solugdo aquosa de PVAc. As quantidades foram de 10 ¢ 20% sobre o peso das
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fibras. Para cada tecido de juta empregou-se 25 ¢ 15 ml de dgua destilada para os teores
de 20 € 10% de PV Ac, respectivamente.

A solugio de PV Ac foi aplicada aos tecidos de juta com o auxilio de um pincel,
sendo estas entdo levadas para secar em estufa, a 70°C por 1 hora. Apds 48 horas do

término do tratamento, as fibras estavam prontas para a produgio dos laminados.

4.2.1.4 Pré-lavagem com Hidroxido de Sodio - (NaOH )

As fibras foram colocadas em solugdo de hidroxido de sodio a2 5%,
permanccendo em repouso por periodos de 24, 48, 72 ¢ 96 horas na lemperatura
ambicntc. "ara cada tecido de 22x22 om foi empregado 250 ml de solugdo.

Terminado os periocdos de imersdo na solugdo de NaOH, as fibras foram lavadas
em agua corrente ¢ depois em uma solugdo de acido cloridrico, para eliminar o hidroxado
de sodic que possa ter ficado retido nas fibras. Em seguida, as fibras foram secas em
estufa, a 70°C por I hora, ¢ passado um periodo de 48 horas, foram levadas para a

produgio dos laminados ou recebiam a aplicagdo dos tralamenios superficias.

4.2.1.5 Pré-lavagem com Detergente Neutro

Os tecidos de juta cortados foram lavados em uma solugdo de 2,5 litros de dgua

com 100 ml dc dctergente (minerva liquido), por periodos de 15 ¢ 60 minutos, a
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Encerrada a pré-lavagem, as fibras foram lavadas em dgua corrente para
eliminar o detergente. Em seguida as fibras eram secas em estufa a 70°C per 1 hora,
sendo cortadas ¢ pesadas, ¢ 48 horas depois estavam prontas para a laminagio ou
recebimento dos tratamentos superficiais. O resumo dos tratamentos superficiais e pré-

lavagem € mostrado nas Tabelas 04 ¢ 05.

Tabela 04 - Tratamentos superficiais: teores dos tratamentos e solventes

empregados
Tipo de Tratamento Teor de Tratamento Tipo de sotvente
Isocianato 5, 10, 20, 35% Estireno
Uretano S, 10, 20, 35% Estireno
PVAc 10, 20% Agua Destilada
Anidrido Maleico 2% Agua Destilada

Tabcia 05 - Substincias empregadas na pré-lavagem

Tipo de Tipo de Temperatura Niumnero de Tecidos
Pré-lavagem Solugdo Pré-lavados

NaOH 250ml de H720/12,5g de NaOH Ambiente 1 Tecido
Detergente 2,51de 1130/100ml de detergente 70°C 12 Tecidos

4.2.2 Matrizes Mistas

Em e¢studo preliminar, foram produzidos laminados empregando dois tipos de

matrizes mistas: a) poliéster/isocianato ¢ b) poliéster/uretano. Nestes casos, o uretano ow
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isocianato eram adicionados ao sistema poliéster/estireno (20%) até se obter uma mistura
homogénea. Apos esta etapa o sistema catalizador de cura era adicionado ¢ a mistura
utilizada na confecgdo dos laminados. Em todos os casos, o volume de isocianato e
uretano correspondia a 10% sobre o peso da resina. Somente fibras brutas foram

utilizadas na confecgio destes laminados.

4.2.3 Preparacdao dos Laminados

Os laminados foram produzidos a partir de um molde de borracha de 18x15x0,3
cm, colocado entre duas placas de vidro.

O procedimento consistiu em passar silicone nas placas dc vidro para sc formar
um filme em toda a superficie, cobrindo-as em seguida com papel celofane que atuava
como desmoldante.

O poliéster foi diluido com estireno (20% em peso) para diminuir a viscosidade,
facilitar o molhamento das fibras e evitar a formagdo de bolhas no laminado. Terminada
a diluigdo, for acrescentado 0,3% de acelerador (ocloato de coballo) ¢ 1% de iniciador
(butanox) sobre o pcso da resina, para s¢ promover a cura.

Tomou-se uma das placas de vidro preparada e sobre esta colocou-s¢ 0 molde
de borracha. Empregando-se a técnica de processamento hand lay-up, o laminado foi
produzido € o molde foi coberto com uma segunda placa de vidro. Colocou-s¢ um peso
sobre a placa de vidro para expulsar o excesso de resina ¢ manter o laminado com uma
espessura homogénea. O peso era mantido por 24 horas sobre o laminado, periodo apos

o qual cra cfctuada a desmoldagem. Foram produzidos laminados com 1 ¢ 2 camadas de
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tecido de juta. Corpos de prova s6 cram usinados 48 horas apds a desmoldagem dos

laminados.

4.2.4 Preparaciio dos Corpos de Prova

Os corpos de prova na forma de gravata foram marcados nos laminados ¢
cortados com 0 uso de uma serra. Apods o corte, 0s corpos de prova eram esmenilhados €
o acabamento dado com lixas n® 100 e n®180. Deste modo. corpos de prova para ensaios
de tragdo ¢ flexdo segundo as normas ASTM D-638 ¢ D-790, respectivamente, toram

obtidos.

4.2.5 Ensaios Mecanicos

Os testes de tragio ¢ flexdo foram realizados em uma maquina universal de
ensaios TESTOMETRIC MICRO 350, segundo as normas ASTM D-638 ¢ ASTM D-
790 para os ensaios de tragao e flexdo, respectivamente. Foram empregados 6 corpos de
prova para cada laminado produzdo.

Os corpos de prova empregados 11os ensaios de tragao apresentavam as seguintes
dimensdes: 155x20x3 mm, com comprimento util de 11 mm. O teste foi realizado a uma
velocidade de 0,5 mm/min.

Para os ensaios de flexdo foram utilizados corpos de prova com 85x1(0x3mm,

com a distincia entre os suportes de 64 mm, ¢ a velocidade de ensaio de 1.7 mm/mun.
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5.0 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 INTRODUCAO

Uma vez que foram varios os fipos e teores de tratamentos superficiais
empregados, para facilitar a leitura, compreensio do texto ¢ andlise dos resultados, os

dados serdo apresentados e discutidos, na seguinte ordem:

a) teor de juta e de tratamentos supetficiais no reforgo - um estudo preliminar;
b) tipo ¢ teor de tratamentos superficiais no tecido de juta,

¢) pré-lavagem da juta;

d) tratamentos superficiais no tecido de juta pre-lavado,

¢) moditicagdo da matriz policster.

Em cada um dos estudos acima, foram determinadas a tensdo de ruptura, o
modulo de Young, a deformagio na ruptura ¢ 0 modulo em flexdo dos compdsitos. Os
valores médios e desvios-padrio dessas propriedades estio rep'ortados nas Tabelas 01 a
09 (Ancxo 01). Visando facilitar a comparagiio dos resultados, no decorrer do texto os

dades serdo apresentados na torma gratica.
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5.2 EFEITO DO TEOR DE JUTA E DE TRATAMENTOS SUPERFICIAIS - UM

ESTUDO PRELIMINAR

Inicialmente, fez-se um estudo preliminar onde as propriedades mecinicas da
matriz poliéster ¢ de compositos poliéster/juta com 1 ¢ 2 camadas de tecido foram
determinadas. Investigou-se tambem o efeito de tratamentos superficiais no tecido, a um
teor fixo, nestas mesmas propricdades. Os resultados estdo apresentados na Tabela 01
(Anexo 01) ¢ ilustrados nas Figuras 6A a 6D. Em todos os casos, o ponto micial no exo
das abscissas representa a propriedade mecanica do poliéster puro (i.e., sem a adigdo de
fibras), tomado como referéncia para se analisar as alteragdes produzidas pela introdugio
dos tecidos e dos tralamentos superficiais nesta matniz.

