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RESUMO

Este trabalho avaliou as propriedades mecanicas e térmicas de materiais compdsitos cc

base de resina epoxidica curada (DGEBA/TETA) com a adigdo da ciclodextrina e refor¢cados
com fibras de bagaco de cana-de-aglicar. Primeiramente as fibras foram separadas em
tamanhos compreendidos entre 0,50 mm e 2,00 mm, entre 0,21 mm e 0,50 mm e menores que
0,21 mm, as quais foram misturadas a resina DGEBA/TETA e analisadas em porcentagens de
1, 2,5, 5, 7,5 ¢ 10% em massa através de ensaio de tragdo. Posteriormente, foi adicionado
apenas ciclodextrina a resina epoxi em concentragoes de 1, 2, 3,4, 5 e 10 e 15% em massa
para a analise de ensaio tragdo. O corpo de prova final do compdsito
DGEBA/TETA/ciclodextrina/fibras de bagaco de cana-de-agucar foi constituido por 5% de
ciclodextrina e 5% de particulas menores que 0,21 mm, pois foi o que obteve as melhores
propriedades avaliadas em ensaios mecanicos separados. Para a adi¢do de 5% de particulas
menores que 0,21 mm ao DGEBA/TETA houve um aumento de 28,61% na resisténcia, ¢ a
adicao de 5% de ciclodextrina ao DGEBA/TETA proporcionou um aumento de 160,31% na
resisténcia a propagacao de trincas. O composito final, contendo 5% de particulas de bagago
de cana-de-acucar e 5% de ciclodextrina apresentou um Limite de Reisténcia a Tracdo (LRT)
de 33,94 MPa, Médulo de Elasticidade (E) de 1681,14 MPa, K¢ de 1,24 MPa.m'?, resiliéncia
de 0,334 MJ/m* , deformacdo de 0,292%. Para uma andlise da temperatura de uso do
composito, foram realizados ensaios térmicos de DSC e TGA os quais indicaram que a
temperatura de Transi¢do vitrea do composito final foi de 111,18°C e a temperatura de inicio

de degradagao foi de 267°C.

Palavras-chave: Composito natural. Bagaco de cana-de-agucar. Epoxi. Ciclodextrina.



ABSTRACT

This research evaluated the mechanical and thermal properties of composite materials with
the base epoxy resin cured (DGEBA / TETA) with the addition of cyclodextrin and reinforced
with fibers of bagasse cane sugar. First the fibers were separated into sizes of between 0.50
mm and 2.00 mm, between 0.21 mm and 0.50 mm and smaller than 0.21 mm, which were
mixed resin DGEBA / TETA and analyzed as percentages 1, 2.5, 5, 7.5, 10 and 15% in mass
by assaying tensile test. Thereafter was added just cyclodextrin epoxy resin in concentrations
of 1,2, 3,4, 5 and 10 to 15% in mass to analyze tensile test. The specimen of the composite
end DGEBA / TETA / cyclodextrin / bagasse fiber cane sugar that is made up of 5%
cyclodextrin and 5% of particles smaller than 0.21 mm that was what got the best properties
evaluated in separate mechanical tests. Since for the addition of 5% of particles smaller than
0.21 mm at DGEBA / TETA an increase of 28.61% in the resistance, and the addition of
cyclodextrin to 5% DGEBA / TETA provided an increase of 160.31% resistance to crack
toughness. The final composite, containing 5% of particles of crushed cane sugar and 5%
cyclodextrin showed LRT of 33.94 MPa, E, 1681.14 MPa, K¢ of 1.24 MPa.mm, resilience
0.334 MJ/m’, deformation of 0.292%. For a review of the use temperature of the composite
thermal DSC and TGA tests which indicated that the glass transition temperature of the final
composite was 111.18 ° C and the onset temperature of degradation was 267°C were

performed.

Key-words: Natural composite. Bagasse of sugar cane. Epoxy. Ciclodextrin.
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1 INTRODUCAO

Resinas epoxidicas ¢ uma importante classe de polimeros termorrigidos, que t€m como
principais caracteristicas o alto moédulo de elasticidade (E), baixa densidade, boa resisténcia a
corrosdo, baixas condutividades, elétrica e térmica, € boa aderéncia. Essas resinas sdo muito
utilizadas no setor aeroespacial, automobilistico, naval, entre outras, como revestimentos,
isolantes, matrizes de estruturas e, podendo, em alguns casos, reduzir o custo de fabricagao de
20 a 30%, e além disso reduzir a massa em até 25%.12

Entretanto, quando essa resina € curada, algumas propriedades muito importantes,
como limite de resisténcia a tragdo, modulo de elasticidade e resisténcia a propagacdo de
trincas ndo sdo boas para aquelas aplicacdes. Mas quando a resina ¢ modificada, ou seja,
quando ¢ usada em um composito, essas caracteristicas podem ser melhoradas. Desta forma,
obtém ainda a vantagem desses compositos terem baixa condutividade térmica e elétrica e
densidade menor que os demais, as quais sao propriedades muito importantes para a aplicagao
em estruturas que requerem baixa densidade. Portanto, fica evidente a necessidade de
melhorar suas propriedades mecanicas, pois estas sdo de grande interesse tecnoldgico e
industrial.**

A resina epéxi Diglecil Eter de Bisfenol A (DGEBA) ¢, atualmente, uma das resinas
mais usadas, pois ¢ versatil e de baixo custo. Essa pode ser encontrada em forma liquida,
solida ou semi-solida.’

Os materiais compositos sdo materiais que apresentam dois ou mais constituintes
quimicamente diferentes. Os materiais obtidos pela associagdo de duas ou mais fases exibem
quase sempre melhores qualidades do que seus componentes separadamente. As mais diversas
combinagdes de matriz/refor¢o tém sido atualmente estudadas com o objetivo de se obter
propriedades que tenham utiliza¢do industrial, tais como um aumento no limite de tracdo e
resisténcia a propagagio de trincas.®’

Modificadores sdo substancias que, ao serem adicionadas a resina, tém o poder de
mudar algumas propriedades da mesma. Sdao usados como modificadores: elastomeros,
particulas inorganicas, dendrimeros e outros. Todos eles proporcionam algum tipo de
melhoria nas propriedades finais do composito, porém na maioria das vezes, eles apresentam
alto custo, podendo deixar o produto final invidvel para o uso. Esse ¢ um dos motivos que tém
atraido cientistas do mundo todo para a pesquisa de materiais compositos feitos de fibras

naturais.™>®
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A ciclodextrina (CDs) ¢ de origem natural, organica, biocompativel e, também, além
da disponibilidade de matéria prima ser barata, ¢ ilimitada, e tem uma tecnologia de produ¢ao
relativamente simples. A sua producdo esta livre de quaisquer problemas de polui¢ao
ambiental, pois praticamente ndo existe nenhum subproduto inutilizavel, ndo ha escape de
substancias poluidoras em sua produgdo, sdo ndo toxicos, € sdo biologicamente degradaveis
(sendo o principal produto de degradagdo a glicose). Por varias razdes (prego, aprovagao,
dimensdes de cavidades, etc.) a ciclodextrina do tibpo beta (B-CD) ¢ mais largamente
utilizada e representa no minimo 95% de todas as CDs produzidas e consumidas.”'’

Um tipo de fibra natural que apresenta caracteristicas interessantes para as aplicacdes
anteriormente mencionadas ¢ a fibra de cana-de-acucar.'"*?

As fibras de bagaco de cana-de-aglcar apresentam as seguintes caracteristicas tipicas:
massa especifica aparente: 1,1 a 1,4 g/cm3, resisténcia a tracdo: 170 a 290 MPa, médulo de
elasticidade: 15 a 19 GPa. No entanto, elas oferecem certas desvantagens, como a pouca
compatibilizagdo com a matriz polimérica. Esta interface fibra/matriz desempenha um papel
importante nas propriedades mecanicas e fisicas dos materiais compositos, porque ¢ atraveés
desta interface que ocorre a transferéncia de carga da matriz para a fibra. A fim de reduzir
essas desvantagens, sdao utilizados alguns métodos fisicos € quimicos. Um dos métodos ¢ a
utilizacdo de reagentes de acoplamento para modificar a natureza quimica da fibra, que
posteriormente ird reagir com a matriz polimérica. Alguns métodos fisicos utilizados sdo:
plasma e descarga elétrica (corona e ar ionizado).'""

Nas ultimas décadas, houve uma busca de novos materiais que atendam as tendéncias
mundiais e, que visem a viabilidade econdmica e, a0 mesmo tempo, mantendo a preocupacao
com o meio ambiente em foco. Esta busca leva a alternativa de se fazer uso de recursos
naturais renovaveis. Aliando-se esse fato com o de que o Brasil tem uma grande area de
plantagdo de cana-de-actcar, as fibras de cana-de-agucar estdo sendo usadas como
modificadores em polimeros. Outras fibras vegetais também tém despertado o interesse
tecnologico, tais como sisal, juta, bananeira, piacava, coco € curaud, pois estas também
oferecem vantagens consideraveis quando comparadas com fibras inorganicas, em termos de

. ; . . o : . 14,15
custos, propriedades especificas, além de serem biodegradaveis e de baixa densidade. ™

Esse trabalho analisou a influéncia da ciclodextrina — 3 e da fibra de bagaco de cana-
de-agucar nas propriedades mecanicas e térmicas do compdsito, através de ensaios de tragdo e
testes térmicos com corpos de provas, formados de matriz epoxidica, ciclodextrina e fibras de

cana-de-agucar.
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Inicialmente, os corpos de provas foram ensaiados separadamente com cada
componente integrante do compdsito, mantendo sempre a matriz de resina epoxi em todos os
testes. No caso das fibras, as mesmas foram testadas em trés especificagdes distintas: fibras
com comprimentos inferiores a 0,21 mm, entre 0,21 ¢ 0,50 mm e entre 0,50 e 2,00 mm, com
porcentagens de 2,5, 5, 7,5 e 10%. Para a ciclodextrina — [ as porcentagens a serem
adicionadas no corpo de prova sdo de 1,2,3,4, 5, 10 e 15%.

Depois de realizados todos os ensaios separados e obtido as melhores porcentagens de
ciclodextrina - B e de fibras de cana-de-actcar, foram unidas todas essas melhores
porcentagens em um ultimo corpo de prova, para obter-se a maxima eficiéncia nos valores das
propriedades mecanicas do compdsito.

A adicdo de ciclodextrina ao material compdsito visa a um aumento na resisténcia a
propagacao de trincas (Kic) e a adi¢do de fibras de bagaco de cana-de-acticar tem por objetivo
0 aumento da resisténcia mecanica do material, pois quando a resina epoxi € curada, a mesma
se torna pouco resistente a essa propagacao de trincas e os valores de modulo de elasticidade e
tensao de escoamento sdo insuficientes para aplicagdes no mercado automobilistico,
aeroespacial, naval, esportivo, etc. !

Para a andlise das propriedades térmicas do material, foram feitos testes de
Termogravimetria (TGA) e Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC), os quais tiveram
como objetivo analisar a degradagdo do compdsito em funcdo da temperatura e a
determina¢do da temperatura de transicdo vitrea do composito. Através da Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) foi analisado os microvazios formados no compésito.'®

Para a analise das propriedades mecanicas, foi realizado o ensaio de tragdo, que teve
como objetivo avaliar diversas propriedades mecanicas dos compositos, tais como Limite de

.. , L, - cien . 18
elasticidade, modulo elastico, resiliéncia e outros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 POLIMEROS

Na engenharia os materiais solidos sdo com frequéncia classificados em trés tipos
principais: materiais metalicos, cerdmicos e poliméricos ou plasticos."

Os polimeros sdo constituidos de macromoléculas organicas, sintéticas e naturais,
onde os mesmos sdo baseados nos dtomos de carbono, hidrogénio, nitrogénio, oxigénio, flior
e em outros elementos ndo metalicos. Alguns tipos de polimeros sdo plésticos e borracha que
sdo do tipo polimeros sintéticos e couro, seda e chifre, que sdo constituidos de
macromoléculas organicas naturais.'” 2

Uma caracteristica importante dessas macromoléculas ¢ que seu formato ndo ¢
definido podendo ela assumir um numero quase infinito de formas.'”*?°

O mero em um polimero ¢ uma nica molécula e sdo formadores de uma longa cadeia
de meros juntos para a formagio de um polimero'’.

Os polimeros normalmente sdo alternativas leves e de baixo custo aos metais nas
aplicagdes de desenho estrutural. Apesar de suas limitagdes, os polimeros sdo materiais muito
versateis e uteis.'”"

Os materiais poliméricos podem ser classificados em termorrigidos ou termofixos,

, . n . . - . - 19
termoplasticos e alastomeros conforme os tipos de cadeias que sdo formadas nas ligagdes.

2.2 RESINAS UTILIZADAS EM MATERIAIS COMPOSITOS

As resinas, que para materiais compdsitos também sdo chamadas de matrizes, tem
como principal fungdo, encapsular as fibras, permitindo assim, a transferéncia de esforcos da
matriz para a fibra. Outras fungdes das resinas em materiais compositos ¢ a de protegé-lo
contra a degradagao devido a exposi¢ao ao meio ambiente; da capacidade de absorver energia
e reduzir as concentragdes de tensdes pelo fornecimento de ductilidade, aumentando a
resisténcia ao impacto; da resisténcia da resina ao calor, o que daré o limite de temperatura no

L 1 21,22
qual o composito pode ser utilizado.”
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As resinas utilizadas em materiais compdsitos sdo classificadas em duas categorias:

termoplésticas e termorrigidas (termofixas).'’

As resinas termoplésticas sdo aquelas que, quando aquecidas, atingem o ponto de
fusdo, passando do estado so6lido para o estado liquido e que, quando resfriadas
posteriormente, atingem novamente o estado solido. Portanto, sua principal caracteristica ¢
que podem ser reciclaveis e reaproveitadas varias vezes. Esta caracteristica das resinas
termoplasticas ¢ devido ao tipo de estrutura molecular, que ¢é caracterizada por ter ligagdes
lineares (Figura 01) que sdo mantidas através de ligagdes fracas, faceis de serem cisalhadas

(ligacdes de Wan der Waals)."- %

Figura 01 - Estrutura molecular linear.

QOOO % OOOC}C}OOQO 00000%
DOOO

"o

Fonte: Elaboragao do autor

Alguns exemplos de resinas termoplasticas sdo apresentados na Tabela 01.'%2% %324
Tabela 01- Exemplos de resinas termoplasticas.
Resina Caracteristicas Aplicacoes
. Baixa resisténcia ao . Embalagem de garrafas de
impacto bebidas, jarros, embalagens

de alimentos, de cosméticos

. Absorve dgua e de remédios, chapas, folhas
Polietileno tereftalico (PET) e peliculas
. Impermeavel a gases . Medicina: tubos para

hemodiélise e seringas
. Resistentes contra acidos . Eletrodomésticos:

diluidos, hidrocarbonetos revestimento de torradeiras,
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alifaticos e aromaticos, 6leos,

gorduras, ésteres e alcoois

frigideiras e secadores de
cabelo
. Eletronico: pecas de

computador, engrenagens

Poliestireno expandido

. Perde suas propriedades por
volta de 88°C

. Isolante térmico

. Resistente contra acidos,
bases e sais

. Baixa absorcao de dgua

. Inflaméavel

. Isolante acustico

. Embalagens: componentes
de garrafas térmicas,
embalagens de produtos
agricolas e industrializados

. Reforgos para automoveis e

eletro eletronicos

Policarbonato

. Nao possui odor

. Baixa absorcao de agua

Facil deformagao

. Eletronicos: transmissores
. Eletrodomésticos em geral
. Calg¢ados: solas

. Automobilistico: farodis,

lanternas

Fonte: Elabora¢ao do autor.

As resinas termorrigidas sdo aquelas formadas a partir de um polimero termoplastico

(ligagcdes lineares), no qual ¢ adicionado um endurecedor, fazendo com que as ligagdes

lineares se transformem em ligagdes cruzadas ou em rede (Figura 02). Com o produto final da

reacdo (resina termoplastica + endurecedor), obtém-se um polimero com caracteristicas de

elevada rigidez, baixa resisténcia a propagacao de trincas (K;c) e que, quando aquecido, se

degrada, ndo podendo ser reutilizado (reciclado). Algumas das principais resinas

termorrigidas e suas caracteristicas sdo apresentadas na Tabela 0

11,19, 25
2 h




Figura 02 - polimeros com ligagdes cruzadas e em rede.
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Fonte: Elaboragdo do autor.
Tabela 02 - Alguns exemplos de polimeros termorrigidos.
Resina Caracteristicas Apliacdes
. Razoavel resisténcia ao . Grades de piso para
calor plataformas de petréleo em
. Resisténcia ao impacto alto mar
. Excelentes propriedades . Plantas industriais e de
dielétricas (ndo conduzem processamento
eletricidade) . Barcos e embarcagdes de
Fenolica
. Resisténcia a chama (ndo pequeno, médio e grande
sofrem combustao portes
expontanea) . Pecas, partes externas e
. Baixo indice de emissdo de | internas de aeronaves
fumaca e outros gases . Refinarias de petroleo em
toxicos terra
. Boa transparéncia . Fabricacdo de barcos:
. Suscetiveis ao calor e a veleiros e lanchas em série
radiacao - Para-choque de 6nibus
Poliester . pouca resisténcia a
solventes aromaticos e
halogenados
. Estabilidade quimica
. Resistente a corrosao . Materiais compdsitos
Epoxi
. Adesivos de alta
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. Baixa condutividade

elétrica e térmica

. Baixa densidade

. Excelentes propriedades

mecanicas

performance: avides,
automoveis, bicicletas,
barcos

. Circuitos eletro eletronicos:
resistores, transistores

. Manutencao industrial e
construgao civil

. Confeccao de moldes e
matrizes

. Bijuterias e brindes

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.3 RESINAS EPOXI

A palavra epdxi origina do grego —EP” (sobre ou entre)
Literalmente o termo significa oxigénio entre carbonos, o

constituido por um atomo de oxigénio ligado a dois atomos de

e do inglés “OXI” (oxigénio).
qual refere-se a um grupo

carbono. O grupo epoxi mais

simples ¢ aquele formado por um anel de trés elementos, como representado pelo 6xido de

etileno na Figura 03." %

Figura 03 - Estrutura de Oxido de etileno.

7\

HC—CH
2 2

Fonte: Elaboragao do autor.

Existem diferentes maneiras dos grupos de atomos estarem ligados ao grupo

epoxidico, como ilustrado na Figura 04."
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Figura 04 - Estrutura de Grupos epoxi.

H

/ B\ RN

0

HZ'S—':I.T—'EH2 'Tl
H HC—C
2 1
Oxido de trimetileno Tetrahidrofurano

Fonte: Elaboragao do autor.

Entretanto, existem duas vertentes sobre a nomenclatura do epdxi. Os europeus
preferem o termo -EPOXIDE”, ja os americanos preferem —-EPOXY”. Assim, como a
nomenclatura mais utilizada ¢ a —epoxy”, neste trabalho ¢ usado esse termo traduzido para o
portugués como epoxi.”’

Uma das principais caracteristicas da resina epdxi ¢ sua capacidade de transformar-se
em um so6lido termorrigido, tendo como ponto de partida um liquido. Isto ocorre através de
um processo chamado de reacdo de cura, utilizando-se um agente de cura (endurecedor). Essa
conversdo pode ser feita a temperatura ambiente ou a altas temperaturas, conforme as
propriedades desejadas do produto final.*”>*®*

Em 1927, Mr Schade nos EUA fez a primeira tentativa comercial de preparacao de
resina epoxi através da epicloridrina. Entretanto, o mérito dos materiais primeiramente
designados como resina epoxi derivados de Epicloridrina e Bisfenol A ¢ dividido entre o
Doutor Pierre Castan da Suica e o Doutor Greenlee dos EUA.>?’

Este tipo de resina epoxidica estd presente nas matrizes poliméricas mais utilizadas em
compositos, as quais sdo encontradas nas industrias automobilisticas, de construgcdo e
aeroespacial, sendo que o pré-polimero mais usado ¢ o Diglicidil éter de bisfenol - A
(DGEBA).*?

Cerca de 90% da resina epoxi € preparada a partir da reagdo de bisfenol A (2,2 — bis
(4’- hidroxifenil)propano) e epicloridrina (1-cloro-2,3-epdxi propano). Essa reagdao produz a
resina diglicidil éter de bisfenol — A (DGEBA), tendo sua estrutura quimica representada na

Figura 05.%®
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Figura 05 - Estrutura quimica do diglicidil éter de bisfenol A.

o) CH, OH CHy o]
LAY LAY
H,C—CH—CH,1O (T O—CH,-CH-CH,tO (l.‘ O—CH,-HC—CH,
CH3 n C,H3

Fonte: Elaboragdo do autor.

Algumas caracteristicas dessas resinas sao muito importantes, tais como 0 peso
molecular que ¢ imensuravel (insoluvel), adesividade, resisténcia a abrasdo, baixa contragao
apos a aplicacio do agente de cura, a densidade que varia entre 1,15 — 1,20 g/em’.>?

As resinas epoxidicas também apresentam outras excelentes propriedades mecanicas
quando associada as fibras de refor¢o, como por exemplo: boa impregnagdo, estabilidade

. . . ~ fs 5,8
dimensional, baixa concentragao de cura ¢ bom comportamento térmico.™



27

Tais resinas sdo aplicadas geralmente em compositos de fibra de vidro e carbono
inseridos na industria aerondutica, em componentes de equipamentos elétricos e até mesmo
em moldes e matrizes. Apesar de estarem inseridas em muitas aplicacdes, estas resinas

apresentam baixa resisténcia a propagacio de trincas. > %

Resinas epoxidicas sdo classificadas comercialmente como ilustradas na Tabela 03.>®

Tabela 03: Resinas epoxi comerciais.

Férmula Nome
alifdticas

0 .

'_\/OT“‘oh\W Diglicidil éter de propileno glicol
: o

> ’\‘0/\&’“0”“\{(]) Diglicidil éter de neopentil glicol
0 . . . . .
05/“*0/\/“\/0\/{1 Diglicidil éter de butadienol
cicloalifaticas

3,4 - epéxiciclohexanocarboxilato de 3,4-

o}
N —o—cw,
O/\r\«ji 1/;}0 epoxiciclohexilmetila
o]

Y - . .
o CH-CH, 3.4 — epoxiciclohexiloxirano
i i .
or T Yy CE-o-Cfcmic-o—cH, f/ \DO adipato de di - 3,4 — epdxiciclohexilmetila
~ -
0\7—\_{"1},’_?0 2(3,4 — epodxiciclohexil) — 6,3 ciclohexil — 5,1 —
ANV AN ANY dioxano
aromdticas

] o] o
~0
™ Y
S

S0,
( D) O
Ay - -

Ta

Poliglicidil éter de fenol formaldeido

0

! b etraglicidil diamino difenil metano (TGDDM
> @ @ ] g ( )
o/\<5
Kiﬂ N, N, 0 - Triglicidil p-aminofenol (TGA)
_ ci>\/1"\/<f’
> OO ﬂvk}c ONAO—=A Diglicidil éter de bisfenol — A (DGEBA)

Fonte: Elabora¢do do autor.
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Outras resinas epoxi também sdo comercializadas, dentre elas as que tem como base
Bisfenol F e a Epoxi flexiveis.’

Na resina epoxi Bisfenol F ha uma troca do Bisfenol A pelo Bisfenol F, que
proporcionam a resina, melhor desempenho mecanico, quimico e térmico quando curados
com aminas aromaticas e anidridos. Ja as resinas epoxi flexiveis possuem longas cadeias
lineares que substituem os bisfendis por poliglicois pouco ramificados. Sdo resinas de baixa
reatividade que normalmente sdo utilizadas como flexibilizantes reativos em outras resinas

melhorando a resisténcia ao impacto com um aumento de flexibilidade.*®

2.3.1 Caracterizac¢io das resinas epoxi

A caracterizagdo de resinas nao curadas ¢ baseada na sua viscosidade, peso molecular,
porcentagem de insaturacdo, distribuicdo de massa molecular, cujas caracteristicas sdo obtidas
por meio de procedimentos padronizados.’

A viscosidade merece especial atencdo no caso de resinas liquidas, pois esta ¢
altamente dependente da temperatura e, particularmente para o DGEBA, a alteragdao de
poucos graus pode produzir diferengas significativas nas caracteristicas de processamento.’

As resinas epoxi podem ser classificadas através do EEW (—equivalent epoxy weight”)
ou seu peso equivalente em epoxi. As liquidas ficam até 229, as semi-solidas de 230 a 459 e
as solidas acima de 460, podendo chegar a até¢ 5000. A resina basica liquida ¢ a de EEW =
190. O célculo do EEW ¢ a relacdo entre o peso molecular da resina € o nimero de anéis
epoxidicos.*®

A Tabela 04 lista algumas propriedades da resina DGEBA.*>*

Tabela 04 - Propriedades da resina DGEBA.

Peso molecular médio Equivalente Epoxi Faixa de viscosidade (mPa.s)
(Mw) (EEW) 25°C
340 172 -178 4000 - 6000
350 178 — 186 6500 - 9500
370 186 — 192 11000 - 15000

Fonte: Elabora¢do do autor.
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As resinas que tem EEW até 229 se comportam como liquidos a temperatura
ambiente, portando o DGEBA se comporta como um liquido a temperatura ambiente. Ele
pode ser estocado em refrigeradores em forma de —pasta”, pois sabe-se que quando se diminui
a temperatura, a viscosidade aumenta (exceto dos gases, que tem o comportamento inverso).’

As resinas epoOxi sdo amplamente utilizadas em materiais compodsitos pelas suas
excelentes propriedades, as quais sdo destacadas na Tabela 05 quando comparada com as

. o 3,5,8
demais, que também sao de grande uso.”™ ™

Tabela 05 - Comparagdo entre resina epoxi ¢ demais resinas de grande uso em estruturas compositas.

Modulo de Tensao de Ruptura Deformacao de
Resinas o
Elasticidade (GPa) (MPa) Ruptura (%)
Ortoftalicas 3,2 65 2,0
Isoftalicas 3,6 60 2,5
Ester Vinilicas 3,4 83 5,0
Epoxi 3,0 85 5,0

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.3.2 Resinas epoxidicas como matrizes em compasitos

A resina epoxidica apresenta boas caracteristicas, tais como baixa condutibilidade e

densidade, o que a faz desta, um excelente material para o uso em matrizes de materiais

compositos™ >’

\

Uma propriedade indesejada do epoxi ¢ a sua baixa resisténcia a propagacao de

trincas, o que a torna um material fragil. Pesquisadores, tentando achar uma solugdo para este

n . . o , i 331
problema, tém adicionado ao epdxi, elastomeros e polimeros termoplasticos.™
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2.4 AGENTES DE CURA

O processo de cura de uma resina termorrigida ¢ considerado complexo, fazendo com
que haja mudangas nas propriedades quimicas e fisicas de uma determinada mistura
resina/endurecedor (agente de cura). O conhecimento das relagdes de mistura e taxa de cura €
muito importante para se conhecer a morfologia, propriedades mecanicas e durabilidade do
composito final.®

Através dos agentes de cura, pode-se transformar o epoxi, cuja estrutura molecular ¢é
linear, em um polimero termorrigido com ligagdes cruzadas. Através da transformacao ocorre
a abertura do anel epoxidico da resina em uma reagdo denominada —reagao de cura”, a qual o
anel epoxidico ¢ rompido, ligando-se com um grupo amina do agente de cura. Isto resulta em
uma estrutura tridimensional insoluvel e infusivel pela formagao de ligagdes cruzadas durante
a cura, cujas propriedades mecanicas sdo muitos boas.

Os agentes de cura sdo classificados em dois tipos: agentes de cura a frio e agentes de
cura a quente. No caso dos agentes de cura a frio, ocorre a polimerizagdo rapidamente e a
temperatura ambiente. J4 com o agente de cura a quente, a polimerizagdo pode ocorrer em
temperatura ambiente, mas de forma mais rapida entre 120 ¢ 250°C.>®

A escolha do agente de cura depende dos métodos de processamento, condi¢des de
cura e propriedades fisicas, quimicas e térmicas. A Tabela 06 apresenta a estrutura de aminas

comerciais utilizadas como agente de cura para a resina ep6xi. > >
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Tabela 06 - Aminas utilizadas como agentes de cura comercial.

Nome

Formula

Alifdaticas

S dietileno triamina (DETA)
™ trietileno tetramina (TETA)

HEN_ -~ ~_ NH _
= e NH T~ ~ NH,
HN_ A INH, o .
(TO T poli(oxipropileno diamina)
-n
Ciclo alifdticas
~ /’NHE
) isoforona diamina (IPDA)
—NH
NH;
{ — NH, 1,2-diamino ciclohexano (DAC)
S~
4 A — - - - -
HN N/ N N, aminoetil piperazina (AEP)
Aromdticas
/—\ N\ o o
HN—( )) () NH 4.4’-diamino difenil metano (DDM)
N N o cn . .
HN—(( )f)—‘soz@}—NH: 4.4’ diamino difenil sulfona (DDS)
\—", \—"/
NH,

m-fenileno diamina

Fonte: Elaboragdo do autor.

A Tabela 07 descreve as vantagens e desvantagens e algumas aplicagdes para as

resinas epoxidicas curadas com aminas.>*
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Tabela 07 - Vantagens, desvantagens e algumas aplicagdes para as resinas epdxi curadas com amina.

Tipo Vantagens Desvantagens Aplicagoes
. Adesivos, pequenos
. . Vida 1til pequena, ped
Baixa viscosidade, vazamentos,
moderadamente

encapsulante elétrico,
uso na engenharia

Aminas alifaticas cura a temperatura

. i toxica, alta absor¢ao
ambiente, incolor.

de umidade ..
civil.
Bom desempenho a S Compositos de alto
P Incompatibilidade P
temperaturas ) , . desempenho,
com resinas epoxi, _
) . elevadas, boa i revestimentos,
Aminas aromaticas o longos ciclos de cura i
resisténcia térmica, adesivos, filamentos
) N a altas temperaturas, .
baixa absor¢do de , . espiralados,
. toxicas. L
umidade. encapsulante elétrico.
Ca Longos ciclos de
Resisténcia a altas .
. ) cura a altas Adesivos,
Agente catalitico temperaturas, vida ‘o
temperaturas, encapsulante elétrico

util muito longa. .
& quebradigos

Fonte: Elaboragdo do autor.

As aminas alifaticas sdo em sua maioria, liquidos de baixa viscosidade com odor
caracteristico e irritante, além de serem moléculas muito volateis, que reagem através dos seus
radicais livres de hidrogénio. Propiciam a cura a temperatura ambiente, tem baixo custo e sao

de f4cil mistura com resinas.’

2.5 PARTICULAS

Por particulas, entende-se que sdo materiais que devem possuir aproximadamente a

) - .19
mesmas dimensdes em todas as dire¢des.

Particula podem ser adicionada em materiais para se ter uma melhora nas propriedades
do material resultante ou entdo, ¢ utilizado somente como enchimento, cujo objetivo ¢

substituir parte do polimero por um material mais barato."” **

Os materiais particulados quando adicionados em uma matriz para formar um material
compodsito podem ser classificados em dois tipos: materiais compositos com particulas

grandes e compositos reforcados por dispersio.'”
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Por particula grande, entende-se que esta ndo pode ser tratada a nivel molecular, onde
uma parte da forga aplicada a matriz ¢ transferida para a particula. O aumento da resisténcia
do material se da através dessa transferéncia da for¢a da matriz para a particula, sendo entao,

muito importante a ligacdo interfacial entre a matriz e a particula."

Nos compositos reforcados por dispersao as particulas sdo muito menores, da ordem
de 0,01 ¢ 0,10 um e o aumento da resisténcia se da através da diminui¢do do movimento das

. . 2
discordancias.*>

2.5.1 Materiais reforcados com particulas grandes

Um exemplo de material reforcado por particulas grandes € o concreto portland, que ¢
composto de um agregado fino (areia), um agregado grosseiro (brita) e dgua. Neste caso, a
brita pode ser considerado uma particula grande que tem a fun¢do de enchimento, reduzindo
assim o custo total do concreto produzido. Outro exemplo € o negro de fumo, onde particulas
esféricas de negro de fumo sdo usadas como refor¢o no composto da face de rolamento de

pneu de borracha sintética. A Figura 06 ilustra uma micrografia eletronica de tal reforgo."

Figura 06: borracha sintética contendo negro de fumo. Ampliacdo de 80.000 X.

Fonte: Elaboragao do autor.
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2.6 FIBRAS

Fibras sdo materiais em que uma das dimensdes ¢ maior que a demais, ou seja, o
comprimento é maior que a espessura do material.'

Fibras geralmente sio adicionadas em matrizes poliméricas para efeito de refor¢o.**

Em relagdo ao diametro e a natureza as fibra sdo classificada em uisqueres, fibra e
arames. Os uisqueres possuem razao didmetro-comprimento muito grandes e sdo monocristais
muito finos e tem excepcional resisténcia devido de terem perfeicdo cristalina e estarem
isentos de defeitos, porém sua utilizagdo ¢ restrita devido ao seu elevado custo de produgao.
As fibras podem ser amorfas ou policristalinas e sdo geralmente materiais cerdmicos ou
poliméricos que possuem didmetro relativamente pequenos. Ja os arames possuem didmetros
relativamente grandes. Na Tabela 08 sdo apresentados o Limite de resisténcia a tragdo e o

modulo elastico de exemplos desses trés tipos de fibras.'” >

Tabela 08 - LRT ¢ E de uisqueres, fibras ¢ arames.

Material LRT (GPa) E (GPa)
uisqueres

Oxido de aluminio 10-20 700 - 1500

Grafita 20 700
Fibras

Aramida (kevlar 49) 3,6 4,1 131

Carbono 1,5-4,8 228 - 724
Arames

Molibdénio 2,2 324

Tungsténio 2,89 407

Fonte: Elaboragao do autor.

2.6.1 Fibras sintéticas

As primeiras fibras sintéticas que inicialmente eram obtidas através do petrdleo e
carvao mineral comecgaram a ser langadas no fim do século XIX, porém foram desenvolvidas
e aplicadas no século XX. Um exemplo disso ¢ o nailon que foi desenvolvido em 1935,

utilizado inicialmente em para quedas, posteriormente em meias e em vestuario em geral.”
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As fibras sintéticas apresentam uma vantagem sobre as fibras naturais, pois possuem
maior resisténcia ao ataque de produtos quimicos e do calor. Grande parte destas fibras
caracteriza-se por uma baixa absor¢do de umidade, como o néilon que absorve menos de 4%
comparado com fibras como a de algodio que absorve cerca de 8% de umidade relativa.*> >

e . . J ~ . . . 19
Dentre as fibras sintéticas mais utilizadas estdo a fibra de vidro, carbono e aramida.

2.6.1.1 Fibra de vidro

Atualmente a fibra de vidro € uma das fibras sintéticas mais utilizadas como refor¢o de
materiais compdsitos, além de serem materiais amorfos e, possuirem um baixo coeficiente de
expansdo térmica, baixo custo e facilidade de processamento.””*

Alguns dos objetivos principais da adi¢do da fibra de vidro aos materiais compositos
sdo as melhorias nas propriedades mecanica do material, sendo que algumas delas sdo: o
aumento na resisténcia a tragio, rigidez e resisténcia a fluéncia.*” *°

A fibra de vidro atualmente ¢é utilizada na elaboracdo de materiais isolantes. Estas
fibras possuem algumas vantagens como ser um material incombustivel e possuir uma grande
resisténcia.”’

Comparado a fibra de carbono a fibra de vidro ¢ tdo boa quanto, ou até¢ melhor, isso
dependendo da aplicagdo, lembrando sempre que a fibra de vidro ¢ de duas a seis vezes mais
barato quando comparada 4 fibra de carbono.™® *°

Existem diversos tipos de fibra de vidro, entre elas podemos destacar as do tipo E e as

. e 1 4
do tipo S que apresentam as caracteristicas mostradas na Tabela 09.'% %% %

Tabela 09 - Caracteristicas das fibras de vidro tipo E e tipo S.