Fica evidenciado que a introdugio do tecido de juta na matriz pohester provoca
decréscimo na resisiéncia & tragdo (Figura 6A) € na deformagdo na ruptura (Figura 6C) ¢
aumento nos modulos elasticos em tragio (Figura 6B) ¢ em flexdo (Figura 6D). O mesmo
tipo de comportamento foi reportado por (ARRUDA, 1994) que atribuiu o de;r;c-imo
na resisténcia dos compésitos tanto a ma adesio fibra/matniz, quanto ao fato do reforgo
estar na torma de tecido tramado onde a presenga de fibras tranversais a aplicagdo do
esforgo agem como concentradoras de tensdes, fragilizando o matenal. Os resultados
também indicam que as propriedades mecanicas tendem a aumentar com o teor de juta, o
que era esperado visto que a resisténcia ¢ o madule das fibras sdo superiores aos da
matniz (D'ALMEIDA, 1987). Os aumentos nos modulos eldsticos com a introdugdo das
fibras era esperado, pois estas posuem um elevado mddulo e enrijecem & matriz,

diminuindo o movimento livre as cadeias poliméricas.
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A Figura 6A, mostra que, a um mesmo teor de fibra, houve aumento na
resisténcia & tragdo dos compositos com os tratamentos superficiais utilizados, o que
indica que estes foram eficientes em promover a adesdo no sistema em estudo. Figura 6A,
evidencia que, dentre os tratamentos superticiais empregados, a ordem de eficiéncia fot:
isocianato > uretano ~ PVA¢ > anidrido maleico. sendo (juc este ulimo praticamente ndo
alterou o comportamento do composito em relagdo ao produzido com fibras brutas,

A Tigura 6B, mostra que 0 modulo de Young (mddulo clistico em tragdo) dos
compositos aumenta com o teor de fibra ¢ com os tratamentos superficiais, sendo este
aumento bem mais pronunciado para os compositos com 2 camadas de fibras. Fica
evidenciado que os tratamentos mais cficientes para esta propricdade foram os com
1socianato ¢ uretano. Estes resultados sdo coerentes com os obtidos para o efeito dos
tratamentos superficiais na resisi€ncia 3 iragdo que apresentaram ordem de eficiéncia de
tratamento superficial semelhante.

A Figura 6C, ilustra os cfeitos do teor de fibra ¢ dos tratamentos superficiais na
deformagdo na ruptura dos compdsitos mvestigados. Os resultados indicam  que,
conforme esperado houve diminuigdo desta propriedade com o teor de fibra ¢ tratamento
superficial empregado, sendo a uUnica excegdo os dados para os compositos de fibras
tratadas com o PV Ac que apresentam deformagdes na ruptura superiores as dos com
fibras brutas. Estes resultados podem ser explicados pelo aumento da rigidez da matriz,
provocado pela inclusiio das fibras ¢ pela eficicia dos tratamentos superficials que, em
promovendo melhor adesdo, causam maior nigidez do sistema ¢ por conseguinte menor
alongamento na ruptura. O aumento desta propriedade para os compdsitos de fibras
tratadas com PVAc pode ser explicado pelo baixo peso molecular deste aditivo,

conferindo um leve aumento na deformagdo final do composito. A redugdo no
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alongamento na ruptura dos compositos investigados mostra que os tratamentos mais
eficazes para esta propriedade foram os com anidrido maleico, isocianato e uretano.

A Figura 6D, ilustra o efeito da adigdo de fibras ¢ de tratamentos superficiats no
reforgo no médulo de flexdio dos compésitos investigados. Nota-se que. conforme
esperado, o modulo aumentou com o teor de fibra e com os tratamentos superficiais
adotados. O Gnico resultado andémalo foi o obtido para o tratamento com PV Ac e com 1
camada de fibra, onde 0 modulo aumentou muito em relagdo aos outros tratamentos e
diminuiu acentuadamente para os compositos com 2 camadas de fibra. As razdes para
este comportamento ndo sdo claras e necessitam uma investigagdo posterior mais
detalhada. Apesar deste resultado. nota-se que os tratamentos mais eficientes foram
aqueles com uretano ¢ isocianato, o que esta de acordo com os resultados obtidos para as

outras propriedades mecanicas.

5.3 TTPO E TEOR DOS TRATAMENTOS SUPERFICIATS NO TECTDO DE

JUTA

Considerando os resultados obtidos no estudo preliminar anteriormente descrito,
onde f1icou evidenciado que os tratamentos superficiais utihizados promoveram melhona
nas propricdades mecanicas dos compositos policster/juta, decidiu-sc investigar o cfeito
do tipo ¢ teor destes tratamentos naquelas propriedades. Empregaram-se quatro
substincias em diversos teores, a saber: isocianato, uretano, PV Ac e anidndo maleico. O
grau de adesdo entre as fases, em fungdo do tipo e teor de tratamento empreeado fot

monitorado por analisc microscopica das superticies de fratura de¢ corpos de prova
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sujeitos a ensaios de tragio. A seguir, serdo apresentados os resultados obtidos para cada

tipo e teor de tratamento investigado.
5.3.1 Isocianato

O isocianato f[oi wtilizado nos teores de 5, 10, 20 ¢ 35 % sobre o peso das fibras,
A Tabcela 02 (Ancxo 01) mostra as propricdades mecanicas dos compositos produzidos
em funglio do teor de fibra e de tratamento superficial com isocianato. Os resultados
obtidos estdo itustrados nas Figuras 7A a 7D. Em todos estes graficos, os pontos imciais
{teor de tratamento 0%) referem-se aos dados dos compdsitos com fibra bruta sem
tratamento.

Os resultados indicam, como previsto, que a resisiéncia A Iragdo ¢ os modulos
clasticos em tragdo ¢ cm flexdo aumcntam com o tcor de fibra, cnquanio que o
alongamento na ruptura diminui ¢ que, em geral, a concentragdo otima de 1socianato na
fibra foi de 10%,

A Figura TA, mostra que, para compdsitos com 1 camada de fibra. melhores
resultados de resisténcia a tragdo foram alcangados para teores de isocianato vanando de
5 a 10% sobre o peso das fibras e que, para compositos com duas camadas, teores de até
20 % podcm ser utilizados, s¢ bem que cstes resultados sdo praticamente equivalentes aos
obtidos para 10% de isocianato. Os resultados indicam que n3o € interessante aumentar o
teor de tratamento superficial das fibras com isocianato para 35 %, haja visto que neste
caso, ndo s hd um encarecimento do produto quanto uma queda significatrva na
resisténcia a tragdo do composito que atinge valores equivalentes aos obtidos com as

Bbras brutas.
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A Figura 7B, mostra que o moédulo de Young, também aumentou com o teor de
fibra e com o tratamento utilizado, sendo os valores Otimos alcangados a leores de
isocianato da ordem de 10% em relagdo ao peso das fibras. Fstes resultados corroboram
os obtidos para a resisténcia a tragdo dos compositos em fungio do teor de wratamento
utilizado. O tratamento com isocianato provocou 0 maior aumento, nesta propriedade,
com o teor de 10% de isocianato.

A TFigura 7C, mostra que o alongamento na ruptura tende a dinunuir com o teor
de fibra e que esta propriedade ¢ minima em teores de 1socianato de 10%. Pode-se
observar que houve oscilagio nesta propricdade, porém estamos mmpossibilitados de
explicar adequadamente estas oscilagdes, haja visto que: a) as variagdes no alongamento
na ruptura em fungdo do teor de fibra e de tralamento supertficial empregado toram
pequenas, b) que a reprodutibilidade desta propriedade ¢ lumitada ¢ lortemente
dependente das condigdes de moldagem ¢ defeitos de fabricagio ¢ ¢) constlerando o
método de fabricagdo (hand lay-up) e de teste adotados (sem extensdmetro).

A Figura 7D, ilustra o efeito do teor de fibra ¢ de tratamento supetficial com
isocianato no modulo em tlexdo dos compositos investigados. Estes resultados
corroboram os anteriores e mostram gue ha um aumento nesta propniedade com o teor de
fibra e que valores Otimos foram obtidos a teores de 10% de isocianato sobre o peso das
fibras.