E LRT Deformacio na ruptura
Fibra de vidro Caracteristicas
(GPa) (GPa) (%)

. baixo preco

.grande resisténcia ao

Tipo E 72 2.4 3,0 )
1mpacto
. bom isolante
.melhores propriedades
Tipo S 88 3.4 3.5

mecanicas
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.utilizadas em barcos de

regata e lanchas de corrida

Fonte: Elaboragao do autor.

As fibras de vidro podem ser comercializadas em tecidos unidirecionais, biaxiais,
triaxiais, quadriaxiais, em mantas (fios unidos por um ligante), tapetes e fitas. Algumas desses

tipos de fibras de vidro séo ilustrados na Figura 07.%*

Figura 07 - Tipos de fibra de vidro: a) tecidos; b) manta; c) tapetes e fitas.

(b)

Fonte: Elaboragao do autor.

2.6.1.2 Fibra de carbono

Fibra de carbono ¢ constituida por mais de 90% de carbono e filamentos que sdo
produzidos pela pirdlise da poliacrilonitrila (PAN), piche ou raiom. Possuem elevada
resisténcia a tracdo, modulo de elasticidade extremamente elevado e baixa massa especifica
quando comparada com outros materiais de engenharia, sendo assim utilizadas em situagdes
criticas envolvendo reducao de massa, tais como varas de pescar, tacos de golfe, carcagas de
motores a jato, componentes estruturais de aeronaves, ete. Y

Além da resisténcia e rigidez, as fibras de carbono possuem excelente resisténcia a
fadiga, amortecimento de vibragdes, resisténcia térmica. O que ainda restringe a sua utilizagao

em grande parte dos materiais ¢ o seu alto custo de producgo.'” **
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Existem diversos tipos de fibra de carbono, entre elas a do tipo HS (alta resisténcia),
IM (médulo intermediario), HM (alto médulo) e UHM (super médulo)."”

Na Tabela 10, sao apresentadas algumas propriedades das fibras de carbono HS e
HM."”

Tabela 10 - propriedades de fibras de carbono HS ¢ HM.

Fibra de carbono E (GPa) Tensao de ruptura (GPa) Deformacio de ruptura (%)

HS 297 4,1 1,4

HM 520 2,1 0,4

Fonte: Elaboragao do autor.

A Figura 08 ilustra um tecido feito de fibra de carbono.*!

Figura 08 - tecido feito de fibra de carbono.

Fonte: Elaboragao do autor.

2.6.1.3 Fibra de aramida

Introduzidos em materiais compdésito por volta de 1970, as fibra de aramida, ¢ uma
fibra de alta resisténcia a tragdo e alto modulo elastico. Existem variedades de fibras aramidas
cujos nomes comerciais para os dois mais comuns sao Kevlar e Nomex. A fibra de kevlar se
divide em varias classes com diferentes propriedades mecanicas, onde as mais usadas sao o
Kevlar 49 e o Kevlar 29."

Outras caracteristicas dessa fibra sdo sua alta resisténcia ao impacto, resisténcia a
fluéncia e a falha por fadiga. A aplicacdo mais comum dessas fibras ¢ em materiais
compositos que incluem produtos balisticos (coletes a prova de bala), artigos esportivos, €

principalmente, em componentes estruturais de aeronaves para fins militar e civil, que
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antigamente eram construidos com ligas de aluminio, titanio e acos especiais. Elas vem sendo
hoje, substituidas por estruturas de compoésitos avangados. Alguns exemplos desses
componentes sao flapes, leme, carenagens, empenagens, cone de cauda, tanques de

.. Coa . 7,25,42
combustiveis os quais sao ilustrados na Figura 09."

Figura 09 - Aeronave BEM-145 mostrando as partes fabricadas em compositos avangados.

i %
B FBRAS DE KEVLAR ou (KEVLAR'+ VIDRO) ou (KEVLAR'+ VIDRG™+ NOMEX)
ANl IS B FBRAS DE CARBONO ou (CARBONG'+ KEVLAR) ou (CARBONO'+ NOMEX)

B FBRAS DE VIDRO ou (VIDRO'+ NOMEX)
PAINEIS SANDUICHE: (CARBONG" NOMEX) ou (VIDRO'/ NOMEX)

*Fibras

Fonte: Elaboragio do autor.

A principal aplicagdo do Kevlar 29 sdo em coletes a prova de bala e o Kevlar 49 ¢
muito utilizado em plasticos como reforgo na indlstria aeroespacial e automobilistica. O
Kevlar 49 tem as seguintes propriedades: modulo de elasticidade de 124 GPa, tensdo de

ruptura de 2,8 GPa e deformacio de ruptura de 2,5%.'" *

2.6.2 Fibras naturais

Com o desenvolvimento tecnolégico em crescente expansao, a busca por materiais que
atendam a crescente demanda industrial t€ém trazido consequéncias catastroficas para o
planeta. Nesse contexto, entra o conceito de uma politica de desenvolvimento sustentavel, na

.. .. - . . 44.45
qual se prioriza a busca por novos materiais que nao destruam nossas reservas ambientais.”
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Para suprir esses requisitos ¢ que entra o uso de fibras naturais em compdsitos
poliméricos, tanto em termoplasticos, como termorrigidos, pois a obtencao destas fibras, além
de terem um baixo custo, melhoram muitas propriedades quando misturadas em polimeros,
podendo trazer desenvolvimento para muitas regides.** *°

A floresta Amazonica tem uma das mais ricas biodiversidades do planeta, com uma
area de floresta de 5,5 milhdes de quilometros quadrados, dos quais 3,6 milhdes estdo no
Brasil. Seus recursos, tais como madeira e, minério, sdo explorados sem controle. A
necessidade de achar uma forma com que a populagdo local encontre um meio de subsisténcia
sem agredir o meio ambiente, fez com que institutos de pesquisa, tais como o Projeto Fenix
Amazodnico, desenvolvesse meios de pesquisa para a extracdo de fibras naturais de arvores
nativas, sem a degradagdo da floresta. Este ¢ um meio de subsisténcia para a populacdo local
totalmente auto-sustentavel.* " **

Na regido Nordeste do Brasil, especialmente no sertdo nordestino, ha regides de
extrema pobreza, nas quais poderiam se desenvolver extracao de fibras naturais, tais como as
de coco para sua utilizagdo em compésitos poliméricos.*” **

Sao muitas as vantagens do uso de fibras naturais em compositos, onde pode se citar

47,48, 4
algumas:*’ %

a) sdo matérias primas renovaveis e ilimitadas;

b) a floresta Amazonica apresenta 65 mil espécies de plantas vasculares, das quais pouco
se conhecem das propriedades desejaveis que as fibras destas plantas podem ter;

c) sdo de facil processamento quando comparadas com fibras sintéticas, que causam
grande desgaste ao maquinario envolvido, encarecendo o processo;

d) apresentam uma forma de renda para a populacao rural, evitando o fluxo do campo
para a cidade, o que € verificado principalmente nas regides norte e nordeste do pais;

e) ndo sdo toxicas e podem ser incineradas.
Para efeito de comparagdo, a Tabela 11 apresenta algumas propriedades de algumas

s st : 45, 46, 47 4
das principais fibras naturais.>® > #6474

Tabela 11 - Propriedades das principais fibras naturais.

densidade Alongamento LRT E

Fibra
(g/em’) (%) (MPa)
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(GPa)
cana-de-agucar 1,1-1,4 o 170-290 15-19
juta 1,3 1,5-1,8 393-773 26,11
sisal 1,5 2,0-2,5 635- 511 9,4-22
coco 1,2 3,0 175 4,0-6,0
curaua 1.4 4,2 890- 200 50,4

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.6.2.1 Fibra de coco

O Cocos nucifera ¢ uma palma de ocorréncia em regides tropicais, muito encontrada
na regido do nordeste brasileiro. Sua importancia econdmica esta principalmente voltada para
a sua agua e sua polpa, como também para a producdo de energia térmica e cobertura de casas
feitas através de suas folhas. Porém, estas fontes ndo apresentam grande valor econdmico.”

A camada externa do fruto, conhecida como exocarpo apresenta grande potencial de
uso em compdsitos de matriz polimérica, pois tem resisténcia mecanica suficientemente
elevada para substituir materiais para a construcdo civil, tais como painéis de gesso,
aglomerados. Além disto, na industria automobilistica esta sendo muito usada em pegas do
revestimento interno de veiculos.”" !

O Unico ponto critico da utiliza¢do da fibra destes materiais ¢ a pouca adesdo a matriz
polimérica, pois suas superficies apresentam rugosidades na forma de saliéncias e

reentrancias.’’

A Figura 10 ilustra fibras de coco apds secagem ao ar livre.”’
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Figura 10 - Fibras de coco apds secagem ao ar livre

Fonte: Elaboragao do autor.

2.6.2.2 Fibra de Sisal

O sisal ¢ uma planta originaria do México (Yacatan) sendo cultivada no Brasil desde

1903 e em outros paises, tais como Filipinas e india, sendo na maioria paises tropicais.”

As fibras de sisal (Figura 11) ¢ uma das mais utilizadas dentre as fibras naturais, sendo
considerada uma das fibras vegetais mais duras do mundo e sdo, utilizadas por mais de
metade da produgdo total de fibras téxteis. As fibra de sisal sdo extraidas da Agave sisalina,
uma planta tipica da regido nordeste do Brasil (Figura 12), principalmente nos estados da

Bahia, Paraiba ¢ Rio Grande do Norte, regido semi-arida e de solo pobre.****

O cultivo dessa planta no nordeste gera cerca de 700 mil empregos. As fibras sdo
extraidas para uso em cordas, tapetes, etc. A Mercedes Benz e a General Motors, empresas
automobilisticas, principalmente nos Estados Unidos e na China, estdo substituindo as fibras

sintéticas derivadas de petroleo por fibras de sisal em diversos componentes de seus veiculos.

Seus compositos possuem elevada resisténcia ao impacto e moderada resisténcia a

~ ~ o] - .55
tracdo e flexdo, quando comparados com compdsitos reforcados com outras fibras naturais.™
54, 56,57

Estudos feitos com compdsitos epoxi/sisal revelam que a incorporagdo de fibras de

sisal a matriz epoxidica gera produtos rigidos e resistente.’® >’
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Figura 11 - Fibras de sisal. (A) Orientadas aleatoreamente; (B) Orientadas unidirecionalmente.

Fonte: Elaboracao do autor.

Figura 12 - Plantagdo de sisal (Agave sisalina).

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.6.2.3 Fibra de curaua

Dentre as fibras com grande aplicacdo em compositos poliméricos, destaca-se o curaua
(Figura 13) de nome cientifico Ananas erectifolius, que ¢ cultivada as margens do rio
Amazonas e, que apresenta como principal caracteristica a sua alta resisténcia e baixa
densidade.®’

Essas fibras ja foram testadas na producao de capacetes para ciclistas, provocando um
aumento no modulo de elasticidade e uma diminui¢do na deformagio na ruptura.*

A fibra de curaud ja era antigamente utilizada pelos indigenas da regido norte do Brasil
para a construcao de embarcagdes e utensilios domésticos. Agora esta sendo muito utilizada

na constru¢do de vigas resistentes a terremotos e também na induastria automobilistica do
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Brasil, A Volkswagem iniciou o seu uso ha 10 anos, e em conjunto com fornecedores do norte
do pais, ja empregam 300 familias na extracdo e preparagdo da fibra. Atualmente, mais de um
ter¢o dos veiculos produzidos pela Volkswagem no Brasil empregam fibras de curaua em seus
componentes.GO’ ol

Para suprir a necessidade das industrias automobilisticas e téxteis, teria-se que
produzir mil toneladas de fibra por més, o que apresenta em torno de 5 mil hectares. Por esta
grande procura, a Embrapa ja esta viabilizando a implantagdo de uma biofabrica na regido
norte, que produzira de 1 at¢ 2 milhdes de mudas por ano, o que gerard renda e

. e 1,62
desenvolvimento para a regido.®"°

Figura 13 - Fibras de curaua.

Fonte: Elaboragao do autor.

2.7 Cana-de-acucar

Hoje o bagaco de cana-de-acticar ¢ o principal residuo do agronegocio brasileiro,
sendo que uma tonelada de planta usada para fazer etanol produz, em média, 140 kg de
bagaco.”**

O bagaco de cana-de-acticar ¢ obtido pelo esmagamento da cana em estruturas
chamadas moendas. Depois de passar por estes cilindros metalicos (moendas), o bagaco ¢
utilizado como combustivel nas usinas e destilarias de todo os setores produtivos para
producdo de energia para a propria indistria, sendo que, em muitas destilarias, o excedente ¢
vendido para os setores de energia para abastecimento de cidades. O bagaco de cana-de-

acucar também ¢ utilizado como ragao animal, producao de papel, recapeamento de asfalto,

etc. Recentemente, pesquisadores da UFRJ desenvolveram um processo para transformar o
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bagaco de cana-de-agucar em fibra de carbono, o que pode gerar boas oportunidades, pois o
Brasil ainda niio produz fibra de carbono.'* ¢

Apesar de toda essa utilizagdo do bagaco, na maioria das destilarias, hd um excedente
do mesmo, que se armazenado incorretamente, pode causar sérios prejuizos ao meio
ambiente.

Com a crescente demanda de acucar pelos Estados Unidos e Unido Européia e, com
uma demanda interna, tanto de alcool (carros bicombustiveis) quanto de energia para
abastecimento de industrias em crescente expansdo, existe uma previsao de que a producao
brasileira de cana-de-acucar aumente consideravelmente nos proximos anos. Em 2010, 5% de
toda a energia elétrica produzida pelo Brasil vinha da queima do bagaco de cana-de-agucar.

Na Figura 14 ¢ mostrada a estimativa da produg¢do brasileira de cana-de-agucar no periodo de

2006/2007 a 2015/2016.'* 646366

Figural4 - Estimativa da produgdo brasileira de cana-de-agucar no periodo 2006/07 a 2015/16.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

O Estado de Sao Paulo ¢ o maior produtor de cana, com 66% da éarea plantada de toda
a regido centro-sul, seguido pelos Estados do Parana e Minas Gerais.®

Além desses, Goids € o quarto maior produtor de cana da regido centro-sul, mas foi a
que apresentou uma maior taxa de expansdo nos ultimos anos.®

Pela crescente demanda de alcool, aglicar e energia, pode-se concluir que o bagaco de
cana-de-acglcar que ¢, em muitas vezes, um residuo das usinas de alcool, acucar e energia,
tornara cada vez mais abundante em nosso pais, fazendo com que este produto se torne uma

fonte de matérias primas para produgdo de fibras que, além de barata, seja auto-sustentavel.**

65
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As fibras vegetais, tais como as de cana-de-agucar, tém grandes perspectivas para
substituir as fibras sintéticas em materiais compositos, principalmente em paises que tem
vocagao agricola, como € o caso do Brasil. Essas tém chamado a aten¢ao dos pesquisadores
devido as vantagens que oferecem quando utilizadas como reforco em relagdo as fibras
inorganicas, tais como para contribuirem para a biodegradacdo e a renovagdo do ciclo
ecoldgico, por possuirem baixa densidade e, possibilitarem a redugdo de custos na fabricagao
de compdsitos, pois sao subprodutos agricolas amplamente disponiveis, visto que sao fontes
renovaveis, ndo-abrasivas e moldaveis.'*

A viabilidade técnica da produgdo desses compositos ja estd sendo amplamente
aproveitada em outros paises, tais como Cuba, Coldmbia, Argentina ¢ Rssia para a produgao
de painéis que apresentam, entre outras caracteristicas, beleza estética, facilidade de usinagem
e boa colagem na montagem de pegas de moveis.**

As fibras de cana-de-agucar contém celulose, que ¢ o polimero natural mais abundante
na natureza. Cada fibra contém uma grande quantidade de microfibras de celulose, que sdo
conectadas por lignina e hemicelulose. De 20 a 40% do peso da fibra ¢ hemicelulose, de 40 a
60%, celulose e 10 a 25% ¢ composto de lignina. Essas fibras apresentam didmetros que

. 1
variam entre 0,2 a 0,4mm. 5,70

2.8 CICLODEXTRINAS

As ciclodextrinas (CDs) sdo carboidratos compostos de unidades de glicose (a-D-
glucopiranose) agregadas por ligagdes tipo o-1,4. E possivel obter ciclizagio de seis, sete ou
oito unidades de glicose por meio da modificagdo enzimatica (Figura 15), originando assim a

. 1,72
a, Bey-CD respectlvamente.7 1273
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Figura 15 - Representagdo da estrutura quimica da ciclodextrina.

n=6 «u-CD

Fonte: Elaboragdo do autor.

Esta ciclizacdo ¢ feita pela enzima ciclodextrina glucanotransferase (CGTase),
sintetizada principalmente do Bacillus macerans, além de outros. A CGTase apresenta a
propriedade de transformar a cadeia linear de amido em moléculas ciclicas.””

A ciclodextrinas apresentam cavidade interna hidrofobica, mas externamente sao
hidrofilicas. Elas tém a propriedade de formar complexos de inclusdo com uma variedade de
substancias, mudando as suas caracteristicas fisicas e quimicas (Tabela 12). O aumento
constante da aplicagdo da CD nas industrias de cosméticos, alimentos, farmacéuticas,
produtos agroquimicos e plasticos, justifica a importancia desta.”*

Um dos varios efeitos de encapsulacdo de compostos de CDs ¢ a protecdo contra
oxidagdo, degradacao pela luz, calor, perdas por volatilidade e o aumento de solubilidade de
produtos farmacos.'® °

Estudos realizados sobre a toxicidade da ciclodextrina em ratos e cachorros, durante
52 semanas indicaram efeito ndo toxico ao nivel de 12.500 ppm em ratos (equivalente a 654
ou 864 mg/Kg/dia para machos e fémeas, respectivamente) e 50.000 ppm em cachorros
(equivalente a 1831 ou 1967 mg/Kg/dia para machos e fémeas, respectivamente).’> "’

A Tabela 12 relaciona algumas dessas propriedades fisico-quimicas e toxicologicas dos trés

tipos de ciclodextrinas.”
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Tabela 12 - Propriedades fisico-quimicas e toxicologicas das ciclodextrinas.

a-CD B-cD ¥-CD

Unidades de glicose 6 7 8
Peso molecular 072 daltons 1135 daltons 1297 daltons
Solubilidade aquosa (25 °C) 14,5% 1,85% 23.2%
Didmetro da cavidade 4733 A 6,0-6,5A 7,5-8,3A
Volume da cavidade 174 A3 262 A3 427 A3
Forma cristalina hexagonal monoclinica quadrada
Temperatura de fusio 250-260 °C 255-265 °C 240-245 °C
Toxicidade Nio existem Toxica por via Nio existem

restricoes de uso parenteral restricoes de uso

Fonte: Elaboragio do autor.