Esperava-se que o tratamento com isocianato promovesse uma melhor adesdo
fibra/matriz, haja visto que estudos em outros sistemas (RAJ et al.,, 1989-b; RAJT et al,,
1989-a; MALDAS, 1989) apontavam para a capacidade de formagdo dc hgagdes
quimicas entre 0s grupos isocianato ¢ as hidroxilas da celulose € da hgnina presentes na

juta. Aparentemente isto ocorreu e os resultados evidenciam que methores propriedades
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mecdnicas sdo obtidas com teores de 10% de isocianato sobre o peso da juta. Em
elevados teores de isocianato, houve decréscimo nas propriedades, e a razio para isso
pode ser atribuida a dificuldades na promogdo de uma interface forte, tendo como
consequéncia o escorregamento das fibras na matriz e, portanto, decréscimo na
resisténcia mecanica do composito. E sabido que com o aumento do teor de agente
compatibilizante, a adesdo entre os componentes de um composito € promovida, porém
quantidades excessivas de agentes de acoplamento provocam o efeito contrario,
promovendo o escorregamento entre as fases (THEOCARIS, 1984; RABELI.O, 1989),

diminuindo, portanto, as propriedades mecanicas do composito.

5.3.1.1 Analise Fractografica

Buscando avaliar as caracteristicas de adesdo em fungdo do teor ¢ tipo de
tratamento superficial, fizeram-se micrografias da superficie de fratura de corpos de
prova sujeitos a ensaios de tragdo. De um modo geral, a analise fractografica mostrou
que, para o fratamento com isocianato houve pouca ou nenhuma peneiragio do
isocianato nas mechas de fibras, que o tratamento ndo foi uniforme, prejudicando a
adesao.

Em todas as micrografias apresentadas, a superficie de fratura mostrou uma fibra
paralela ao plano de fratura (fibra transversal a diregdo de aplicagio da carga no ensaio de
tragdo), que estava agindo como um ponto de concentragdo de tensdo, fragilizando o
material. O comprimento da fibra sacada, de um modo geral foi diminuindo com o
decréscimo do teor de isocianato empregado no tratamento superficial, o que indica

melhor adesio fibra/matriz, ja que quanto menor o comprimento da fibra sacada, melhor
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a adcsao. Estes resultados cstido cocrentes com os obtidos para as propniedades mecanicas
onde os melhores resultados foram alcangados a baixos teores (10%) de tratamento
superficial.

A Figura 8A, mostra o aspecto geral da fratu.ra com uma fibra paralela ocupando
toda a extensio do plano de fratura, o que ¢ caracterisico de baixa adesdo.
Aparentemente, o tratamento ficou apenas superficialmente nas fibras, ndo penetrando
entre as mechas. £ mostrado na Figura 8B que onde houve tratamento, ocorreu

deformagdo das fibras. A morfologia dessa amostra parece indicar um fratamento nio

uniforme.

"A B

Figuras 8A e B - Micrografias dos compositos com fibras tratadas com 35% de

isocianato.

Na Figura 9A, observa-se a fibra paralela, tratada com 20 % de isocianato,

ocupando toda a superficic de fratwa ¢ no feixe longitudinal (feixe na dircgdo de
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aplicagdo da carga durante o ensaio de tragio), nio houve penetragio da matriz. A Figura
9B, mostra a interface aberta € o comprimento da fibra sacada ¢ menor do  que na

amastra anterior.

KODAK VP 6041

A B
Figuras 9A e B - Micrografias dos compasitos com f{ibras tratadas com 20% de

isocianato

Observa-se na Figura 10A, a extensao de uma fibra paralela. tratada com 10 %
de socianato, em toda a superficie de fratura do compdsito, que atua como um ponto de
concentragdo de tensdo. A Figura 10B, mostra o aspecto do comprimentio da tibra sacada
bem pequeno, onde as fibras longitudinais rompem proximas a2 um mesmo plano,
indicando uma melhora na adesdo em relagio a amostra sem tratamento superticial.

A morfologia dessa amostra, Figura 11A, apresenta o comprimento da fibra
sacada nio muito longo e o rompimentc em bloco, ou seja, as fibras permanecem

adenidas entre s1 ¢ com pouca adesdio com a matriz. Embora o aspecto geral seja de
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interfaces abertas, Figura 11B, observa-se também nessa figura a existéncia de

deformagdo nas fibras, indicando uma melhor adesio.

FUJI NEOPAN-SS ’_:UJI HEUFRN-55

Figuras 10A e B - Micrografias dos compositos com fibras tratadas com 10% de

isocianato.
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Figuras 11A e B - Micrografias dos compositos com fibras tratadas com 5% de

isocianato.
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5.3.2 Uretano

Neste caso, as fibras foram recobertas por uretano. Ao isocianato anteriormente
utihzado, foi adicionado um poliol na proporgio de 1:1,1 segundo as indicagdes do
fabncante, ¢ este sistema aplicado as fibras em teores de 5, 10, 20 ¢ 35% em peso. A
Tabela 03 (Anexo 01) reporta as propriedades mecanicas dos compositos produzdos a
partir das fibras tratadas supcrficialmentc com urctano.

Os resultados alcangados sdo semelhantes aos obtidos com fibras tratadas com
isocianato. Ficou evidenciado um aumento nas propriedades ténseis com o teor de tibra ¢
de tratamento superficial, sendo as melhores propriedades obtidas a teores de 10% de
uretano,

A Figura 12A, mostra que a resisténcia a tragdo dos compositos com fibras
tratadas com teorcs dc S ¢ 10 % dc urctano, sofrcram aumentos para os compositos com
1 camada de fibra. Tal como obtido para o tratamente com soctanato. fica evidenciado
que ¢ inviavel realizar iratamentos a teores mais elevados de uretano, haja visto que as
propriedades do compdsito decrescem para os niveis de resisténcia obtidos com as fibras
bruias.

A Figura 12B, mostra que 0 modulo de Young dos compdsitos inveshgados
aumentou, como previsto, com o teor de fibra ¢ que atingiu 0s mclhores valores para csta
propriedade a teores de tratamento superficial da ordem de 10% em peso, onde obteve-se
um aumento satisfatorio. E digno de nota, o fato do modulo dos compasitos com teor de
uretano de 5 % ter ficado equivalente ao obtido com a fibra bruta, o que contrasta com a

elevagdo na resistencia a tragdo obtida para estes compdsitos. Novamente fica
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evidenciado a imviabilidade técnica ¢ economica de se realizar estes tratamentos a teores
mais elevados.

A Figura 12C, mostra que, como esperado, a deformagio na ruptura diminui
com o teor de fibra e que a maior rigidez nos compdsitos foi obtida para o tratamento
superficial com uretano a 10%. O mesmo comportamento descrito anieriormente para o
tratamento com isocianato, indicando um aumento inicial no alongamenio na ruptura para
teores de 1socianato de 5% foi observado neste caso. Nio podemos no momenito, devido
a reprodutibilidade dos testes bem como as condigdes experimentais adotadas. oferecer
explicagdes convincentes para este tipo de comportamento. No entanto. caso 0
alongamento tenha efetivamente aumentado nesta concentragio. isto pode cxplicar o
modulo relativamente baixo obtido para aquele compostto.

A Figura 12D, ilustra o comportamento do médulo elastico em flexio destes
compositos € mostra que, de maneira andloga ao descrito para o moédulo em tragdo, hd
aumento nesta propriedade com o teor de fibra e de tratamento ¢ que os melhores

resultados foram obtidos a 10% de uretano.

5.3.2.1 Analise Fractografica

Visando avaliar o grau de adesio entre as fases em fungdo do teor de
tratamento, foram realizados micrografias dos compositos tratados com uretano.