A fécula e o farelo de mandioca sdo substratos em potenciais para a producao de CDs,
possuindo 95% e 60% de amido, respectivamente. As principais fecularias do Brasil estdo
concentradas nos Estados do Mato Grosso do Sul, Sdo Paulo ¢ Parana.’* "

Dentro deste contexto, o etanol também pode ser utilizado na producdo de CDs,
possuindo varias vantagens como: ser praticamente inofensivo, poder ser evaporado e
reutilizado, além do fato de que sua presenga durante o processo de producdo previne
contaminagdes microbianas e reacdes hidroliticas. Além disso, o Brasil ¢ responsavel por um
quarto da producdo mundial de cana-de-agucar, sendo a principal fonte de etanol
atualmente.”>”’

Foram registrados até margo de 2007, 39.679 publicacdes e patentes referentes as
ciclodextrinas (Figura 16). Além de 1.000 artigos e resumos produzidos anualmente, grande

parte dedicada a aplicagdes farmacéuticas.””’

Figura 16 - Numero de publicagdes relacionadas com as ciclodextrinas (barras brancas) e aplica¢des
farmacéuticas envolvendo solubilizago (barras pretas).
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Fonte: Elaboragdo do autor.
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2.9 MATERIAIS COMPOSITOS

Materiais compositos sao dois ou mais materiais combinados fisicamente (sem que
haja reacdo quimica) em escala macroscopica para formar um novo material. Os materiais
compositos se dividem em compdsitos laminados, particulados e fibrosos. Os laminados
constitui-se de camadas com pelo menos 2 materiais diferentes, as quais sdo ligadas por
intermédio de uma matriz. Ja os particulados, compdem-se de particulas de um ou mais
materiais suspensos na matriz de outro material e, por fim, os fibrosos, que s3o caracterizados
por fibras em uma matriz."”

Os materiais compdsitos fibrosos, podem ser divididos em vérios tipos, conforme sua
aplicagdo. Tem-se os compositos de fibras continuas, os de tecido, os de fibras cortadas e os

hibridos. Esses diferentes tipos de compoésitos fibrosos sio ilustrados na Figura 17.2% 2

Figura 17 - Diferentes tipos de compositos: (a) Fibras continuas; (b) Tecido; (c) Fibras cortadas; (d) Hibridos.

/ 74
/ 54
E/ e ’f"/
a) fibras continuas b) fibras em tecido
4
c) fibras cortadas d) hibridas

Fonte: Elaborago do autor.

O uso desses materiais ndo € recente, pois as primeiras aeronaves tinham em sua
estrutura partes de madeira, que formam um compoésito natural. Porém, a producdo de
materiais compdsitos sintéticos foi iniciada na segunda guerra mundial, com a fabricagdo de
estruturas secundarias, tais como portas e carenagens em avides de guerra. Tais compdsitos

eram feitos de resina poliéster e fibra de vidro.” > ™
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As fibras nos materiais compositos sdo de pouca utilidade, a menos que unidas por um
material ligante, denominado matriz, para formar um elemento estrutural. Esse material tem
igual ou superior resisténcia mecanica a um similar, com a grande vantagem de ter uma baixa
densidade, o que o torna de grande uso em estruturas que necessitam de baixa densidade,
como ¢ o caso de avides, embarcagdes, veiculos em geral. Ultimamente tem-se aumentado
consideravelmente o uso desses materiais. A Figura 18 ilustra o avanco na aplicacdo de

materiais compositos em um Airbus em 1984, 1987 ¢ 2006.% !> 178

Figura 18 - O aumento do uso de materiais compositos no Airbus.
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Fonte: Elabora¢ao do autor.

O desenvolvimento de fibras de vidro pela Forca Aérea Americana nos Estados
Unidos, fez com que esse material se tornasse altamente competitivo com outros materiais
metalicos usados na industria aeroespacial. Dessa forma, o aluminio, que era um dos
principais materiais utilizados nessas estruturas foi gradualmente sendo substituido pelos
compositos feitos com fibras de vidro e Kevlar. Com o crescente avanco tecnoldgico,

processos para a producdo desses compositos ficaram cada vez mais viabilizados quando
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comparados com outros materiais. As Tabelas 13 e 14 indicam claramente as vantagens

L . C - 7,19,20,29
dessas fibras usadas como compdsitos quando comparados com o aluminio.” %%

Tabelal3 - Custo de producao de lanchas de patrulha do aluminio e fibra de vidro com kevlar.

Fibra de vidro com

Aluminio Kevlar
custo de material (USS$) 14988,93 12688,89
custo de mao de obra
(US$) 4996,3 3411,4
Custo de pintura (US$) 969,0 0
custo final total (USS) 20954,2 16279,79

Fonte: Elaboragao do autor.

Tabelal4 - Peso estrutural de Lanchas de Patrulha construidas com aluminio e fibra de vidro com kevlar.

L. Fibra de vidro com
Aluminio
kevlar

Peso total aproximado (Kg) 2498,16 1705,7

Fonte: Elaboragao do autor.

A partir da década de 60, os materiais compositos de alto desempenho foram
introduzidos de maneira definitiva na industria aeroespacial. Os avangos nos compdsitos
criaram novas oportunidades para estruturas de alto desempenho e com baixo peso,
favorecendo o desenvolvimento de sistemas estratégicos, como a area de misseis, foguetes e
aeronaves de geometrias complexas. O crescimento do uso desses compdsitos ¢ em torno de
5% ao ano. O seu uso est4 distribuido em 60% para o setor aerondutico comercial, 20% para o
de defesa e espago, 10% para o recreativo, e 10% para a indéistria em geral % %>

Neste contexto, o Brasil tem ampliado a sua aplicagdo em compositos estruturais,
utilizando-os em componentes externos e internos de avides, automoveis e helicopteros e, em

menor escala, em foguetes.*® 2
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Para o setor de transportes, a tendéncia mundial mostra que a industria automotiva sera
a maior usudria de compésitos poliméricos.”

Em construgdes civis, ja estao sendo muito utilizados em edificagdes em areas sujeitas
a abalos sismicos. E devido a sua excelente resisténcia a corrosdo, tem também sido muito
utilizado em eletrodos de células de combustiveis. Além dessas aplicacdes, os materiais
compdsitos também sdo utilizados na area médica, na confecgdo de proteses ortopédicas, na
area esportiva, como por exemplo, em tacos de basebol, varas de pescar, estruturas de
bicicletas. Outra area que estd se beneficiando das propriedades de resisténcia mecanica e
menor peso dos compositos estruturais ¢ a de constru¢do de plataformas de petroleo e de
equipamentos para extra¢io de petroleo em alto mar.'” >

Os desenvolvimentos em pesquisa nesta area sao cada vez mais importantes, pois
necessita-se de alta tecnologia para a combinacdo de materiais com diferentes caracteristicas
fisico-quimicas e mecanicas e pela utilizacao de diferentes processos de manufatura, fazendo
com que haja a formagio de recursos humanos cada vez mais capacitados.”*°

Como ocorreu na Segunda Guerra Mundial com a descoberta da fibra de vidro, uma
grande revolucdo estd acontecendo com a descoberta de fibras naturais, as quais apresentam
propriedades que sdo comparaveis as fibras sintéticas, principalmente a fibra de vidro. As
fibras naturais s3o materiais ecologicamente corretos, baixo custo e de grande facilidade para
a preparagao de compositos, fazendo com que inimeros centros de pesquisa invistam altas

. ~ T 15,20
quantias na produ¢do de compdsitos a base dessas fibras. ™

2.10 ENSAIOS DE TRACAO

O ensaio mecanico de tracdo ¢ o mais usado para caracterizacdo mecanica dos
materiais, por ser um ensaio simples e de facil execu¢do. Diversas propriedades mecanicas
podem ser obtidas por meio deste ensaio, tais como a resisténcia a tracdo (c), o mddulo de
elasticidade, a resisténcia a propagagdo de trincas e deformagdo (g), que podem servir para
comparagao entre diferentes tipos de materiais. Esses valores sdo facilmente encontrados em
catalogos técnicos de materiais. Porém, quando surge um novo material, como um devido a
modificacdo de um polimero-base (reforgos, cargas, aditivos, plastificantes), os resultados
obtidos através do ensaio de tragdo sdo de suma importancia para efeitos de comparacdo. Para

a selecdo de uma peca ou um produto € essencial que essas comparacgdes sejam feitas. Esses
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ensaios podem ser influenciados pela velocidade de deformacdo, temperatura, condigdes
ambientais, fazendo com que haja a necessidade para que estes sejam padronizados.”" %!

A aplicacao de uma for¢ca num corpo sélido promove uma deformag¢ao do material na
direcao do esforco que tende a traciona-lo. Com esse tipo de ensaio, pode-se afirmar que as
deformagdes promovidas no material sdo uniformemente distribuidas em todo o seu corpo,
pelo menos até ser atingida uma carga maxima préxima do final do ensaio. Sendo assim, ¢
possivel fazer com que a carga cres¢a numa velocidade razoavelmente lenta durante todo o
teste. O ensaio de tracdo permite medir satisfatoriamente a resisténcia do material. A
uniformidade da deformacdo permite ainda obter medi¢des precisas da variacdo dessa
deformacdo em funcdo da tensdo aplicada. Essa variacdo extremamente importante ¢
determinada pelo tracado da curva tensdo-deformagdo, a qual ¢ representada na Figura 19, e

pode ser obtida diretamente pelo ensaio.'®*

A uniformidade de deformagdes termina no momento em que ¢ atingido o valor
maximo de carga suportada pelo material, quando comeca a aparecer o fendmeno da estric¢ao
ou diminuicdo da sec¢dao do corpo de prova, que ¢ presenciado em metais com certa
ductilidade, o que , nos polimeros termorrigidos, em geral, ndo ¢ presenciado. O corpo de
prova ¢ fixado numa maquina de ensaio que aplica esforcos na sua dire¢do axial (esforcos

~ . N \ ~ . 32,80
crescentes), onde sao medidas as deformagdes correspondentes as tensdes aplicadas.”™

Figura 19 - Gréafico tensdo x deformagao.

L

deformacio permanents

Fonte: Elaboragio do autor.
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2.10.1 Tensao e deformacao na tracao

A resisténcia interna de um corpo com relagdo a uma forga externa aplicada sobre ele,
por unidade de area ¢ definida como tensao (o), ¢ a variagao de uma dimensao qualquer desse
corpo a uma for¢a externa aplicada sobre ele, por unidade de area ¢ definida como
deformacio (¢)."’

Ao aplicar uma forca (F) normal a secgdo transversal de uma barra, cuja a area da
sec¢ao ¢ dada por Ay, a tensdo média de tracao, o, produzida na barra ¢ dada pela relagdo de F

~ 1
e Ay, conforme a equacao 1: ?

c=— (1

A sua unidade ¢ dada por uma forg¢a dividida por unidade de area , que no Sistema
Internacional, chama-se Pascal (Pa).'”

Com a aplicagdo de uma tensao, o corpo de prova sofre uma deformacdo €, onde a
carga F produz um aumento AL, sendo Ly o comprimento inicial. Essa deformag¢do média ¢

dada por:"

gE=— ©)

A deformagio é uma grandeza adimensional."’

Através do ensaio de tragcdo, pode-se construir um grafico tensdo-deformag¢ao com as
medidas de carga (ou tensdo) e da deformacdo que cresce continuamente até o fim do ensaio

(Figura 19). No inicio da deformagdo, o grafico ¢ linear, apresentado pela equagio:*

c=E.¢ 3)
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que ¢ conhecida como Lei de Hooke, na qual ha uma proporcionalidade entre a tensdo (c) € a
deformagdo (€), conhecida com modulo de elasticidade ou de Yong (E). Este modulo
corresponde a capacidade de um corpo resistir a uma deformagéo axial.*

O limite elastico do material ¢ definido como a maior deformagao que o material pode
suportar sem deixar qualquer deformagdo permanente quando o material ¢ descarregado, que
¢ ilustrado na Figura 19 como a parte OB. Portanto, se em qualquer ponto do segmento OB
houver um descarregamento do material, este retornara ao seu estado inicial O. Ja o segmento
OA da Figura 19 é chamada de limite de proporcionalidade, que é a maior tensdo que o
material ¢ capaz de suportar sem qualquer desvio de proporcionalidade entre a tensdo e a
deformacdo, o qual ¢é representando por uma reta dada pela Lei de Hooke. Passada a regido
elastica do material, este entra na sua regido plastica, onde havendo um descarregamento do
material até a tensdo zero (segmento CD da Figura 19), o material fica com uma deformacao
permanente. Outros dois valores muito utilizados para a caracterizagdo de um material
submetido ao ensaio de tragdo, ¢ a tensdo maxima suportada pelo material (ponto E da Figura

19) e o Limite de Resisténcia a Tracdo (ponto F da Figura 19).*

2.10.2 Resiliéncia

A resiliéncia € a capacidade do material absorver energia quando deformado
elasticamente e liberd-la quando descarregado. Pode-se medir a resiliéncia calculando a area
sobre a curva no regime eléstico do grafico tensdo versus deformagdo, a qual € representada

. ~ 1
na Figura 21, ou pela expressao:8

Up =— 4)

onde op representa a tensao calculada no limite de proporcionalidade.81
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2.10.3 Tenacidade

A tenacidade ¢ a medida de energia necessaria para romper o material, o que para
polimeros termorrigidos € praticamente igual a resiliéncia, pois o polimero se rompe antes de
atingir a regido plastica. Pode-se calcular a tenacidade de um material calculando a area sobre
a curva do grafico tensdo versus deformacao até o rompimento do material, bastando integrar

a curva desde sua origem até sua ruptura.”’

2.10.4 Médulo de elasticidade ou Young (E)

O modulo de elasticidade ou de Young ¢ a medida da rigidez do material, ou seja, a
capacidade do material resistir a deformagdes quando solicitado axialmente. Ele ¢ medido
através da inclinagdo da curva do gréfico tensdo versus deformagao, sendo que, quanto maior
esta inclinag@o (maior o angulo), maior sera o modulo de elasticidade, logo, mais rigido sera o
material. Ha4 duas maneiras de se medir o modulo elastico em uma curva tensdo versus
deformagio: pelo método da tangente e pelo método da secante."

O método da secante consiste em tracar uma reta da origem até um ponto qualquer da
regido elastica do material e, através desta reta, calcular sua tangente, como ilustra a Figura
20.%

O método da tangente consiste em tracar uma tangente em qualquer ponto do grafico

na regido elastica e, através desta reta, calcular sua tangente, como ilustra a Figura 20. 19
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Figura 20 - Determinagdo do modulo elastico através do método da secante e da tangente.

Tensdo

Deformacéo

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.10.5 Resisténcia a propagacao de trincas (K;c)

Em materiais que apresentem defeitos, bolhas e, entalhes, ocorrem uma grande
concentracdo de tensdes, que pode ocasionar o rompimento do material quando este esta
submetido a um esfor¢co de propagacao de trincas internas. Esse rompimento vai depender da
tensdo aplicada, do tamanho da deformidade e da natureza do material. **

Uma importante propriedade ¢ a habilidade de um material resistir a fratura quando
uma trinca esta presente, sendo que esta ¢ chamada de resisténcia a propagacdo de trincas
(Ky0). 2

Os ensaios de resisténcia a propagacdo de trincas sdo frequentemente realizados em
materiais frageis. Neste ensaio ¢ feita uma trinca no material a ser ensaiado, induzindo a
concentracdo de tensdes. Através de corpos de provas padronizados, o material € tracionado

até romper-se. A determinagdo da resisténcia a propagacao de trincas ¢ feita de acordo com a

norma ASTM E399 (1990) no modo tensio, utilizando a seguinte equagdo:'®

Kic = Y(705‘1/2 Q)
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na qual: ¥ = [1,99 ~0,41(%) +187 (%)2 — 38,48 (%)3 + 53,85 (%)4] (6)
¢y =2 (7)

onde P, ¢ a tensdo no momento da fratura, B e w sdo a espessura ¢ a largura da amostra e a ¢

. . . . . 18
o comprimento da trinca induzida no corpo de prova, conforme representado na Figura 21.

Figura 21 - Modelo de corpo de prova utilizado nos ensaios de K;¢.

1 8% nana

M=

Fonte: Elaboragdo do autor.

2.10.6 Ensaio de tracdo em polimeros termorrigidos

Os polimeros apresentam resisténcia mecanica bem inferior quando comparados com
materiais metalicos e ceramicos, pois apresentam ligagdes primarias covalentes entre os
atomos da cadeia principal e ligagdes secundarias fracas como for¢as de Van der Walls,
interagdo entre dipolos, etc. J& os materiais metalicos e cerdmicos apresentam ligacdes
primarias fortes, tais como ligagdes metalicas para os metais e as ligagdes i0nicas e covalentes
para os materiais cerimicos.'®

A Figura 22 ilustra um grafico de ensaio de tracdo de um polimero termorrigido, tal

ro: 19
coOmo 0O €poxi.
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Figura 22 - Exemplo de uma curva tensdo versus deformagao obtida através de um ensaio mecanico de tracao.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Através da Figura 22, pode-se observar que o limite de resisténcia a tragdo ¢ igual a
tensdo de ruptura do material e que, o regime pléstico para esse tipo de polimero ¢
praticamente inexistente.'’

Os polimeros termorrigidos apresentam elevado moddulo de elasticidade e baixa
elongacdo na ruptura quando comparados com polimeros termoplésticos ou metais. Por ndo
atingirem a regido plastica, esse tipo de polimero ¢ dito como fragil."