Neste caso os resultados foram de certo modo surpreendentes pois parecem
indicar que ha melhor adesfio para o ftratamento superficial das fibras com 35% de
uretano, 0 que vai de encontro aos resultados obtidos no que se refere ao comportamento

mecanico destes compositos. Especula-se que, uma vez que a formulagdo de uretano
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empregada gera um material de caracteristica clastomérica, a diminuiglo da resisténcia
mecdnica a teores mais elevados de tratamento superficial seja devido 4 esta caracteristica
¢ ndo a dificuldades de adesio.

Os resultados do teor de 35 % sio observados na Figura 13A. que apresenta um
bergo de fibras paralelas (fibra transversal a diregdo de aplicagio da carga no ensaio de
tragdo), que nio ¢ continuo em toda a superficie de fratura, com parte da fibra sob a
mainz. Foi verificado uma boa interface, ¢ a Figura 13B, mostra uma fibra paralela ao

plano de fratura, com a matnz aderida e parcela de tibras arrancadas.

PAK VP 6041

A B
Figuras 13A e B - Micrografias dos compositos que empregaram fibras tratadas

com 35% de uretano.

Observou-se na Figura 14, referente ao teor de 20 %, que o plano de fratura
apresentou fibras paralelas em toda a sua extensdo ¢ longos comprimentos de fibra

longitudinal sacada da matriz, o que caracieriza interface fraca.
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Figura 14 - Micrografia dos compdésitos que empregaram fibras tratadas com 20%

de uretano.
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Figuras 15A e B - Micrografias dos compésitos que empregaram fibras tratadas

com 10% de uretano,
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O bergo das fibras tratadas com 10 %6 de urctano € mostrado na Figura 15A,
enquanto a Figura 15B mostra que as fibvas romperam-se em um {nico bloco,
apresentando um comprimento de fibra sacada maior. O bloco de fibra pareccu mostrar
que essas se apresentavam bem aderidas entre si e com fraca adesdo com a matriz.

A Figura 16A, para o teor de 5 %, mostra o rompimento da fibra em bloco, com
comprimento da fibra sacada pequeno e a interface entre a mecha de fibras ¢ a matriz
aberta. Na  Figura 16B, esta mosirada a fibra com pouca deformagdo na superficie.
Comparando a analise da superficie de fratura dessa amostra com o teor de 35 %, esta

ultima mostrou meluor aderéncia.

A B

Figuras 16A ¢ B - Micrografias dos compésitos que empregaram fibras tratadas

com 5% de uretano,
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5.3.3 PYAc

Uma vez que os resultados preliminares indicaram ser o PV Ac relativamente
eficiente em promover melhora nas propriedades mecanicas do sistema poliéster/juta,
porém ndo tanto quanto os tratamentos superficials com tsocianato ou uretano. decidiu-se
avaliar o efeito deste agente unicamente em teores de 10 ¢ 20 % sobre o peso das fibras.

A Tabela 04 (Anexo 01), apresenta os resultados desse tratamento. Os pontos
iniciais da Tabela 04 ¢ das Figuras 17A & 17D, reterem-se aos dados dos compositos
produzidos com fibras brutas sem fratamento.

A Figura 17A, mostra que a resisténcia a tragdo dos compdsitos tende a
aumentar com o teor de fibra ¢ de PVAc. 0 que indica que 0 PVAc ¢ checaz em
promover a interagdo entre a fibra de juta e a matriz poliester. Ocorreram aumentos na
resisténcia ténsid dos compdsitos com 1 e 2 camadas de fibra tratada com 20% de PV Ac.
Neste caso, o tratamento superficial parece levar todos os compaositos investigados a um
valor Gnico para a resisténcia a tragiio, independente do teor de fibra. As razdes para este
comportamento anomalo ndo sio claras. Especula-se que tendo o PVAc baixo peso
molecular, mesmo que em matores quantidades tenda a promover a adesiio entre as fases
do compasito, no compuio geral 1sto seja anulado pelo baxo valor de sua propriedade
mecanica. Outro dado interessante € que a teores de tratamento superficial de 10%,
aparentemente, ha uma inversio no comportamento observado para esta propricdade pois
a resisténcia a tragdo do compaosito diminuiun com o teor de fibra, contrariandoe todos os
outros resultados obtidos até 0 momento.

O modulo de Young, Figura 17B, também mostra alguns resultados andmalos.

A partir dos dados obudos para a resisténcia a tragdo, esperava-se que o modulo
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aumeniasse, ainda que ligeiramente, com o teor de fibra ¢ com o tratamento. Em geral,
isso foi observado, porém para os compésitos com 2 camadas de fibra tratada com 10%
de PV Ac houve um ligeiro decréscimo nesta propriedade. Neste sistema em particular, o
aurento nesta propriedade para compositos com 1 ¢ 2 camadas de tibra. evidenciou que
este ratamento ndo provocou a melhora prevista ni module dos compositos.

A Figura 17C, mostra que, ao conirario dos demais tratamentos superficiais,
houve um aumento na deformagio na ruptura com a o teor de watamento superficial,
resultado este surpreendente. Esperava-se que, caso o tratamento superficial fosse eficaz
em promover a adeslo entre as fases - € este parece ser o caso, haja visto que hia aumento
na resisténeia a tragdo na ruptura € no modulo elastico com o tratamento superficial -
houvesse uma diminuigdo no alongamento na ruptura destes compositos. C aumento
nesta propriedade talvez possa ser relacionado ao peso molecular do PV Ac utlizado, se
bem que estudos mas aprofundados ¢ estatisticos devamn ser feitos antes que s¢ possa
explicar de manetra convincente este comportamento andmnalo.

Os resultados indicam que, apesar de alguns comportamentas inespoerados, o
tratamento com PV Ac nos dois teores investigados melhoraram a intertace tibra'matniz. A
melhona na mterface ¢ atnbuida 4 possibihdade de formagdo de hgagdes quimicas entre
os grupos hidroxila presentes na juta € os grupoes acetato do PV Ac, (SEMSARZADEH &

AMIRI, 1985).

5.3.3.1 Andlise Fractografica

As micrografias dos compédsitos que utilizaram fibras tratadas com PVAc
mostraram que esse tratamento proporcionou boa adesdo entre a matriz e¢-a fibra, Porém,

o comportamento geral observado indicou falta de penetragdo entre as tibras,
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Na Figura 18, para o tratamento com 20% de¢ PV Ac, é observado uma fibra
paralela ao plano de fratura, aparentemente mostrando que a trinca propaga-se entre as
fibras que compdem a mecha. A Figura 18B, apresenta fibras longitudinais rompidas
proximo ao plano de fratura. constatando-se um pequeno comprimento de saca-fibra,

caracteristico de interface forte,

A B

Figuras 18A e B - Micrografias dos compositos que empregaram fibras tratadas

com 20% de PVAc.

As micrografias dos corpos de prova com os teores de tratamento de 10% ndo
apresentaram muitas diferengas em relagdo aos com 20%. A Figura 19A, mostra uma
fibra sacada, na qual observa-se uma regido tratada ¢ outra nio tratada, ¢ na Figura 19B ¢

visto a superficie da tibra com deformagio, indicando a existéncia de adesio.
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Figuras 19A e B - Micrografias dos compositos que cmpregaram fibras tratadas

com [0% de PVAc,

5.3.4 Anidrido Maleico

Uma unica concentragao de anidndo maleico for utihzada e os resultados estdo
repoifados  na Tabela 05 (Anexo 01}, e apieséntados nas' Figurds 20A a 20C. Os
resultados indicam que nio houve mclhora na resisténcia a tragio, Figura 20A, ocorrendo
uma diminuigdo para os compdsitos com 2 camadas de reforgo, enquanto para os com |
camada de fibra, o resultado permaneceu praticamente constante.

O modulo elastico, Figura 20B, aumeniou para 1 ¢ 2 camadas de fibra, enquanto
a deformagdo na ruptura, Figura 20C, sofren decréscimo para os compositos em estudo.

Os resultados obtidos mostram que o emprego do amidndo maleico em concentragdo de
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% em relagio ao peso de fibra ndo provocou melhora significativa no conjunto de
propriedades mecédnicas avaliadas e, portanto, nio € o tratamento mais recomendado para

promover a adesdo entre os componentes do composito em estuda.

5.3.4.1 Analise Fractogrifica

As micrografias mostraram que o tratamenio com anidrido maleico ndo foi
homogénco, porém nos locais onde houve a incorpopragio dessa substincia pelas fibras,
ocorreu adesdo.

Na Figura 21A, observam-se regides com longos comprimentos de fibras
sacadas e fibras paralelas ao plano de fratura dominando a superficie, enquanto na Figura
21B, notam-se¢ regides com menores comprimentos de fibras sacadas ¢ fibras unidas ¢

recobertas, possivelmente devido a um tratamento eficiente. Na Figura 21C, observam-se

fibras apresentando rompimento durante o ensaio de lragdo.
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Figuras 21 A, B e C - Micrografias dos compdsitos que empregaram fibras tratadas

coin 2% de anidrido maleico.

5.4 PRE-LAVAGEM DOS TECIDOS DE JUTA

3.4.1 Introdugio

Segundo resultados reportados por (PRASAD ¢t al., 1983: GEETHAMMA et
al., 1995), a pré-lavagem da fibra de coco por imersdo em solugdo de hidroxido de sodio
em tempos variados € eficaz em promover modificagdes nas fibras em fungio da sua
constituigdo lignoceluldsica. Segundo os autores, a pré-lavagem das fibras promove a
remogio da cera e graxa, melhorando assim a mothabilidade da fibra pela matriz
termorrigida. Sendo assim, e no intuito de buscar tratamentos superficiais simples e

baratos, factiveis de serem utilizados industrialmente, avabiou-se o efeito da pré-lavagem
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das fibras com solugdes de detergente ¢ de hidroxido de sodio nas propricdades
mecidnicas de compositos poliéster/juta.

Os tecidos de juta foram pré-lavados em condigdes expenmentais distintas,
sendo considerada a temperatura, tempo ¢ tipo de pré-lavagem. Foram realizados dois
tipos de pre-tavagem: 1) com detergente neutro € 2) com uma solugdo de NaOll.

Nesta segio, avaliou-se o efeito do tipo, temperatura ¢ lempo de pie-lavagem
das fibras nas propriedades mecinicas de compositos poliéster/tecido de juta ¢ os

resultados foram comparados aos dos compositos com fibra nfo-lavada.

5.4.2 Pré-lavagem com Detergente

Os tecidos de juta foram pré-lavados por 15 ¢ 60 minuios, na temporatura de
70°C em solugdo dc detergentc neutro conforme doscrito mo capimlo "Nlateriais ¢
Métodos”,e baseado no trabalho de (GHHOSH & GANGULY, 1994), Os resultados das
propriedades mecinicas dos compdsitos em fungdo do tempo de pre-lavagem ¢ teor de
fibra s30 mostrados na Tabela 06 (Anexo 01) ¢ comparados com os obtidos para os com
fibras brutas.

A juta ¢ uma ﬁ‘bm vegelal composta por celulose, hemicelulose ¢ lignina em
quasc sua totalidade, porém cxistcm outras substincias presentes om  quantidadcs
menores, como céra, proteinas, cinzas, etc, ( PAL, 1984, SEMSARZADEH & AMIR],
1985; IDRISS ALI et al, 1994). A pré-lavagem do tecido de juta com detergente
(GHOSH & GANGULY, 1994), tem o objetivo de efetuar uma limpeza na fibra,
eliminando parte desses componentes, principalmente a cera, que dificulta a

mothabilidade da fibra pelo poligster.
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Os resultados indicam, conforme esperado, que houve aumento na resisténcia a
tragio ¢ nos modulos elasticos em traglio e em flexio bem como diminuigio no
alongamento na ruptura com o teor de fibra ¢ que methores resultados foram obtidos para
0 tempo de pré-lavagem de 15 minutos nos compositos com 1 camada de fibra. Nestes
casos, ¢ como evidenciado nas Figuras 22A a 22D, houve discretos aumentos na
resisténcia & traydo; no madulo elastico em tragdo; no médulo em flexdo ¢ redugdo no
alongamento na ruptura dos compositos investigados,

Os compositos com 2 camadas de fibra foram produzidos apenas com a fibra
bruta ¢ pré-lavada por 60 minutos, ndo sendo considerada a pré-lavagem por 15 minutos.
‘T'ambém neste caso, houve discretos anmentos na resisiénela a tragdo. nos modulos
elasticos em tragdo € em flexdo e na deformagio na ruptura.

Concluiu-se que, efetivamente, a linpeza realizada no tecido de juta com a pré-
lavagem usando  detergente, melhorou a molhabilidade da fibra. propiciando uma
interagdo matriz-tibra mais eficiente. Os ensaios realizados mostraram que  as
propriedades mecinicas dos compdsitos com as fibras pré-tavadas foram levemente

supenores as obtidas com os compdsitos com fibras brutas.

5.4.3 Pré-lavagem coimn NaOH

Visando avenguar se o presente sistema responde a tratamentos alcalinos como
reportados nos estudos de (GEETHAMMA et al.,, 1995, PRASAD et al., 1983), foi
efetuada a pré-lavagem dos tecidos de juta em uma solugdo de NaOH a 5%. na
temperatura de 25°C. por periodos de tempo variando de 24 & 96 horas. Os resultados

oblidos para as propricdades mecanicas dos compaositos produados sdo apresentados na
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Tabela 07 (Anexo 01); ilustrados nas Figuras 23A a 23D, ¢ comparados aos de
compositos andlogos com fibras brutas,

A Figura 23 A, mostra que a resisténcia a tragio permaneceu constante com o
tempo de pré-lavagem no periodo de 24 a 72 horas. ocorrendo um decréscimo nessa
propriedade apos 96 horas de imersdo em solugdo alcalina. Um tratamento alcalino muito
longo ou intenso, pode danificar a estrutura da fibra, com a remogdo da celulose e lignina
(PRASAD et al., 1983), o que pode explicar o comportamento observado.

A Figura 23B, mostra que o tratamento alcaline provocou um leve aumento no
madulo de Young dos compdsitos para tempos de tratamento de até 72 horas, tendendo a
decrescer para tempos de exposigdo alcalina de 96 horas.

A Figura 23C, mostra que o alongamento na ruptura diminuiu com o tempo de
exposi¢io alcalina ¢ que o modulo elastico em flexdo, Figura 23D, apesar de apresentar
comportamento semelhante ao do médule elastico em tragdo, aumentando com o tempo
de exposigio alcalina, exibe diminuigiio nesta propriedade apds 48 htoras de imersdo em
NaOH. As razdes para estas discrepancias nido siio claras.

Em geral. os resultados evidenciaram que as propriedades mecanicas dos
compositos com juta pré-lavada com NaOH ndo alcangaram bons niveis apos o
tratamento alcalino. Este resultado contranou a expectativa, ja que estudos em sistemas
semelhantes (PRASAD et al,, 1983; GEETHAMMA et al., 1995) mostraram que o
tratamento alcalino das fibras celuldsicas em condi¢des relativamente suaves. provocava
melhoras acentuadas nas propriedades mecidmcas de compositos poliméricos/fibras de
coco. Segundo estes autores, durante a pré-lavagem das tibras com a sotugdo de NaOH a

5%, ocorre a elimnagdo de ceras ¢ graxas da superficie da fibra, aumentando
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o molhamento da fibra pela resina ¢ tornando a superficie mais aspera, possibilitando
melhor agarramento mecanico. A remogdo dessa camada de céra e graxa, exple os
constituintes da fibra, como a celulose ¢ a lignina. Sendo a lignina um polimero fenodlico
natural, deveria ser compativel com o poliéster. melhorando as caracteristicas da
interface. No sistema com juta, as melhoras obtidas foram muito discretas. As fibras de
cOco possuem um alto teor de lignina, tomando-as menos susceptiveis aos danos
causados pela a pré-lavagem com NaOH. As fibras de juta apresentam um teor de lignina
inferior, e sofrem uma degrada¢io maior, resultande em compédsitos com propriedades
mecanicas pobres. I possivel que as fibras transversais a diregdo de aplicagdo da carga,
qhe fragilizam o composito, mascarem as melhorias nas propriedades mecanicas que

senam promowvidas pelo melhor agarramento mecanico entre as fibras e a matriz.