O comportamento deformacional dos polimeros € bem complexo e € regido pela sua
estrutura molecular, podendo estar associada a movimentos de deslizamentos das cadeias
poliméricas, a distor¢des das cadeias poliméricas em relagdo as suas conformagdes de
equilibrio, a estiramentos e deformagdes angulares das ligagcdes primarias das cadeias do

’ 1
polimero, etc. 8

2.11 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Para o estudo da estrutura e morfologia dos materiais, tem-se utilizado varias técnicas
de microscopia eletronica, entre elas a MEV, que para materiais compdsitos tém se mostrado
muito util na visualizagdo de possiveis falhas, tais como cavidades provocadas por bolhas,

trincas e falhas na ligacdo interfacial entre fibra e matriz.'® "
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A MEV, ao contrario do microscépio 6tico, que usa a luz para a formagdo da imagem,
o . ~ . 19
utilizam elétrons, obtendo uma alta resolugdo na imagem.
O microscopio eletronico de varredura ¢ o mais versatil, no qual ¢ utilizado para o
estudo de estruturas superficiais em imagens tridimensionais, sendo portanto, mais faceis de
interpretar. Outro fator que o torna mais versatil é a preparagdo das amostras, que ¢

. . . . . 19
relativamente simples, sendo apenas requerido revestimentos condutivos nas amostras.

2.12 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

A Calorimetria Diferencial de Varredura ¢ uma analise térmica utilizada para medir
temperatura e fluxo de calor em fun¢do do tempo e da temperatura. Tais medidas fornecem
informagdes sobre mudangas fisicas e quimicas em processos exotérmicos ¢ endotérmicos ou

. ; 18
mudanga de capacidade calorifica.

Existem dois tipos de equipamentos DSC: o calorimetro controlado por fluxo de calor,
na qual as amostras ¢ a referéncia sdo colocadas em porta amostras que se situam na
plataforma de um disco de constantan. Este tipo de DSC iré registrar a diferenga de poténcia
fornecida para a amostra e para a referéncia, o qual ¢ obtido através da transferéncia deste

fluxo para as porta amostras da amostra e referéncia.'®

Um outro tipo de DSC ¢ o controlado por compensa¢do de poténcia, no qual a
amostra e a referéncia funcionam como um calorimetro, onde suas temperaturas sao
equalizadas. E feito um registro da quantidade de calor requerida para manter estas

. . ~ : 1
temperaturas iguais em fungdo do tempo ou da temperatura de aquecimento.'®

O DSC ¢ aplicado para medir temperatura de transi¢do vitrea, fusdo, cristalizagao;

~ . , .. 18
reacdes de cura e capacidade calorifica de materiais.

2.13 TERMOGRAVIMETRIA (TGA)

A termogravimetria ¢ uma técnica de andlise térmica utilizada para determinar a
variagdo de massa da amostra (perda ou ganho) em funcdo da temperatura. E possivel através
desta técnica obter a temperatura na qual o material comega a se decompor, bem como dados

sobre a sua oxidacao, combustao, ete.!®
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Este ensaio pode ser realizado em diferentes atmosferas gasosas, com diferentes

. . 1
massas das amostras e diferentes taxas de aquecimento.'®
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 PREPARACAO DAS FIBRAS DE CANA DE ACUCAR

O bagaco de cana de acucar utilizado (cedidas pela Usina Santa Adélia — Pereira
Barreto/SP), o qual ¢ apresentado na Figura 23 apresentava como caracteristicas 4,23 de Brix
(porcentagem, em massa, de solidos dissolvidos em uma solucao) e 3,10 de Pol (porcentagem,

em massa, de sacarose dissolvidos em uma solugao).

Figura 23 - Bagag¢o de cana de agticar.

Fonte: Elaboragdo do autor.

Com a ajuda de um processador, o bagaco de cana de agucar seco foi desmedulado e
triturado por aproximadamente 30 minutos, em intervalos de 5 minutos para se evitar o
superaquecimento do processador. Nesses intervalos, o bagaco foi separado em tamanhos
compreendidos entre 0,50 a 2,00 mm, 0,21 a 0,50 mm e menores que 0,21 mm, como ilustra a
Figura 24. O método de separacdo utilizado foi o peneiramento manual com graduacdo de
0,50 mm a 2,00 mm, 0,21 mm a 0,50 mm e menor que 0,21 mm. Depois de separados os
tamanhos, estes foram armazenados em recipientes adequados e guardados até a preparagao

do composito.
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Figura 24 - Bagaco de cana de agticar separado, da esquerda para a direita: de 0,50 a 2,00 mm, de 0,21 a 0,50
mm e menores que 0,21 mm, respectivamente.

Fonte: Elaboragdo do autor.

Posteriormente, com a ajuda de um sistema soxhlet, o bagago foi tratado com agua
destilada a 100°C por 24 horas, como ilustrado na Figura 25. O objetivo desse processo foi a

retirada de solidos dissolvidos e sacarose.

Figura 25 - Esquema montado para o tratamento das fibras com agua destilada.

Fonte: Elaboragdo do autor.
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O procedimento adotado anteriormente para a extragdo de sélidos soluveis e acucares,

foi escolhido a partir de resultados de trabalhos anteriores.* >

3.2 RESINA EPOXIDICA E AGENTE DE CURA UTILIZADOS

A resina epoxidica utilizada de nome comercial DGEBA possui densidade 1,1 — 1,12
g/em’, conforme informacdes da Maxepoxi Ind e com Ltda.

O agente de cura utilizado ¢ uma amina alifatica, contendo quatro grupos aminos em
sua estrutura, chamado de trictilenotetramina TETA e, com nome comercial ARADUR HY
951. Este agente de cura apresenta viscosidade de aproximadamente 30 mPas a 25°C, peso
especifico O,98g/cm3 , € ¢ caracterizado pela cura a temperatura ambiente. Além do baixo
custo, o TETA também apresenta a vantagem de ser um bom diluente, devido a sua baixa

viscosidade.

3.3 CICLODEXTRINA

Como intuito de tentar reduzir a propagagdo de trincas no compdsito, foi utilizada a
ciclodextrina. A ciclodextrina ¢ do tipo P pois esta ¢ produzida por farelo de mandioca e
etanol, para os quais os Estados de Mato Grosso do Sul e Sao Paulo tem grande produgao,
como descrito anteriormente.

Além do mais, trabalhos anteriores mostram que a adicdo de ciclodextrina em
epoxi/teta apresenta um significativo aumento no K;c.

As composi¢des utilizadas (1, 2, 3 ,4, 5, 10 e 15%) de ciclodextrina foram escolhidas
analisando trabalhos anteriores, onde o melhor resultado de K¢ foi obtido com a adi¢ao de

5% de ciclodextrina, sendo que porcentagens inferiores a esta, ndo foram analisadas.

3.4 COMPOSICOES DOS COMPOSITOS

A resina epoxidica (DGEBA/TETA) foi misturada ao bagaco de cana de agucar, em
porcentagens de 2,5%, 5%, 7,5% e 10% em massa de bagago. Este processo foi repetido para
os trés tamanhos, compreendidos entre 0,50 ¢ 2,00 mm, de 0,21 a 0,50 mm e menores que

0,21 mm. Nao foram usadas porcentagens maiores, pois seria necessario um método mais
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adequado para fazer a mistura fibra/matriz, ja4 que esta mistura fica dificultada de ser feita
manualmente, quando a porcentagem ultrapassa os 10%.

A ciclodextrina tipo beta foi adicionada a resina epoxidica em porcentagens de 1, 2, 3,
4,5, 10 e 15% em massa. Percebeu-se, que fica impossibilitada uma mistura contendo mais
que 15% em massa de ciclodextrina 3, pois a viscosidade da mistura fica alta, a ponto de a
mistura ndo conseguir tomar a forma do molde do corpo de prova.

Para efeito de comparagdo ¢ adog¢do de um modelo de controle, foi realizada uma
mistura contendo a resina epoxidica (DGEBA/TETA) somente com o agente de cura sem
reforco. As curas foram feitas utilizando-se o ponto estequiométrico em temperatura

ambiente.

3.5 PREPARACAO DAS COMPOSICOES E CORPOS DE PROVA

Em um recipiente de aluminio adequado (Figura 26), primeiramente, misturou-se o
epoxi DGEBA com o agente de cura TETA, respeitando o ponto estequiométrico. Esta
mistura foi realizada em uma capela, pois o agente de cura ¢ uma substancias nociva a satde.
Com a ajuda de um bastonete, a mistura foi realizada durante aproximadamente 1 minuto
para, logo em seguida, ser adicionado bagago de cana-de-aglicar nas porcentagens e tamanhos

descritos anteriormente.

Figura 26 - Recipiente utilizado para realizar as misturas.

Fonte: Elaboragio do autor.

Para transferir o contetdo contido no recipiente para o molde (Figura 27), esperou-se

aproximadamente 1 minuto, a fim de minimizar os efeitos dos micro vazios que ficam retidos
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nas extremidades das fibras. Assim a mistura fibra/DGEBA/TETA foi adicionada ao molde. E
onde ficou até que a cura se completasse. Este processo ocorreu durante um tempo de 4 a 5
horas. Posteriormente, as amostras foram retiradas ¢ armazenadas em um ambiente seco a
temperatura ambiente até serem utilizadas nos ensaios. As amostras depois de preparadas
estdo ilustradas nas Figuras de 28 a 32, onde s3o separadas nas porcentagens descritas

anteriormente.

Figura 27 - Molde utilizado para a preparacdo do corpo de prova para o ensaio de tragdo.

Fonte: Elaboragio do autor.

Figura 28 - Corpo de prova contendo apenas a resina epoxidica com o agente de cura.

F v —

Fonte: Elaboragio do autor.
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Figura 29 - Corpos de prova com 2,5% de bagaco de cana de agucar com tamanhos de 0,50 a 2,00 mm, de 0,21 a
0,50 e menores que 0,21 mm, respectivamente.

Fonte: Elaboragdo do autor.

Figura 30 - Corpos de prova com 5% de bagaco de cana de agicar com tamanhos de 0,50 a 2,00 mm, de 0,21 a
0,50 e menores que 0,21 mm, respectivamente.

Fonte: Elaboragdo do autor.
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Figura 31 - Corpos de prova com 7,5% de bagago de cana de aguicar com tamanhos de 0,50 a 2,00 mm, de 0,21 a
0,50 e menores que 0,21 mm, respectivamente.
B

Fonte: Elaboragio do autor.

Figura 32 - Corpos de prova com 10% de bagago de cana de agticar com tamanhos de 0,50 a 2,00 mm, de 0,21 a
0,50 e menores que 0,21 mm, respectivamente.

Fonte: Elaboragio do autor.

O procedimento adotado para confeccio dos corpos de prova contendo
epoxi/TETA/ciclodextrina foi o mesmo adotado para o de ep6xi/TETA/bagaco. A Figura 33
ilustra os corpos de provas contendo 1, 2, 3,4, 5, 10 e 15% de ciclodextrina em massa.

O molde foi revestido em sua base inferior com aluminio e com fluido desmoldante

Chamlease Chl-44 nas laterais em contato com o material a ser moldado.



68

Figura 33 - Corpos de provas contendo 1, 2, 3,4, 5, 10 e 15% de ciclodextrina ¢ massa, da esquerda

para a direita.

Fonte: Elaboragao do autor.

Para a realizacdo do ensaio de K¢, foi induzida uma trinca nos corpos de provas citados
acima, segundo a norma ASTM E399 (1990).

3.6 ENSAIOS MECANICOS

Os compositos foram ensaiados a temperatura ambiente (25 + 2°C). O ensaio de
tracdo, para a obtencdo do E e LRT foi realizado segundo a norma internacional ASTM E399
(1990), com uma velocidade de 1 mm/min em um maquina de ensaio de tracdo da Pantec
(Figura 34) com célula de carga de 20 kN, utilizando corpo de prova com as dimensdes

referentes a norma ASTM E399 (Figura 35).
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Figura 344 - Méquina utilizada para o ensaio de tracao (Pantec).

Fonte: Elaboragio do autor.

Figura 355 - Formato dos corpos de prova utilizados para o ensaio de tracdo.

169mm

Fonte: Elaboragdo do autor.

Para a determinagdo do K¢, foi utilizado a norma ASTM E399 (1990) por tragao.
Uma trinca foi induzida no corpo de prova utilizando-se serras e ldminas, conforme ilustrado
na Figura 36. A mdaquina utilizada para o ensaio de K c foi a mesma que a do ensaio de

tracao.
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Figura 36 - Formato dos corpos de prova utilizados para o ensaio de K.

------------------------------------------------------------------------------

Fonte: Elaboragdo do autor.

Nos calculos dos resultados, foram utilizadas no minimo 4 medidas de cada
propriedade mecéanica. Ambos os ensaios foram realizados na Universidade Catdélica Dom

Bosco, no Laboratério de Metrologia.

3.7 ENSAIOS TERMICOS

Depois de feitos os ensaios mecanicos, os corpos de provas foram ralados com o
auxilio de uma faca para se obter um p6 o qual se utilizou para fazer os ensaios térmicos de
DSC e TGA que foram realizados no Departamento de Quimica da Universidade Federal do
Mato Grosso do Sul. A Figura 37 ilustra o p6 obtido através de uma amostra contendo 2,5%
de fibra de cana-de-agucar.

As amostras foram divididas em 6 frascos, contendo epdxi puro, epoxi/fibra de cana-de-
acucar 2,5%, epoxi/fibra de cana-de-acicar 5%, epoxi/fibra de cana-de-agucar 7,5%,

epoxi/fibra de cana-de-actcar 10% e epoxi/ciclodextrina beta.

Figura 37 - Amostra de fibra de cana-de-agucar para a realizacdo dos ensaios DSC ¢ TGA.

Fonte: Elaboragio do autor.
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A Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC) foi realizada utilizando-se o aparelho
da Ta Instruments DSC-Q20. A andlise foi realizada através de uma unica etapa de
aquecimento continuo, seguindo a norma para ensaios térmicos, com taxa de aquecimento
igual a 10 °C/min, na faixa de 0° C a 500° C para amostras sem tratamento, ¢ também com

tratamento de pos-cura. A Figura 38 ilustra o equipamento utilizado para esse ensaio.

Figura 38 - Equipamento DSC-Q20 Ta Instruments do laboratério de quimica da Universidade Federal do Mato

& &

Grosso do Sul.

Fonte: Elaboracgdo do autor.

A andlise termogravimétrica (TGA) foi realizada utilizando-se o aparelho da TA
Instruments TGA Q50 V20.10 Build 36. A andlise foi realizada aquecendo-se a amostra de 25
a 900 °C com taxa de aquecimento de 10 °C/min. A Figura 39 a seguir ilustra o equipamento
para andlise termogravimétrica do laboratorio de quimica da Universidade Federal do Mato

Grosso do Sul.
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Figura 39 - Equipamento TGA Q50 V20.10 Build 36.

Fonte: Elaboragdo do autor.

3.8 ENSAIO DE MEV

Realizou-se a MEV com o objetivo de verificar a formag¢do dos microvazios
provocadas quando a fibra ¢ adicionada ao epoxi, assim como analisar a interacdo entre
fibra/matriz do compdsito.

Os corpos de prova fraturados pelos ensaios de tracdo, com a superficie da fratura
voltada para cima, foram coladas com cola de éster de cianocrilato em suportes metalicos
apropriados para MEV. Devido a necessidade de se obter uma superficie condutora, as
amostras foram cobertas com uma fina pelicula de ouro. A analise da morfologia foi realizada
na superficie do material fraturado.

Foi utilizado um equipamento MEV - Scanning Electron Microscopy, modelo LS15,
marca: (ZEISS Germany), uma fonte geradora de elétrons de filamento tungsténio, com
voltagem maxima de 1 a 30 KeV, com uma resolucdo de 150nm. Foi usada uma corrente de
feixe de aproximadamente 100pA. A ampliacdo foi de 40, 100 e 1000X. As microscopias
foram realizadas no Departamento de Fisica da Universidade Federal do Mato Grosso do Sul

(UFMS). A Figura 40 abaixo ilustra o equipamento utilizado.



Figura 40 - Electron Microscopy, modelo LS15, marca: (ZEISS Germany).

Fonte: Elaboragio do autor.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 COMPOSITOS

O tamanhos médios das fibras ficaram compreendidos entre 3 faixas de tamanhos:
entre 0,50 a 2,00 mm, entre 0,21 a 0,50 mm e menores que 0,21 mm . Diversos trabalhos sao
encontrados na literatura em compositos contendo, como agente de reforco, fibras de cana-de-
acucar. Porém, estas fibras em sua grande maioria t€m um comprimento médio maior, pois
através de calculos, consegue-se chegar ao comprimento médio ideal da fibra que alcanca
uma maior resisténcia para o composito. Porém, para corta-las em seu comprimento ideal (em
escala de centimetros), o processo fica trabalhoso e complexo. Por outro lado, para
comprimentos menores, 0 processo ¢ barato e simples. Portanto os comprimentos foram
escolhidos tendo-se como contrapartida um menor gasto na confec¢do dos corpos de prova.

O bagaco de cana-de-agucar cujo tamanho foi menor que 0,21 mm e que ficou na faixa
dimensional entre 0,21 e 0,50 mm, pode ser chamado de particula ao invés de fibra, pois tem-
se que o diametro médio da fibra do bagaco de cana-de-agucar estd compreendido entre 0,20
e 0,40 mm, sendo estes muito proximos aos dos comprimentos obtidos citados acima.

Concentragdes de tensdes causam fraturas em materiais € sdo provocadas por
descontinuidades no material, tais como fissuras, bolhas, defeitos e outros. No caso de
materiais do tipo compositos, ocorre a formagdo de micro vazios durante o processo de cura e
durante a mistura da fibra com a matriz. Uma solucdo para o problema ¢ submeter ao vacuo, o
ambiente o qual o material estd sendo curado. Porém, existem dificuldades para tal processo.
Uma delas ¢ a dificuldade de se manter as fibras de maneira homogénea durante o processo de
vacuo, fazendo com que esse processo amenize a formagdo de micro vazios. Mas por sua vez,
aumenta-se a heterogeneidade das fibras na matriz. A outra dificuldade € o alto custo e grande
complexidade de se construir um sistema de vacuo adequado para conseguir uma alta
eficiéncia, e como o objetivo deste trabalho ¢ obter um compdsito com baixo custo de

fabricagdo, este processo acabou sendo descartado.
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4.2 Ensaios de Tracao

4.2.1 Ensaio de tracdo com particulas menores que 0,21 mm

Os resultados do Limite de Resisténcia a Tra¢do (LRT), mddulo de elasticidade (E) e

K¢ para particulas menores que 0,21 mm sdo apresentados na Tabela 15.