5.8 TRATAMENTOS SUPERFICIAIS DOS TECIDOS DE JUTA PRE-LAVADA

5.5.1 Introducio

Conforme visto nas micrografias ¢ discutido em se¢dio anterior, 0s tratamentos
superficiais utilizados apresentaram dificuldade de molhamento ¢ penctragio nas fibras,
ficando unicamente na superficie das mesmas. Tendo-se determimado que a pré-lavagem
das fibras contere melhor molhabilidade por eliminar céras naturais ¢ oleos do processo
de fiagdo, decidiu-se avaliar o efeito de tratamentos superficiais em fibras pré-lavadas em

solugdo de detergente por 15 ¢ 60 minutos, & 70°C.
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Os tratamentos superficiais empregados foram os com isocianato, uretano ¢
PV Ac em teor Ginico de 20 % sobre o peso das fibras, ¢ anidrido maleico a 2 %, O
objetivo desses tratamentos foi utilizar a maior capacidade de molhamento das fibras pré-
lavadas com detergente. de modo a se obter um aumento na incorporagio do isoctanato,
uretano, PV Ac ¢ arudndo maleico e, por conseguinte, uma interface fibra/matriz mais

forte. Os resultados foram analisados ¢ comparados,

5.5.2 Influéncia da Pré-lavagem nas Propriedades Mecanicas de Fibras Brutas e

Tratadas.

Nesta segdo sdo comparadas as propriedades de compésitos com  fibras pre-
lavadas sujeitos ou nio a tratamentos superficials ja que, em segdo anterior (seqdo 5.4.2),
o efeito deste tipo de pré-lavagem nas propriedades dos compdsitos, em relagdo as dos
com fibras brutas, ja tinham sido avaliadas. Estes dados estio apresentados na tabela 08
{Anexo 01) e agrupados por tipo de tratamento superticial empregado.

Os resultados indicam que, conforme observado anlenormente. a pré-lavagem
com detergente tende a provocar aumento na resisténcia a tragao: modulo clastico em
tracdo e em flexdo ¢ na deformagio na ruptura. Estes aumentos foram discretos, porem
perceptiveis ¢ que em alguns casos o "maximo" nestas propriedades ocorria apos 135
minutos de pré-lavagem e, em outros, apos 60 minutos de imersdo em detergente. O
efeito de cada tratamento superficial, a uma concentragdo fixa, nas propredades

mecanicas de compositos com fibras pré-lavadas serfio discutidos a seguir,
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As Tiguras 24A a 24D, mostram o efeito de tratamento com isocianato nas
propriedades de compositos com fibras pré-lavadas com detergente a tempos distintos,
Fica evidenciado (Figura 24A) que a resisténcia a tragio dos compdsitos com fibras pré-
lavadas ¢ tratadas € sempre superior a dos compdsitos com fibra pré-lavada e sem
tratamento, € que a mesma tendéncia ¢ observada para as outras propriedades
investigadas, ou seja, os modulos elasticos em tragdo (Figura 24B); em flexio (Figura
24D) ¢ no alongamento na ruptura (Figura 24C). Este compaortamento € atribuido a
remogio das céras naturais ¢ dleos de processo com a pré-lavagem, o que facilitaria a
penetragio do isoctanato nas fibras e talvez até a reagdo quimica com os grupos hidroxila
da celulose (PRASAD et al.. 1983: GEETHAMMA et al.. 19%5).

O efeito de tratamento supertficial das fibras com urctano mostrou resultados
semelhantes aos descritos para o isocianato. Assim, houve aumento na resisténcia a tragio
na ruptura (Figura 25A); uma tendéncia ao decréscimo nos modulos elasticos em tragio
(Figura 25B) e em flexdo (Figura 25D) e aumento na deformagdo na ruptura (Figura
25C) destes compositos. Aparentemente, neste caso, a pré-lavagem nio foi cticaz em
promover maicr adesdo ¢ntre os componentes do sistema. pois o material tomou-se um
pouco menos rigido apos o tratamento. Cumpre notar que os aumenios e decréscimos
observados nestes casos foram sempre relativamente baixos e, devido aos erros
experimentats ¢ problemas de moldagem ¢ necessanio avaliar uma quantidade de dados
bem maior, de modo que uma analise estatistica possa ser feita, antes de uma conclusiio
definitiva.

O efeito do tratamento com PV Ac seguiu praticamente as mesmas tendéncias

discutidas acima. Houve aumento na resisténcia a tragdo, Figura 264, e leve tendéncia ao
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Figura 26 - Propriedades mecanicas das compositos poliéster/juta, com 1 camada de fibra
pré-lavada com detergente. Comparagdo dos compdsitos gue empregaram fibras sem tratamenio

superticial ¢ tratadas com PVAc.
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pré-lavada com detergente. Comparagio entre os compositos que empregaram fibras sem

tratamento superficial ¢ ratadas com anidrido maleico.
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aumento no modulo de Young, Figura 26B, ¢ na deformagdo na ruptura, Figura 26C,
enquanto o modulo eldstico em flexio, Figura 26D, praticamente permaneceu inalterado.
Estes resultados sdo tidos como indicativos da pouca eficacia do tratamento superficial
das fibras com PV Ac.

O efeito do tratamento superficial com anidndo maieico nas propriedades
mecinicas de compdsitos poliéster/tecido de juta ¢ ilustrado nas Figuras 27A a 27D. Os
resultados indicam que, para as fibras lavadas, este tratamento foi o menos eficaz dentre

os adotados, haja visto que houve decréscimo em praticamente todas as propriedades

analisadas.

5.6 TENACIFICACAQ DA MATRIZ POLIESTER - UM ESTUDQ

PRELIMINAR

Nesta se¢do, sio discutidos os resultados obtidos num estudo prelimmar sobre a
influéncia da adigio de uretano ¢ isocianato, nio como agentes de tratamento superficial a
serem aplicados nas fibras de juta, mas como clementos a serem incorporados i matriz ¢
a formulagio poliéster/uretano ou poliéster/isocianato aplicada as fibras. O) interesse neste
procedimento foi despertado pelos resultados reportados por (FRITSCHINGER &
DIRLIKOV, 1992) para a tenacificagdo do sistema epoxi/oico de soja epoxidado/carga.

Sendo assim, avaliou-se o efeito da adigdo de 10 %o de uretano ¢ de isocianalo a
matriz poli¢stcr ¢ determinou-se as propriedades mecanicas destas "matrizes mistas” ¢ de
compositos com 1 camada de fibra bruta, sem tratamento, com e¢las obtidos. O wretano
empregado consiste de uma mistura de poliol/pré-polimero isocianato (1:1,1) e o

isocianato utihizado ¢ um pré-polimero dertvado do olko de¢ mamona com grupos
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e poliéster tenacificado com isocianato ¢ uretano.
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terminais isocianato conforme descrito na scgdo "Materiais ¢ Métodos". A Tabela 09
{Anexo 01), mostra os resultados obtidos.

Fica evidenciado que as propriedades mecénicas da matriz poliéster com a
introdugdo de 10% de uretano ou de isocianato praticamente ndo foram afetadas. Foi
determinado que a inclusdo do tecido de juta a matriz poliéster provocava consideravel
deciéscuno nas propricdades mecnicas do compdsito (Segdo 5.2), o que foi atribuido
tanto ao fato do tecido de juta ter fibras transversais & diregdo do esforgo, que agiriam
como concentradores de tensdes, quanto a ma adesdo do sistema poliéster/juta,

As Figuras 28A a 28C, ilustram que as matrizes mistas mantiveram as suas
propriedades t€nseis apos a inclusdo dos tecidos de juta ¢ que houve, como esperado,
aumento no modulo clastico ¢ diminuigao no alongamento na ruptura. Em praticamente
qualquer compdsito polimérico, seja ele de matriz termoplastica ou termorrigida, a adigdo
de cargas, reforgante ou nio, de mddulo superior ao da matriz causa aumento na rigidez
do compdsito (HULI, 1981). O fato da resisténcia a tragdo praticamente ndo ter
diminuido com a inclusdo dos tecidos de juta € ido como evidéncia de uma maior adesio
fibra/matriz com este tipo de procedimento. E possivel também que neste caso, o
recobrimento das fibras e talvez das reagdes quimicas entre os grupos isocianato tenha
sido bem mais untforme do que quando estes agentes foram introduzidos diretamente
sobre as fibras,

A utillizagio do isocianato ¢ do uretano na confecgfio de "matrizes mistas”
produziu sensiveis modificagbes no comportamento mecanico do poliéster. Durante os
ensalos ténsels, as curvas tensdo versus deformagdo mostraram que, ao contrario da
matriz poliéster que sofre fratura fragil, nas "matrizes mistas”" houve escoamento ou s¢ja,

estas matrizes sdo mais dicteis ¢ tenazes, Anexo 02.
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Portanto, conclui-se que a adigio de isocianato ou de uretano (10%) diretamente
a matriz poliéster ¢ capaz de tenacificar e manter as propriedades mecanicas da matriz
poliéster ¢ que, neste caso, a inclusdo de tecidos tramados de juta ndo provocam
diminuigdo nestas propriedades. Estes seriam, dentre todos os tratamentos aqui

investigados, os mais promissores e recomendaveis.



6.0 CONCLUSOES

I - A resisténcia a tragdo dos compositos diminuiu com a introdugdo do tecido de juta, os
médulos aumentaram e a deformagio diminuiu;

2 - As propriedades mecianicas aumentaram com o teor de fibra;

3 - Os tratamentos que promoveram o melher conjunto de propriedades, foram os
tralamentos com isocianato € uretano nos teores de 10%;

4 - O tratamento com anidrido maleico nio forneceu bons resultados;

5 - Para os tratamentos com PV Ac, os melhores resultados foram obtidos a teores de 20%;

6 - A pré-lavagem com detergenie melhorou as propriedades mecanicas dos compdsitos,;
enquanto a pré-lavagem com NaOH nio se mostrou satisfatona,

7 - As fibras pré-lavadas e tratadas, ndo apresentaram melhorias significattvas nas
propriedadres mecanicas dos compositos;

8 - A matnz pohiéster moditicada com isocianato € uretano, mostraram ser os tratamentos

Mais Promissores.
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7.0 SUGESTOLS PARA TRABALIIOS POSTERIORES

a) Modificar a matriz poli€ster em oulros (eores de tsocianalo ¢ uretano ( 5% ¢ 20%) para
comparar com o tratamento a 10%;

b) Estudar o poliéster modificado para se determinar sua estrutura e as reagbes quimicas
entre os constituintes a matriz tenacificada;

¢) Empregar fibras tratadas com 10% isocianato ¢ uretano no poliéster tenacificado, para
vertficar a interface fibra/matriz;

d) Empregar os tralamentos superficiais com 10% de isocianato ¢ uretano nas [ibras pre-
lavadas com dctergenic, para utilizar a maior molhabilidadc dessas fibras com os
tratamentos superficiats mais eficientes;

¢) Mesmo apresentando propriedades mecanicas baixas, tratar as fibras pré-lavadas com
NaOH com 10% de isocianato e uretano, para se analisar como essas fibras incorporam

0s tratamentos.
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ANEXO 01
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Tabela 01 - Propriedades mecanicas do poliéster sem refor¢o e com 1 e 2 camadas de

fibra
NUMERO DE | TEOR DE TIPO DE RES. A MODULO DE DEFORMACAD MODULO DE
CAMADAS FIBRA TRATAMENTO TRACAO YOUNG FLEXAQ
(%) (MPa) (MPa) (%) (MPa)
- 0 - 46,76 + 12 | 617,89+ 143 8,97 + 0,4 2,87
1 8,48 Sem 2748+ 1,4 | S71,08+262 535+0,5 2,83
2 16,46 | Tatamento | 2068+30 | 67595+27.4 1437403 3,64
1 8,70 Isocianato 39,10+2,2 | 842,20 + 38,7 4,70+ 0,3 3,14
2 17,32 10% 4105439 | 9651041231 440+0.4 3,90
1 8,50 Uretano 3450+28 | 84420+ 530 4,10+0,3 3,13
v 17,84 10% 36,40+ 3,7 | 94840+ 57,7 13,90+ 0,4 3,83
1 8,90 PVAc 3184+23 | 617.98+29.1 ‘ 549+03 4,88
2 : 10% 2088+30 | 62099+ 729 1498404 3,15
1 820 | A Maleico | 2739+25 | 62063+235 | |384+08 -
2 16,40 2% 28,40+ 08 | 879,50+ 40,9 3,30+ 0,1 3,48
|
Tabela 02 - Propriedades mecanicas dos compésitos com fibras tratadas
superficialmente com isocianato J
NUMEQO DE TEOR E RES. A TRAQAO MODULO DE DEFORMAGCAO MODULO DE
CAMADAS | TRATAMENTO YOUNG FLEXAO
(%) (MPa) (MPa) (%) (GPa)
0 2748+ 1.4 571,08 + 26,2 535+ 0,6 2.83
5 35,66+ 1.6 645,41 + 54,0 5,56 + 0,2 2,70
1 10 39,10+ 2,2 842,20 + 38,8 4,70 £ 0,3 3,14
20 30,94+ 32 669,20 + 38,9 5,044 0,6 2,99
35 2791429 568,03 + 28,6 4,98 + 0,4 ;
0 29,651 3,0 675,951 27,4 437103 3,64
5 38,14+ 18 787,62+ 17,8 530103 3,64
2 10 41,05+ 38 965,10 + 25,1 4,40+ 0.4 3,90
20 40,96 + 3.7 75432 + 28.6 588+0,5 3.76
33 29,15+ 2,1 597,75 + 22,7 5,09+ 0,2 g

" { ‘(\
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Tabela 03 - Propriedades mecanicas dos compésitos com fibras tratadas
superficialmente com uretano
NUMERC DE TEOR DE RES A MODULO DE DEFORMACAC MODULO DE
CAMADAS | TRATAMENTO TRAGAQ YOUNG FLEXAO
(%) (MPa) (MPa) (%) (GPa)
0 2748+ 1,4 571,08 £ 26,2 535106 2,83
5 35,251 3,5 575,04 1 33,6 6,00 £ 0,6 2,64
l 10 34,50+ 2.8 844,20 £ 53,0 410103 3,13
20 31,70 £ 3,1 610,85+ 308 534105 299
33 2721 £ 2,1 603,78 + 27,2 4,701 0,2 -
0 2965130 67595+ 274 437103 3,64
5 3528+27 689,79 + 26,6 536103 3.67
2 10 36,40 £ 3,7 948,40 £ 57,7 3,90 £ 0,4 3,84
z 3335+ 1,4 654,09+ 26,8 55104 27
35 2453118 561,46 + 41,1 4,58+ 0,3 -
Tabela 04 - Propriedades mecinicas dos compositos com fibras tratadas
superficiaimente com PVAC
NUMERO DE TEOR DE RES. A MODULO DE DEFORMAGAC MODULO DE
CAMADAS TRATAMENTO TRAGCAO YOUNG FLEXAO
— (%) (MPa) . MPay) _ (%) _.(GPa)
0 2748+ 1.4 571,08 + 26,2 535+ 06 2,83
] 10 3184122 617,98 1 25,1 549103 2,40
20 34,74+ 1,0 602921 10,5 013102 4,88
0 2968+ 3,0 675951274 437103 3.64
2 10 29.88 £ 3,0 620,99 = 72, 499104 3,40
20 3424116 681,52 = 58,2 519102 3,15
Tabela 05 - Propriedades mecdnicas dos compositos com fibras tratadas
superficialmente com anidrido maleico
NUMERO DE TEOR DE RES. A MODULC DE DEFORMACAO
CAMADAS TRATAMENTO TRAGAO YOUNG
{%) (MPa) {MPa) (%)
i 0 2748+ 1,4 571,08 £ 26,2 5,35+ 0,6
2 273925 620,63 + 23,3 384108
2 0 29.68 + 3.0 67595+ 274 437403
2 28,40 + 0.9 879,50 + 40,9 330+0,1