Tabela 15 - Resultados obtidos nos ensaios tragdo para fibras menores que 0,21 mm.

% Fibra LRT (MPa) E (MPa) Kic (MPa.m'?)
0,0 26,77+ 1,01 1473,07 + 10,13 1,26 +0,22
2,5 31,21+ 1,11 1670,02 + 11,21 1,18 £0,17
5,0 34,43 + 1,89 1689,07 + 13,34 1,20 + 0,26
7,5 34,21 £2,07 1687,32 + 14,12 1,15+0,21
10,0 33,84+ 1,86 1685,33 + 16,45 1,15+0,25

Fonte: Elaboragdo do autor.

Com os dados da Tabela 15, construiu-se um grafico de LRT versus porcentagem de
particulas, o qual € ilustrado na Figura 44.

Figura 44 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para LRT com particulas menores que 0,21 mm.
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Fonte: Elabora¢do do autor.
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Como esperado, o desvio padrao das medidas foram baixos, sendo em média 4,87%.
Isto se deve a distribuicdo homogénea das particulas na matriz.

Através da Figura 44, tem-se que o LRT aumenta 16,58% quando comparamos o
epoxi sem particula com o compédsito com 2,5% de particula. J& para um compdsito com teor
de particula de 5%, o LRT aumenta 28,61% (de 26,77 MPa para 34,43 MPa) quando
comparado com o epoxi sem particula, e 10,31% (de 31,21 para 34,43 MPa) quando
comparado com o compésito com 2,5% de particula. E, verificou-se que para maiores
porcentagens de particulas presentes no composito, o LRT permanece constante.

Sabendo-se que as propriedades dos compdsitos serdo intermedidrias entre as
propriedades dos componentes constituintes, preservando-se as fracdes volumétricas, pode-se
observar que quando adicionamos 2,5% de particulas, tem-se um aumento significativo no
LRT. O LRT da fibra de cana-de-agucar ficou compreendido entre 170 a 290 MPa, pode-se
atribuir esse aumento a uma maior concentracao de particulas que, além de atuarem como
enchimento, atuam também como reforco, resultando em uma maior transferéncia da tensao
aplicada na matriz (epoxi) para as fibras.

Com a adigao de 5% de particulas, ha um pequeno aumento no LRT (10,31% em
relagdo ao composito com 2,5% de particulas). Com o aumento da porcentagem de particulas,
era de se esperar que o LRT aumentasse proporcionalmente, ou seja, aumentasse 16,58% ao
invés de 10,31%. A ndo linearidade no aumento do LRT pode ser explicado pelo surgimento
de microvazios que surgem entre a reagao do epoxi e do agente de cura no instante da mistura,
as quais ficam aderidas as particulas. Portanto, quanto maior a quantidade de particulas, maior
a quantidade de microvazios dentro do composito, o que acarreta a pontos de concentracdo de
tensdo, que tendem a fragilizar o material, diminuindo assim o seu LRT.

Através da Tabela 15, construiu-se um grafico de E versus porcentagem de particulas

menores que 0,21 mm, o qual esta ilustrado na Figura 45.
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Figura 45 - Grafico obtido no ensaio de tracdo para E com particulas menores que 0,21 mm.
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Fonte: Elaboragio do autor.

O desvio padrio em média para o E foi de 0,79%, sendo este baixo, pelos mesmos
motivos discutidos para o LRT.

Através da Figura 45, observou-se que houve um grande aumento de 13,37% (de
1473,07 MPa para 1670,02 MPa) no modulo de elasticidade com a adicdo de 2,5% de
particulas. Para valores superiores a 2,5% de particulas, considerando-se o desvio padrdo, o E
ficou praticamente constante. Isto pode ser atribuido ao grande aumento no numero de
microvazios nos compositos com 5%,7,5% e 10%.

Era de se esperar que o modulo elastico do material aumentasse proporcionalmente ao
aumento da porcentagem de particulas adicionadas, mas sendo o mddulo de elasticidade, uma
medida de rigidez do material, ou seja, a capacidade que o material tem de resistir a
deformacdes, quando se aumenta os pontos de concentragdo de tensdes (microvazios), esta
capacidade tende a diminuir.

Através da Tabela 15, construiu-se um grafico de K;c versus porcentagem de

particulas com tamanho menor que 0,21 mm, que esta ilustrado na Figura 46.
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Figura 46 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para K¢ para particulas menores que 0,21 mm.
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Fonte: Elaboragao do autor.

O desvio padrao em média para o K¢ foi de 18,70%. O erro nas medidas de K¢ ficou
bem acima das demais medidas. Este erro pode ser justificado pela imprecisio ao
confeccionar o entalhe em V (como ilustrado na Figura 36).

O valor de K¢ apresentou um pequeno decréscimo quando foram adicionados 2,5%
de particulas (6,34%), permanecendo praticamente constante com a adi¢do de mais particulas.
Era de se esperar que a resisténcia a propagagdo de trincas diminuisse drasticamente para
porcentagens de fibras superiores a 3%, pois conforme maior a quantidade de particulas, mais
microvazios sdo formados, pelo fato das microbolhas formadas na reagdo de cura ficarem
aderidas as fibras. Esses microvazios facilitam tanto a nucleagdo quanto a propagacdo de
trincas, deixando o composito menos resistente. O que explica a ndo diminui¢do da resisténcia
a propagacgdo de trincas € o efeito de refor¢o que a fibra ofereceu ao composito, deixando-o
mais resistente, pois as trincas se iniciam no epoxi através dos microvazios e ao percorrerem o
composito, estas se deparam com as fibras, as quais tém uma alta resisténcia quando
comparadas com o epoxi, atuando como uma barreira para sua propagacao.

Para a analise da fragilidade do material, foram construidos gréaficos tensdo versus
deformagdo para o epoxi puro (Figura 47) e para os demais compdsitos, com porcentagens

variando de 2,5, 5, 7,5 e 10% em massa de particulas (Figura 48).



Figura 47 - Grafico tensdo versus deformagio para o epoxi puro.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Figura 48 - Graficos tensdo versus deformagdo para particulas menores que 0,21 mm: (a) 2,5% em massa de
particulas; (b) 5% em massa de particulas; (c) 7,5% em massa de particulas; (d) 10% em massa de particulas.
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Fonte: Elaboragio do autor.
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Observando os graficos das Figura 47 e 48, a for¢a necessaria para a ruptura do epoxi
puro e do compdsito contendo 2,5% de particulas foi inferior aos demais, e como a tensdo de
ruptura € calculada utilizando-se esse valor, esta também ficou inferior.

A inclinagdo da curva para as diferentes composi¢des dos compositos, como ilustrado
nas Figuras 48, ficou praticamente linear.

Sabe-se que um material termorrigido, como o epdxi, apresenta uma curva de tensao
versus deformagdo como ilustrada na Figura 24, ou seja, apresentando somente o regime
elastico. Isto pode ser demonstrado, observando-se a Figura 48, onde a curva do epdxi puro
(Figura 47) ¢ bem proxima de uma reta, satisfazendo a Lei de Hooke (equagdo 3). Para
composi¢des de 2,5%, 5%, 7,5% e 10%, as curvas também satisfazem a equagdo 3. Isto
implica que com a adi¢do de um agente de reforco (particulas), a caracteristica de material

fragil do epoxi ndo ¢ alterada, permanecendo este somente no regime elastico.
4.2.2 Ensaio de tracio com particulas entre 0,21 e 0,50 mm.
Os resultados do Limite de Resisténcia a Tra¢do (LRT), modulo de elasticidade (E) e

K¢ para particulas compreendidas entre 0,21 e 0,50 mm sdo apresentados na Tabela 16.

Tabela 16 - Resultados obtidos nos ensaios tragdo para particulas entre 0,21 ¢ 0,50 mm.

% Fibra LRT (MPa) E (MPa) Kic (MPa.m'?)
0,0 26,77+ 1,01 1473,07 £ 10,13 1,26 +0,22
2,5 30,87 + 1,43 1663,02 + 15,44 1,19+0,11
5,0 33,93 +2,07 1694,02 + 12,27 1,16 + 0,13
7,5 34,51+ 1,76 1680,76 + 13,47 1,13+0,14
10,0 34,34+ 1,14 1679,37 + 14,56 1,14 +0,12

Fonte: Elaboracao do autor.

Com os dados da Tabela 16, construiu-se um grafico de LRT versus porcentagem de
particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm, o qual ¢ ilustrado na Figura 49.
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Figura 49 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para LRT com particulas entre 0,21 ¢ 0,50 mm.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Para particulas compreendidas entre 0,21 e¢ 0,50 mm, o desvio padrio também se
manteve baixo, na ordem de 4,58%, o que também pode ser justificado pela homogeneidade
das fibras nos corpos de provas, que podem ser verificados nas Figuras 29, 30, 31 e 32.

Através da Figura 49, tem-se que o LRT aumenta 15,31% quando comparamos o
epoxi sem particula com o composito com 2,5% de particula. Ja para um composito com teor
de particula de 5%, o LRT aumenta 26,74% (de 26,77 MPa para 33,93 MPa) quando
comparado com o epdxi sem particula, e 9,91% (de 30,87 MPa para 33,93 MPa) quando
comparado com o composito com 2,5% de particula. E, verificou-se através da Tabela 16 que,
para maiores porcentagens de particulas presentes no compdsito, o LRT permanece constante.

Com a adigdo de 5% de particulas, hd um pequeno aumento no LRT (11,72% em
relagdo ao compdsito com 2,5% de particulas). Para o aumento nas porcentagens de particulas
adicionadas ao composito, assim como para particulas menores que 0,21 mm, também era de
se esperar um aumento linear no LRT e, este ndo aconteceu, pelo mesmo motivo citado
anteriormente.

Para os tamanhos das particulas compreendidos entre 0,21 e 0,50 mm, considerando-se
os desvios padrao, ndo ha mudan¢a no comportamento do LRT quando comparado com
particulas menores que 0,21 mm, portanto, o aumento no tamanho das particulas de 0,21 mm
para 0,21-0,50 mm nao provoca nenhum efeito adicional de reforco no composito.

Através da Tabela 16, foi construido um grafico de E versus porcentagem de particulas

entre 0,21 mm e 0,50 mm, que esté ilustrado na Figura 50.
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Figura 50 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para E com particulas entre 0,21 ¢ 0,50 mm.
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Fonte: Elaboragao do autor.

Assim como para particulas menores que 0,21 mm, o desvio padrao para particulas
compreendidas entre 0,21 mm e 0,50 mm foi baixo, na ordem de 0,80%.

O comportamento do mddulo de elasticidade para particulas entre 0,21 mm e 0,50
mm, considerando-se os desvios padrao, foram bem parecidos com o E para particulas
menores que 0,21 mm, ou seja, houve um grande aumento de 12,89% (de 1473,07 MPa para
1663,02 MPa) no moédulo elastico com a adicdo de 2,5% de particulas e, para valores
superiores a 2,5% de particulas, considerando-se o desvio padrdo, o E ficou praticamente
constante.

Para particulas compreendidas nos tamanhos citados, também se observa o aumento na
formag¢do de microvazios conforme aumenta-se a porcentagem de particulas, o que acarreta e
um nao aumento proporcional do médulo eléstico.

Através da Tabela 16, construiu-se um grafico de K;c versus porcentagem de
particulas com tamanhos compreendidos entre 0,21 mm e 0,50 mm, que estd ilustrado na

Figura 51.
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Figura 51 - Grafico obtido no ensaio de tragcdo para K¢ para particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Assim como para particulas menores que 0,21 mm, o desvio padrao para particulas
compreendidas entre 0,21 mm e 0,50 mm ficou acima das outras medidas (LRT e E). Duas
possiveis explicacdes para este alto desvio padrao podem ser dadas. Uma delas € a imprecisao
na confeccdo do entalhe em V, ja que este ¢ feito manualmente. A outra seria a ndo
homogeneidade das particulas na matriz, o que acarretaria medidas diferentes. Porém, esta
ultima pode ser descartada, pois, pelas Figuras 29, 30, 31 e 32, observa-se que as particulas
ficaram distribuidas na matriz de forma homogénea.

O valor de K¢ apresentou um pequeno decréscimo, quando foram adicionados 2,5%
de particulas (5,55%). Porém, quando se adiciona mais particulas de tamanhos compreendidos
entre 0,21 mm a 0,50 mm, o K¢ continua decaindo, ao contrario do que ocorreu com
particulas com tamanhos inferiores a 0,21mm, onde o K¢ permaneceu constante.

Para a adi¢do de 5% de particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm, houve um decréscimo no
Kic de 7,93% (de 1,26 MPa'? para 1,16 MPa”z). Esta diferenga no K;c ndo pode ser
desprezada, pois através da Figura 51, ndo se pode considerar esta diferenca pelo desvio
padrdo e sim, pela real diminui¢do da resisténcia a propagacao de trincas do material. Além
do mais, quando se adiciona uma porcentagem maior de particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm,
0 K¢ continua decaindo (considerando-se os desvios padrao). O comportamento diferente do
K¢ com particulas compreendidas entre 0,21 mm e 0,50 mm em comparagdo com particulas

menores que 0,21 mm, ¢ devido ao maior acumulo de micro vazios ao redor das particulas,
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pois estas, sendo de maior tamanho, facilitam o acimulo de micro vazios, fragilizando ainda

mais o composito.

A Figura 52 ilustra os graficos tensao versus deformagdo para os compdsitos contendo

2,5,5,7,5 e 10% de particulas compreendidas entre 0,21 mm e 0,50 mm.

Figura 52: Graficos tensdo versus deformagdo para particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm: (a) 2,5% em massa de
particulas; (b) 5% em massa de particulas; (c) 7,5% em massa de particulas; (d) 10% em massa de particulas.
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Fonte: Elaboragéo do autor.

Comparando as Figuras 48 e 52, assim como nos compdsitos com particulas inferiores

a 0,21 mm, os graficos para os compositos com particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm (Figura

52a, 52b, 52c e 52d) apresentam uma tensdo maior para ruptura.
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A linearidade dos graficos (Figuras 52a, 52b, 52¢ ¢ 52d) mostram que com a adi¢do de
particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm, o composito ndo perdeu sua caracteristica de material

fragil, respeitando assim a Lei de Hooke.
4.2.3 Ensaio de tracio com fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm.
Os resultados do Limite de Resisténcia a Tra¢do (LRT), mddulo de elasticidade (E) e

Resisténcia a propagacao de trincas (K;¢) para fibras compreendidas entre 0,50 e 2,00 mm sao

apresentados na Tabela 17.

Tabela 17 - Resultados obtidos nos ensaios tragdo para fibras entre 0,50 e 2,00 mm.

% Fibra LRT (MPa) E (MPa) Kic (MPa.m"?)
0,0 26,77 + 1,01 1473,07 + 10,13 1,26 £ 0,22
2,5 32,07 + 2,02 1672,34 + 15,45 1,17+ 0,10
5,0 34,57 + 1,89 1690,07 + 13,77 1,14 +0,11
7,5 33,91+2,11 1688,24 + 16,01 1,12+0,12
10,0 34,03+ 1,97 1682,76 + 13,53 1,12+0,10

Fonte: Elaboragao do autor.

Com os dados da Tabela 17, construiu-se um grafico de LRT versus porcentagem de
fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm, o qual ¢ ilustrado na Figura 53.

Figura 53 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para LRT com fibras entre 0,50 ¢ 2,00 mm.
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Fonte: Elaboragio do autor.
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Pelos mesmos motivos citados para o LRT com particulas menores que 0,21 mm e
entre 0,21 mm e 0,50 mm, para as fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm, o desvio padrdo manteve-
se baixo.

Observando a Figura 53, tem-se que o unico aumento consideravel no LRT ¢ quando
se adiciona 2,5% de fibras, pois este tem um salto de 19,80% (5,30 MPa), passando de 26,77
MPa para 32,07 MPa. E, quando se adiciona porcentagens de fibras maiores que 2,5%, ou

seja, 5, 7,5 e 10%, considerando-se o desvio padrdao, o LRT mantém-se constante.

Através da Tabela 17, foi construido um grafico de E versus porcentagem de fibras

entre 0,50 mm e 2,00 mm, que esta ilustrado na Figura 54.

Figura 54 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para E com fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm.
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Fonte: Elaboragéo do autor.

O desvio padrdo para fibras foi de 0,83%, ficando préximo aos desvios padrdo para
particulas.

O comportamento do mddulo de elasticidade para fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm,
considerando-se os desvios padrao, foram parecidos com o E para particulas, tanto as menores
que 0,21 mm, quanto as compreendidas entre 0,21 mm e 0,50 mm, ou seja, houve um grande
aumento no E com a adi¢ao de 2,5% de fibras e para porcentagens superiores, o modulo
elastico permanece constante.

Através da Tabela 17, construiu-se um grafico de K;¢ versus porcentagem de fibras

com tamanhos compreendidos entre 0,50 mm e 2,00 mm, que esta ilustrado na Figura 55.
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Figura 55 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para K¢ para fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Pelos mesmos motivos citados para particulas menores que 0,21 mm e entre 0,21 mm
e 0,50 mm, para fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm, o desvio padrao ficou elevado.

O comportamento para o K;¢, quando se adiciona fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm ¢
parecido com os de particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm, ou seja, hd uma consideravel queda
no K;c quando se adiciona 2,5% de fibras e para porcentagens maiores de fibras, o K¢
continua decaindo. O que se pode notar, comparando o K;c com particulas entre 0,21 mm e
0,50 mm, ¢ que o K;¢ apresenta uma queda mais significativa quando se adiciona 7,5% e 10%
de fibras, ou seja, para particulas entre 0,21 mm e 0,50 mm, quando se adiciona 10% de
fibras, a queda ¢ de 9,52% enquanto para 10% de fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm a queda ¢
de 11,11% no K;c.

Este comportamento pode ser explicado pelo maior acimulo de microvazios em fibras
de maiores comprimentos, acarretando assim, maiores pontos de inicializagdo de trincas no
material.

A Figura 56a ilustra os graficos tensdo versus deformacdo para os compositos

contendo 2,5, 5, 7,5 e 10% de fibras compreendidas entre 0,50 mm e 2,00 mm.
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Figura 56 - Graficos tensdo versus deformagao para fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm: (a) 2,5% em massa de
fibras; (b) 5% em massa de fibras; (¢) 7,5% em massa de fibras; (d) 10% em massa de fibras.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Para os compdsitos com fibras entre 0,50 mm e 2,00 mm a fragilidade ¢ mantida, pois
se observa através da Figura 56 que os graficos tensdo versus deformagdo se situam somente

no regime eléstico, o que ¢ caracteristica de materiais frageis.

4.2.4 Ensaio de tracao com ciclodextrina.

Os resultados do Limite de Resisténcia a Tra¢do (LRT), mddulo de elasticidade (E) e

K¢ para o epoxi/ciclodextrina sdo ilustrados na Tabela 18.



Tabela 18 - Resultados obtidos nos ensaios tragdo para ciclodextrina.

&9

% ciclodextrina LRT (MPa) E (MPa) Kic (MPa.m"?)
0 26,77 = 1,01 1473,07 + 10,13 1,26 = 0,22
1 25,62+ 1,21 1430,34 + 22,04 1,45 0,20
2 23,07 +1,22 1410,65 + 23,98 1,90 0,18
3 22,20 + 1,30 1383,76 + 24,04 2,37+0,17
4 22,02+ 1,31 1323,02 + 27,89 3,01 +0,20
5 22,01 £1,56 1304,23 + 34,23 328 +0,21
10 18,91 + 1,64 1180,54 + 38,54 2,66 +0,18
15 18,01 = 1,56 1040,89 + 67,76 2,40 + 0,33

Com os dados da Tabela 18, construiu-se um grafico de LRT versus porcentagem de

Fonte: Elaboragao do autor.

CD B, o qual ¢ ilustrado na Figura 57.

Figura 57 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para LRT com epodxi/ciclodextrina 3.
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Fonte: Elaboragdo do autor.
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O desvio padrao das medidas foi baixo, sendo em média de 6,28%, porém, observa-se

que com o aumento da porcentagem de CD-P, a partir de 5% em massa, ha um aumento

significativo no desvio padrao das medidas, o que pode ser explicado pela maior dificuldade

de se realizar a mistura ep6xi/CD-3 em porcentagens acima de 5%, sendo que a mistura a



90

partir desta porcentagem comeca a ficar distribuida de forma heterogénea no corpo de prova,
como ¢ mostrado na Figura 33.

Com relacao ao ep6xi puro, a adi¢do de 1% de CD-P reduz o LRT em 4,29% (de 26,77
MPa para 25,62MPa) e para a adi¢do de 2% de CD-f o LRT reduz 15,34% (de 26,77 MPa
para 23,07 MPa) e para a adicdo de 3,4 e 5% de CD-PB praticamente ndo ha mudangas
significativas no LRT. J4 para a adi¢do de porcentagens superiores a 5%, ou seja, 10% e 15%
ha uma queda significativa no LRT, sendo esta de 14,08% quando comparado o LRT do
material com 5% de CD- com o que contém 10% de CD-p.

Através da Tabela 18, construiu-se um grafico de E versus porcentagem de CD-f, que

esta ilustrado na Figura 58.
Figura 58 - Grafico obtido no ensaio de tragdo para E com epdxi/Ciclodextrina [3.
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Fonte: Elaboragao do autor.

Através da Figura 58, observa-se um aumento gradativo no desvio padrdao das
medidas. Este pode ser justificado pela grande dificuldade de se deixar a mistura
epoxi/ciclodextrina homogénea, quando se aumenta a porcentagem de ciclodextrina na
mistura.

Com a adi¢ao de 1% de CD-J ao epdxi, ha uma queda de 2,9% do E. Para a adigdo de
2,3,4 e 5% de CD-B a queda no E continua de forma linear, porém quando se adiciona 10% e
15% de CD-P ao epdxi esta queda ¢ mais acentuada, sendo de 9,48% para a adi¢ao de 10% de
CD-B e 21,3% para a adi¢do de 15% de CD-B, quando comparado com o ep6xi/CD-3 com 5%
de CD-p.
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Através da Tabela 18, construiu-se um grafico de K¢ versus CD-B, que esta ilustrado
na Figura 59.

Figura 59 - Grafico obtido no ensaio de tracdo para K¢ com epoxi/Ciclodextrina .
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Fonte: Elaboragdo do autor.

O desvio padrao nas medidas do K¢ foi em média de 10,18%. Este desvio, quando
comparado com os desvios das medidas do LRT e K¢ foi alto, pois além da dificuldade de se
obter uma mistura homogénea na mistura, ha também uma imprecisdo ao se realizar o entalhe
em V.

Com a adicao de 1% de CD-3 houve um aumento de 15,07% no K;c. Com a adi¢do de
maiores porcentagens de CD-3 ao epdxi, o valor do K;c continuou aumentando, sendo que
para a adicdo de 5% em massa de CD-B, o aumento no K;¢ foi de 160,31% quando
comparado com o epOxi puro. Ja para porcentagens superiores, ou seja, 10% e 15%, o valor
do K¢ comega a decair quando comparado com o epdxi contendo 5% de CD-f.

A ciclodextrina age como um agente plasticizante, pois sua resisténcia a propagacao
de trincas aumenta consideravelmente quando esta ¢ adicionada ao epoxi. Grandes
porcentagens de ciclodextrina (10 e 15%) nao trazem o mesmo efeito, pois a distribuicao nao
homogénea da ciclodextrina ao epoxi faz com que o K;¢ ndo seja efetivo em toda a extensao
do corpo de prova.

Para a andlise da fragilidade do material, foram construidos graficos tensdo versus
deformacdo para o sistema epdxi/Ciclodextrina-f em porcentagens de 1, 2, 3, 4, 5, 10 e 15%

de CD-P que sdo ilustrados na Figura 60.
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Figura 60 - Graficos tensao versus deformacdo para epoxi/ciclodextrina: (a) 1% em massa de CD-B ; (b) 2% em
massa CD-f3; (¢) 3% em massa de CD-B; (d) 4% em massa de CD-B; (¢) 5% em massa de CD-B; (f) 10% em
massa de CD-f; (g) 15% em massa de CD-p.
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Fonte: Elaboragao do autor.

Através dos graficos da Figura 60, observa-se uma diminui¢do na inclinag¢do da reta da
regido eldstica do material conforme aumenta-se as porcentagem de CD-f, o que reflete na
diminui¢ao do modulo de elasticidade, conforme ilustrado na Figura 54.

Com a adi¢do de CD- ao epoxi a caracteristica fragil do material ¢ mantida, o que
pode ser comprovado observando as Figuras 60(a), 60(b), 60(c), 60(d), 60(e), 60(f), 60(g) e

60(h), onde o gréfico tensdo versus deformagdo permanece no regime elastico.

4.2.5 Deformacio ()

A Tabela 19 ilustra a diferenca de comprimento e as porcentagens de deformacdes dos
materiais estudados.

Tabelal9: Deformagdes obtidas através do ensaio de tragdo.

Material AL (mm) Deformacio (%)
epoxi puro 0,380 0,292
2,5% 0,384 0,295
5% 0,382 0,293
Menores que 0,21 mm
7,5% 0,385 0,296
10% 0,385 0,296
Entre 0,21 mm e 0,50 2,5% 0,385 0,296

mm 5% 0,390 0,300
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7,5% 0,387 0,297

10% 0,387 0,297

2,5% 0,386 0,296

Entre 0,50 mm e 2,00 5% 0,388 0,298
mm 7,5% 0,390 0,300
10% 0,389 0,299

1% 0,382 0,293

2% 0,384 0,295

3% 0,382 0,293

Ciclodextrina 4% 0,386 0,296
5% 0,384 0,295

10% 0,385 0,296

15% 0,384 0,295

Fonte: Elaboragdo do autor.

Analisando a Tabela 19, verifica-se que tanto para o epdxi puro, quanto para os demais
compositos, a deformacdo foi praticamente igual, sendo esta muito baixa quando comparados
com outros materiais, tais como o aco. Isto era de se esperar, pois 0 epoxi € um polimero
termorrigido, cuja caracteristica ¢ alta fragilidade, onde praticamente ndo hé deformacao até
sua ruptura, diferente de polimeros termoplasticos, cuja deformacdo percentual ¢ bem maior.
Esta baixa deformagdo de polimeros termorrigidos pode ser explicada através de suas
ligacdes, pois estes apresentam ligacdes cruzadas, dificultando sua deformacdo, ao contrario
de polimeros termoplasticos que apresentam ligagdes lineares que sdo facilmente deformaveis
na presenca de uma forca axial. Portanto, a adicdo de particulas e fibras em uma matriz

epoxidica ndo altera a estrutura molecular de liga¢des cruzadas do epoxi estudado.

Quando se adiciona particulas ou fibras, observa-se através da Tabela 18, que ha um
pequeno aumento na deformacgdo, quando esta ¢ comparada com o epoxi puro. Como o LRT
aumenta de uma maneira consideravel pela adicao de 2,5% de particulas ou fibras, para todos
os comprimentos testados. Além disto, 0 modulo eldstico ndo aumenta em média na mesma
proporcdo. A tendéncia ¢ de que a deformagdo aumente, pois todos os materiais analisados

seguem a Lei de Hooke, para os graficos tensdo versus deformacao.

Por outro lado, quando se aumenta a porcentagem de fibras, a deformacao

praticamente fica constante, o que pode ser averiguado, analisando a Tabela 19.
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O resultado era esperado, pois analisando o LRT e o modulo eldstico dos compositos
com particulas e fibras, tem-se que estes praticamente ficam constantes quando adiciona-se
maiores porcentagens de particulas e fibras, tanto para tamanhos menores que 0,21 mm
quanto para 0,21 mm a 0,50 mm e 0,50 mm a 2,00 mm. Se o LRT mede a méxima tensao
alcangada pelo material e, se 0 modulo de elasticidade mede a inclina¢do da reta do grafico
tensdo versus deformacdo (Lei de Hooke), e se estes permanecem praticamente constantes
para porcentagens de particulas e fibras de 2,5% a 10%, isto significa que a deformacgdo
também nado deve mudar, o que foi comprovado pelos resultados da Tabela 18.

Ja com a adigdo de ciclodextrina ao compdsito, a deformagdo permanece praticamente
constante, desde a adicdo de 1% até a de 15% de CD-p. Isto pode ser explicado analisando
resultados de LRT e E, onde o LRT aumenta proporcionalmente a uma diminuicao do E.
Observando a Figura 60, tem-se que o grafico tensdo versus deformagdo para o
epoxi/ciclodextrina, para quaisquer porcentagens, permanece no regime elastico, seguindo a
Lei de Hooke. Portanto, se hd uma diminuicdo do médulo proporcional a um aumento do

LRT, ¢ de se esperar que a deformacao fique constante, como foi comprovado na Tabela 19.

4.2.6 Resiliéncia e Tenacidade

Para a medida de Resiliéncia e Tenacidade, utilizou-se a equacdo 4, obtendo-se os

valores ilustrados na Tabela 20.

Tabela 20 - Valores da Resiliéncia e Tenacidade para os materiais estudados.

Resiliéncia/Tenacidade

Material 3
(MJ/m”)

Epoxi puro 0,242

2,5% 0,291

5% 0,350

Menores que 0,21 mm

7,5% 0,346

10% 0,339

2,5% 0,286

Entre 0, 21mm e 0,50 mm

5% 0,339
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7,5% 0,354

10% 0,351

2,5% 0,307

5% 0,353

Entre 0,50 mm e 2,00 mm

7,5% 0,340

10% 0,344

1% 0,458

2% 0,377

3% 0,356

Ciclodextrina 4% 0,366
5% 0,371

10% 0,302

15% 0,311

Fonte: Elaboragdo do autor.

O valor da Resiliéncia sera igual ao valor da tenacidade, pois tanto o epoxi puro
quanto o epdxi com particulas, fibras e ciclodextrina apresentam comportamento de um

material fragil, como ilustra as Figuras 48, 52, 56 e 60.

A capacidade do material absorver energia quando deformado, aumenta quando se
adiciona 2,5% em massa de fibras, para todos os comprimentos, ficando praticamente
constante em porcentagens superiores a 2,5% de particulas/fibras em massa. Isso pode ser
explicado quando se analisa as Figuras 47, 52 e 56. Através delas, observa-se que quanto
maior a porcentagem de fibras, maior o Limite de Resisténcia a Tracdo e maior o
alongamento do material, o que resultard em uma maior area abaixo da curva tensdo versus
deformacado, que ¢ o fator usado para o célculo da Resiliéncia e Tenacidade. A Tabela 21

ilustra alguns valores de Tenacidade para diferentes materiais.

Ja para a adi¢do de ciclodextrina ao epdxi, observa-se um pequeno decréscimo na

Resiliéncia, o que ¢ mais acentuado para a adi¢do de 10 e 15% em massa de CD-. Isto ¢
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explicado pela grande queda nos valores, tanto do mddulo elastico quanto no limite de

resisténcia a tragdo do material, quando se adiciona 10 e 15% de CD-p.

Tabela 21 - Valores de Tenacidade para diferentes materiais.

Material Aco 0,13%C Aco 0,25%C Aco0 1,2%C  Duraluminio

Tenacidade (MJ/m’) 1,23 1,51 0,76 0,71

Fonte: Elaboragdo do autor.

Materiais tais como aco e duraluminio sdo tipicamente ducteis, ou seja, se deformam
plasticamente antes de se romperem, o que confere a eles uma maior capacidade de absorver
energia quando deformados (Tenacidade) e quando comparados com os materiais plasticos

termorrigidos, como € o caso do epoxi.

Para a construgdo de grandes estruturas de engenharia, a caracteristica fragil do
material ndo ¢ recomendada, pois este quando solicitado em uma tensdo proxima a tensao de
ruptura, ndo demonstrard qualquer sinal antes de se romper, pois apresentard uma baixa
deformacao, o que ndo acontece com um material com caracteristicas ductil.

Materiais compositos feitos de fibra de vidro e fibra de carbono estdo cada vez mais
substituindo os agos e ligas de aluminio em estruturas que requerem baixa densidade, tais
como aeronaves, navios, automoéveis, etc. Para que haja vantagem na utilizagdo desses
compositos em substitui¢do aos materiais usualmente utilizados, estes t€ém que apresentar um
maior LRT, pois se comparados com acos e ligas de aluminio, apresentam uma maior
fragilidade e um menor K,c. Para efeito de comparagdo, a Tabela 22 ilustra algumas das
propriedades mais importantes de materiais que sdo utilizados em estruturas que requerem
baixa densidade e alta resisténcia, comparando-os com o composito obtido com a matriz

epoxi e fibras de cana-de-agucar.

Tabela 22 - Materiais de grande utilizagdo em estruturas de engenharia e epoxi/fibra de cana-de-agtcar.

LRT %) E(GPa) Densidade Kic
. £ a
Material (MPa) ° (g/em®) (MPa.m'"?)

Epoéxi curado (sem fibras) 26,77 0,292 1,475 1,11a1,4 1,26




98

Epoxi + particula menor que 0,21

mm (5% do particulas) 34,43 0,293 1,689 B 1,20
composito Epoxi/fibra de vidro E 1020 2,3 45 2,1 _
Aco 1020 400 20 207 7,85 54
Liga Al 6061 300 25 69 2,70 30
Poliuretano (20% fibra de curuaud) 24,2 28,1 0,098

Poliéster/fibra sisal aleatorias (30%
43,36 6,12 2,13
de fibras) - o

Poliéster/fibra sisal alinhadas (30%
115,82 6,28 2,07
de fibras) - -

Fonte: Elaboragdo do autor.

A grande vantagem de materiais compdsitos em relacdo aos agos e ligas de aluminio ¢é
o seu alto LRT e baixa densidade, que fica evidente na Tabela 22. Porém existe uma
desvantagem desse material, que é seu baixo alongamento percentual (de 2,3% para
Epoxi/fibra de vidro E para 20% para o ago e 25% para o aluminio). Ja para as fibras naturais,
tais como fibras de cana-de-agtcar, fica invidvel sua utilizacdo em tais estruturas, pois apesar
de apresentar uma baixa densidade, apresentam valores de LRT e alongamento percentual
muito inferiores aos demais materiais.

Um grande problema encontrado nos materiais termorrigidos, tais como o epoxi, € sua
baixa resisténcia a propagacao de trincas (K;c), que fica demonstrado na Tabela 22 quando se
compara o K¢ do epoxi (1,26 MPa.m”z) com o do ago 1020 (54 MPa.m”z) e com o da liga de
aluminio 6061 (30 MPa.m"" %). Varias alternativas estio sendo utilizadas para melhorar esta
propriedade dos materiais epoxidicos, tais como a introdugdo de materiais termoplasticos, e
elastdmeros em sua matriz.

A adigdo de fibras curtas (6 a 20 mm) naturais em um elastomero, como ¢ caso do
Poliuretano, também nao oferece grandes resultados, pois apesar de obter um grande aumento
no Limite de Resisténcia a Tragdo (de 12 MPa para o Poliuretano puro, para 24,2 MPa para o
Poliuretano, contendo 20% de fibras curtas de curuaud), esta resisténcia ainda ¢ baixa quando
comparadas com materiais compositos feitos de fibras sintéticas.

O trabalho feito por Kuruvilla Joseph e colaboradores, mostra que a adigdo de fibras
curtas de sisal (35mm) ao poliéster s6 tem bom efeitos, quando estas estdo alinhadas
longitudinalmente & carga aplicada, sendo que com a mesma porcentagem de fibras, € com o

mesmo comprimento, ¢ adicionada ao poliéster aleatoriamente e, o seu efeito de reforgo decai
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cerca de 267% (de 115,82 MPa para 43,36 MPa), demonstrando assim, a importancia da
orientacdo das fibras no composito.