Tabela 06 - Propriedades mecanicas do compoésitos
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com fibras pré-lavadas com

detergente
NUMERQ DE TEMPO DE RES. A MODULO DE DEFORMACAD MODULO DE
CAMADAS PRE-LAVAGEM TRACAO YOUNG FLEXAO
{min) (MPa) (MPa) (%) {(GPa)
0 2748+ 1.4 571,08 £ 26,2 5351 0,6 2,83
1 {5 3198124 643,23+ 22,6 5,57+ 0,4 294
60 30.19 1 1,4 612261289 528+ 0.1 2,99
) 0 29,68+ 3,0 6759542741 437+03 | 3,64
15 . . ) .
60 30,56 + 3,8 709,20 + 33,4 478+ 1.8 3,74

Tabela 07 - Propriedades mecanicas dos compésitos com fibras pré-lavada com NaOH

NUMIRO DE TEMPO DE i RES. A MODULD DE DLFCRMACAD MODULO DE
CAMADAS | PRE-LAVAGEM TRACAC YOUNG FLEXAO
ty {MPa) (MPa) {%0) (GPa)
0 2748+ 1,4 571,08 + 26,2 535+ 0,6 2,83
24 27,50+ 1,0 585,51 4 20,1 488+03 2,85
1 48 27,531 2,1 592,58 + 21,1 492403 3,06
72 27,86 12,3 619,20 £ 22,2 496 + 04 298
96 24,58 + 1.6 588.33 & 46,2 442402 -

Tabela 08 - Propriedades mecinicas dos compositos com fibras pré-lavadas com e sem

tratamento
TEMPO DE TIPO DE RES A MODULO DE DEFORMACAQD MODULO DE
PRE-LAVAGEM FIBRA TRACAO YOUNG FLEXAO
{min ) (MPa) (MPa) (%) (GPa)

0 Sem 2748+ 1.4 571,08 & 26,2 535106 2,83
i5 Tratatnenlo 3198424 64323+ 226 5,571 0,4 2,94
60 30,19 1.4 612,26 + 289 528+ 0.1 2,99
0 Tratada 30941116 669,87 1+ 29,9 504+ 0,6 2,9¢
15 Com 3334+ 1,6 518,98 + 24,7 5731 0,3 2,70
60 Isocianato 32.53+2.9 650,03 + 25,0 543+ 0.5 2,93
0 Tratada 31,70 £ 3,1 619,85+ 31,0 534+ 0,5 2,99
13 Com 30,01 + 2.7 574,64 1 32,5 5,78+0,5 2,89
60 Uretano | 3416 1 4,2 593,44 + 38,9 6,251 0,7 2.60
0 Tratada | 3474+ 1.0 602,92 + 10,5 6,13+ 0.2 4]R
15 Com 30,97 £ 0,8 632,72 1 33,6 5,20£0,2 2,83
60 PVAC 35,744 3,5 640,44 + 7,8 6,241 0,7 2,91
0 Tratada 2739+ 25 62063+ 23,5 384+ 0,8 -
15 Com 30,041 2,5 592,10 1 20,5 590104 2,90
60 A Maleico 2386487 594,12 1 63,1 425+ 1,3 2,9
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Tabela 09 - Propriedades mecinicas dos compésitos que empregaram poliéster
tenacificado com isocianato e uretano, e poliéster puro

NUMERO DE I TIPO DE | "RESISTENCIA A | MODULODE | DEFORMACAD
CAMADAS | POLIESTER TRACAO I YOUNG l
[ (MPa) | (MPa) | (%)
} Puro 46,75+1,2 | 61789+143 |  BIT04
0 |  Com Isocianato 4482103 | 61893+119 l 11921 1.3
| Com Uretano 4275406 | S8R5SR +127 'i' 032403
} Puro 27,48+ 1.4 \ 571,08+262 | 5351 0.6
1 | Com Isocianato 4121+ 1.4 | 68861+ 146 | 6,574 0.2
| Com Uretano 3621424 | 69796+434 | 520403
! Puro 9681295 | 67595:274 | AN}
2 F Com Tsocianalo 41,05+ 4,4 ! 753,22+ 23R ; 0,02 1 0.6
J ComUretano | 3600+19 | 71747+421 |  S18+03
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ANEXO 02
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DoJ8K PLASTIC TEWSILE TEST RESULTS
AENCE 1 ¢ POLIEBTER PURD TEST SPEED : .5 sm/ain
{ENCE 2 ¢ SEM JUTA SAMPLE LENGTH : 55 am
{ENCE 3 1 AMOSTRA K3 SANFLE WIDTH : 13.9 om
TESTED : 0§-01-80
{o. THICENESS PEAK LOAD TEWSILE ELONGATION YOUNGS EXT & YIELD -
(pm) (kgt) STRENGTH (%) HODULUS  FOINT
(kof/mmt ikgf/mn) (kof/mm)
30800 204,40 4,8372 ¢, 2543 0Z.268 9,284%
"""""""""""""""""" madh e rh
3T No. STRESE & GTRESS & STRESS & STRESS &  STRESS 3
}. .3 & Lo % EB % 2 1
{kot/mm) thot/as)  (kgf/imai  (kgf/me}  (kgf/mm
0,286 0,3934 0,5169 0,601 0,7121
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Figura 1 - Curva tensdo versus deformagdo do poliéster puro




D63BM PLASTIC TENSILE TEST RESULTE

‘ERENCE ! : POLIESTER +18D. 107% TEST SPEED @ .5 as/ain
2+ SEM JUTA SAHPLE LENGTH : 55 mm
HUE 3 + AMOSTRA L3 SAMFLE WIDTH ¢ 13.5 am
D+ 01-01-80

" No, THICKNESS PEAK LOAD TENSILE ELOMGATION YOUMES £x7 & YIELD
{om} {kgf)  STREWGTH (%) HODULUS  POINT
(kgf/ma) (kaf/mm) (kof/om)

{ 3.2690 203.20  4.6044 12,273 £3.985 §,2182

EST Ko, STRESS &  GTRESS & STRESE & GTRESS ETRESS 2
| Ly 3 1.6 % 1.8 i 21

{kot/mm) (kof/mm)  {kgf/om) (kgi/em;  (kof/mm!

..........................................................................

o stress o Strain Plot of fest §
sy (ot /v
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Figura 2 - Curva tensdo versus deformagdo do poliéster modificado com isocianato




De3BM FLASTIC TENSILE TEST RESULTE

TEST SPEED : .5 ma/min
SAKPLE LENGTH @ 55 mm
SAMFLE WIDTH & 13.5 nm

t FOLIESTER +URET. 10%

¢ SEM JUTA

7+ AHOSTRA N3

TESTED & 01-01-80 y i

T Hoo TRICKNEZSS PEAK LOAD TENSILE ELONGATICH YOUNSS EXT 3 YIELD
{mn) (kgf)  STRENETH (%) HODULUS  POINT

(kgf/mm) (kgt/sa) (kgf/am)

51.54¢  §.5818

TEST No. STRESE 3 STRESS & STRESS &  STRESS 3

Y T v )y " P
{4 Lok % s 4 (.8 % Z %

(kgf/mmd  (kgfiam)  {kof/me)  ihgt/me)  (kof/mai

0,536
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Figura 3 - Curva tensdo versus deformagio <o poliéster modificado com uretano
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