Para todos os tamanhos de bagaco de cana-de-agtcar estudados, os melhores valores
encontrados para a resisténcia foram para a adi¢do de 5% ou mais de particulas/fibras, sendo
que para valores superiores a 5% a resisténcia permanece praticamente constante quando se
leva em consideragdo o desvio padrao.

Outra propriedade importante estudada ¢ o K;c, o qual apresentou um pequeno
decréscimo quando se adiciona 5% de particulas/fibras em comparacdo com composi¢oes
menores que 5% de particulas/fibras. Para composigdes superiores a 5%, a resisténcia a
propagacao de trincas cai de forma acentuada, o que pode ser ilustrado pela visualizagdo das
Tabelas 15, 16 e 17.

Dentre os valores de K¢ e da resisténcia citados acima, o composito com melhores
propriedades mecanicas seria o que contém 5% de bagaco de cana-de-acticar para todos os
tamanhos estudados.

Para que pudessem ser alcangcados melhores resultados de LRT e K¢, seria necessario
encontrar uma solugdo para eliminar os microvazios presentes no composito, que aumenta
consideravelmente quando se aumenta a porcentagem em massa de fibras. Uma solugdo seria
encontrar um método eficiente de vadcuo que consiga tal resultado. Feito isso, e encontrando
um mecanismo mais eficiente para se fazer a mistura entre matriz/fibra, j4 que manualmente
esta mistura fica impossibilitada de se ultrapassar os 10% de fibra em massa, poderia se ter
um aumento significativo nestas propriedades mecanicas.

O aumento de 28,61% no LRT do composito com 5% de particulas menores que 0,21
mm pode ser considerado um grande avango para aplicagdes de engenharia que ndo
necessitem de grandes esfor¢os, tais como revestimentos internos de veiculos, moéveis, etc.
Isto, pois o custo para a producdo desse compdsito pode ser considerado baixo se comparados
com o custo do epoxi, que seria utilizado no lugar das particulas (pois estas sdo encontradas a
baixos custos em nossa regido devido a expansao do setor sulco-alcooleiro). E ainda sim, ter-
se-ia um aumento nas propriedades de LRT e K;c. Materiais aplicados em estruturas que
requerem grandes esforcos, tais como aeronaves, embarcacdes, necessitam de um refor¢o
adicional, o qual a fibra de cana-de-acticar na forma cortada e em pequenas dimensoes, tais
como particulas menores que 0,21 mm, nao oferece.

Para se obter um maior reforco do material estudado, poder-se-ia usar fibras continuas

ou aumentar o comprimento das fibras, sendo que existe um comprimento dito 6timo para
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compdsitos com fibras cortadas, mas esse procedimento requer maiores custos para sua
fabricagao.

Um outro fator a ser considerado ¢ o alinhamento das fibras, pois fibras alinhadas
longitudinalmente ao esfor¢o apresentam uma resisténcia muito maior do que fibras

desalinhadas, mas esta também requer maiores investimentos no processo.

4.3 ENSAIOS TERMICOS (DSC E TGA)

A Figura 61 ilustra o fluxo de calor x temperatura para todos os corpos de provas

submetidos ao ensaio de DSC.

Figura 61 - Ensaio de DSC.
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Fonte: Elaboragao do autor.
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Analisando o grafico, pode-se observar que todas as amostras em diferentes
proporcdes de fibras de cana-de-agucar apresentam um comportamento semelhante quanto 4
sua linha base, porém seus fluxos de calor estdo localizados em pontos variados, com reagdes
endotérmicas e exotérmicas ocorrendo com diferentes taxas de fluxo de calor (W/g), no
entanto suas transi¢des vitreas, presentes no pico da reacdao exotérmica, estdo localizadas
numa pequena faixa de intervalo entre 104,39° C e 117,9° C.3+%

A resina epoxi ¢ um polimero termoplastico que apds um tratamento de cura, onde ¢
misturada a um catalisador, passa a se tornar um polimero termofixo ou termorrigido. No
entanto uma parte importante do processo ¢ negligenciada por muitos usuarios destes
materiais quando da utilizagdo de sistemas epdxi com cura a temperatura ambiente. Resinas
epOxi com essa caracteristica sdo sistemas que nao necessitam o emprego de calor para o seu
enrijecimento. Porém quando tais sistemas ndo recebem uma pds-cura, que ¢ o emprego de
calor apos a cura a temperatura ambiente, as propriedades mecanicas podem se apresentar
com uma defasagem de até 20%, comparado ao sistema devidamente pds-curado. A pds-cura
garante um aumento da quantidade de ligagcdes cruzadas, aumentando assim o grau de
reticulagdo — processo que ocorre quando cadeias poliméricas lineares ou ramificadas sao
interligadas por ligagdes covalentes — do polimero termofixo. A aplicacao de calor para se
processar a pos-cura demanda cuidados quanto aos gradientes térmicos a que a pega sera
submetida. Variagdes bruscas de temperatura podem causar o empenamento e perda da peca.

Cada sistema epoOxi possui um programa de pds-cura adequado, uma vez que ha muitas
opgdes em termos de resinas e endurecedores'® ***,

Na curva de DSC, a transi¢do vitrea ¢ determinada pela mudanca no calor especifico,
caracterizada pela variacdo na linha base. Alguns resultados podem vir seguidos pela
relaxacdo entalpica, caracterizada por um pico endotérmico logo apds a Tg. Esta relaxagao
depende da historia térmica da amostra. A Tg também ¢ um fendmeno cinético, ou seja,
quanto maior a taxa de aquecimento aplicada, melhor sera a visibilidade da Tg na curva DSC,
ou seja, o degrau caracteristico da mudanca de calor especifico pode ser mais bem definido.

Podemos exemplificar fatores externos que podem variar a Tg, como a presenga de
liquidos plastificantes, adicionados propositadamente ou absorvidos pelo polimero. Essas
moléculas que sdo geralmente pequenas, alojam-se entre as cadeias poliméricas, afastando-se
uma das outras e ocasionando uma redug¢do nas for¢cas de atragdo intermoleculares
secundarias, gerando um aumento na mobilidade das cadeias, o que reduz o nivel energético

. . . . . 18, 82, 83, 84
necessario para mover toda a cadeia, reduzindo assim a Tg do polimero ™ "~ ™",
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Na Tabela 23, sdo ilustrados os valores dos picos de reacdo exotérmica que indicam a
transi¢do vitrea (Tg) do material.

Os graficos de DSC para cada porcentagem de fibra encontram-se disponiveis no

Anexo A.

Tabela 23 - Transic¢do vitrea dos corpos de provas.

% de fibra Tg (°C)
0 115,71

2,5 104,39

5 112,38

7,5 107,72

10 117,90

Fonte: Elaboragdo do autor.

Com base na Tabela 23, quanto & adicao de particulas de fibra de cana-de-agucar ao
composito, € possivel observar que ndo se pode gerar uma conclusdo quanto a sua propor¢ao
presente no material em relacao a temperatura de transicao vitrea (Tg), porque os valores das
Tg ndo apresentam um comportamento linear e/ou diretamente ou inversamente proporcionais
com o aumento da porcentagem de fibras.

O gréfico da Figura 62 ilustra simultaneamente o comportamento de perda de massa

em fun¢do da temperatura dos compositos estudados para o ensaio de Termogravimetria
(TGA).



103

Figura 62 - Graficos de TGA para os materiais estudados.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

A tabela 24 ilustra a temperatura onde ha uma queda acentuada de massa no ensaio de TGA.

Tabela 24 - temperatura na qual ha uma queda acentuada de massa.

% Fibra Temperatura (°C)
0 366,24
2,5 369,00
5 363,41
7,5 366,24
10 363,41

Fonte: Elaboragdo do autor.
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Analisando o grafico da Figura 62, ¢ possivel observar que todas as amostras, em
diferentes propor¢des de reforco, apresentam um comportamento semelhante, porém para a
amostra contendo 5% em massa, hd uma estabilizacdo de perda de massa diferente das demais
amostras, sendo que esta demora mais para se estabilizar.

Os graficos de TGA para cada porcentagem de fibra encontram-se disponiveis no
Anexo B.

Ao analisarmos os graficos de TGA, identificamos que quando temperatura inicial (Ti)
de degradagdo for mais baixa, menos estavel termicamente ¢ o material. Outra técnica de
identificar a estabilidade térmica ¢ fazendo a diferenca da Ti e Tmax (temperatura de pico),
que pode ser visualizada na DTG (Anexo B). No final dos ensaios, observou-se indicios que
ainda restava uma pequena quantidade de massa no cadinho, o que ¢ chamado de residuo. O
residuo encontrado nos cadinhos foram praticamente iguais, com valor de 11,05% de massa, o
que corresponde a uma massa real de 0,4089 mg de material ndo volatil, pois o material
volatil é eliminado do cadinho com o ar soprado pelo préprio aparelho de TGA.

A tabela 25 apresenta todos os pontos térmicos de degradacdo e transicdo vitrea das

amostras.
Tabela 25 - Degradaco e transi¢do vitrea das amostras
% de fibra Tg (°C) Ti (°C) Tmax (°C)
0 115,71 263,20 366,24
2,5 104,39 256,59 369,00
5 112,38 239,57 363,41
7,5 107,72 252,82 366,24
10 117,9 260,39 363,41

Fonte: Elaboragao do autor.

O bagaco de cana-de-agucar ¢ constituido de uma porcentagem de caldo e o restante

por componentes lignoceluldsicos, como ilustrado na Tabela 26.
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Tabela 26 - componentes lignoceluldsicos do bagago de cana-de-agtcar.

Componente % de massa no bagaco Poder calorifico (MJ/kg)
Celulose 41 17,0
Hemicelulose 25 17,5
Lignina 20 20,1

Fonte: Elaboragdo do autor.

Nos graficos TGA, ¢ possivel visualizar que existem de 2 a 4 reagdes exotérmicas para
as amostras, as quais estdo ligadas aos compdsitos lignocelulosicos. Oscilagdes proximas a
100°C sao identificadas como perdas de umidade que ficam espalhadas entre as moléculas.
Picos iniciados préoximos a 200°C sao identificados como decomposi¢do da matéria organica
gerando materiais carbonizados, ou seja, comeca a decomposi¢do da celulose, hemicelulose e
lignina.

Ha literaturas que abordam a adi¢do de componentes lignoceluldsicos em polimeros e
estas nos mostraram que a decomposi¢do da celulose ocorre em temperaturas menores a
350°C, pois acontece a quebra de ligagdes glicosidicas entre os carbonos e seus monomeros.
Nas temperaturas acima de 400°C ocorrem a quebra das ligagdes C-O da celulose e ligacdes
de componentes volateis (CO e CH4.).

A lignina apresenta uma maior estabilidade térmica o que ocasiona a ndo
decomposicao total, formando residuo (componentes fenolicos).

E importante notar que a lignina, substincia presente nas fibras naturais, apresenta
uma resisténcia quanto a adesdo da fibra em outro material. Logo, sua decomposicao em altas
temperaturas seria ideal para materiais compdsitos, onde ¢ necessaria uma boa adesdo entre a
fase matriz e a fase reforgo, para que haja assim, uma boa distribui¢cdo dos esforcos.

Porém, como abordado anteriormente, a lignina apresenta uma alta estabilidade
térmica e
acaba nao se decompondo, sendo algo desvantajoso para a otimizagdo do material composito.
Para uma melhor visualizagdo do comportamento da temperatura de transicdo vitrea das

amostras apresentadas anteriormente, foi construido o grafico da Figura 63.
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Figura 63 - Grafico com as Tg das amostras.

115
110

105

Tempe raturas

100

95

0 25 5 10

-4
s

% de fibra

Fonte: Elaboragdo do autor.

Com base na Figura 63 acima, quanto a adi¢do de particulas de fibra de cana-de-agticar
como fase reforco em um material composito, € possivel observar que ndo se pode ter uma
conclusdo quanto a sua proporcao presente no material, em relagdo a temperatura de transi¢ao
vitrea (Tg), porque os graficos ndo apresentam um comportamento linear e/ou diretamente ou
inversamente proporcionais com a presenca da fibra.

Quanto a influéncia de propor¢do de particulas do bagaco de cana-de-agucar ao
material compdsito de resina epoxidica em relagdo & sua degradacao, foram realizadas
algumas analises, baseando-se nos ensaios TGA abordados anteriormente, dando énfase em
sua relacdo ao ponto térmico de inicio de degradagdao. A Tabela 27 ilustra a relagdo de

proporc¢ao de fibra para temperatura de pico em degradagdo das amostras estudadas.

Tabela 27 - Temperaturas de pico de degradacgao.

% de fibra Temperatura de pico (°C)
0 366,24
2,5 369,00
5 363,41
7,5 366,24
10 363,41

Fonte: Elaboragio do autor.
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Para uma melhor visualizacdo dos dados da Tabela 27, construiu-se o grafico da

Figura 64.

Figura 64 - Temperaturas de pico de degradacao.
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Fonte: Elaboragao do autor.

A temperatura de pico de degradacdo ¢ o ponto apds a temperatura de inicio da
degradacao obtida através do DTG, e nessa faixa de temperatura que ocorre a maior perda de
massa do material.

Comparando os graficos acima, do mesmo modo que os graficos para transi¢ao vitrea,
observa-se também que ndo se pode ter uma conclusdo quanto a propor¢do de fibras presentes
no material em relacdo a temperatura de pico para degradagao.

Para todos os tamanhos de bagaco de cana-de-acgtcar estudados, os melhores valores
encontrados para a resisténcia foram para a adi¢do de 5% ou mais de particulas/fibras, sendo
que para valores superiores a 5% a resisténcia permanece praticamente constante quando se
leva em consideracdo o desvio padrao.

Outra propriedade importante estudada ¢ o K;c, o qual apresentou um pequeno
decréscimo quando se adiciona 5% de particulas/fibras em comparagdo com composi¢des
menores que 5% de particulas/fibras. Para composi¢des superiores a 5%, a resisténcia a
propagacao de trincas cai de forma acentuada, o que pode ser visualizado nas Tabelas 15, 16 ¢
17.

Considerando os valores de K;c e da resisténcia citados acima, o composito com
melhores propriedades mecanicas seria o que contém 5% de bagago de cana-de-agucar, seja

este com tamanhos inferiores a 0,21 mm, entre 0,21 mm ¢ 0,50 mm a 2,00 mm.
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Dentre os trés tamanhos com 5% em massa estudados, para a escolha do tamanho
ideal ¢ necessario fazer uma analise do processo de fabricacdo do composito, pois através das
propriedades mecanicas, os trés apresentam valores muito proéximos. No processo de
fabricagdo de compdsitos particulados/fibrosos, primeiramente ¢ realizado a separagdo das
particulas/fibras nos tamanhos requeridos, o que para este trabalho foi feito através do
peneiramento. Como descrito anteriormente, este peneiramento consiste na passagem dessa
particulas/fibras através de peneiras com granulagdes diferentes. Observou-se que através
deste processo, que a obtengao de particulas menores que 0,21 mm ¢é mais precisa e de mais
facil obtengdo. Posteriormente, hd a necessidade de analisar a adi¢do destas particulas/fibras a
resina epoxidica na confec¢do do material composito. Nesta etapa, observa-se que quanto
menor o tamanho da particula/fibra, mais facil ¢ o manuseio e a homogeneizacdo das fibras
dentro do molde que formara o corpo de prova.

Portanto, o composito que apresenta os melhores resultados no que diz respeito as
propriedades mecanicas e o processo de fabricagdo € o composito contendo 5% de particulas
com tamanho inferior a 0,21 mm.

O objetivo da adi¢do da ciclodextrina beta ao material ¢ o de aumentar a resisténcia a
propagacao de trincas do material, j& que este apresenta um baixo Kic por se tratar de um
material fragil. O melhor valor encontrado quando se adiciona ciclodextrina do tipo beta para
esta propriedade ¢ para a adi¢dao de 5% de CD-f3, o que pode ser observado na Tabela 18, onde
este valor foi de 3,28 MPa.m'”?

Portanto, o compdsito ideal, que une as propriedades de resisténcia, Kic e que
apresenta o processo de fabricagdo mais viavel seria um composito contendo 5% em massa de
particula menores que 0,21 mm e 5% de ciclodextrina beta.

Para os ensaios térmicos ndo € possivel chegar a uma conclusdo quanto a proporgao de
particulas de bagago de cana-de-agucar em resina epoxidica DGEBA/TETA, pois estas ndo
apresentaram um comportamento linear em suas propriedades com o aumento/diminui¢do de
porcentagem de particulas.

Ha um desalinhamento quanto aos seus respectivos comportamentos em ponto vitreo e
degrada¢do maxima, pois a proporcdo que apresenta um alto ponto vitreo apresenta,
simultaneamente, um baixo ponto térmico de degradacdo maxima, e vice-versa. Com isso,
ndo ¢ possivel considerar uma amostra em propor¢dao ideal para aplicagdo, sendo mais
adequado seguir um protocolo de fabricacdo de acordo com a aplicagdo do material, ou seja,
qual a propriedade mais importante para o seu uso, no caso, ou seu ponto vitreo ou seu ponto

térmico de degradacdo maxima. A amostra composita de 10% apresentou a Tg mais alta,
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porém a temperatura de degradagdo mais baixa. E a amostra de 2,5% apresentou a Tg mais

baixa, porém a temperatura de degradacdo méaxima mais alta.

4.4 ENSAIO DE MEV

Para analisar os microvazios, foi realizado a Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV).

Na Figura 65, observa-se que no material sem a adi¢do de fibras, hd pouca formagao
de microvazios. Apos a adi¢do de particulas menores que 0,21 mm em proporgdes de 2,5, 5,
7,5 e 10% em massa a matriz, a quantidade de microvazios aumenta, indicadas pelas de setas

nas figuras.

Figura 656 - Micrografias de varredura eletronica das superficies de fratura dos compositos particula/epdxi com
5% de particulas menores que 0,21 mm: (a) epoxi sem particulas, (b) 2,5% de particulas, (c) 5% de fibras, (d)
7,5% de fibras, (e) 10% de fibras.
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Fonte: Elaboragio do autor.

O aumento na quantidade de microvazios deve-se a etapa de cura do epoxi, a qual ha

uma reagdo exotérmica, com formacao de microbolhas que se aderem a superficie das fibras,
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fazendo com que pontos de concentracdo de tensdo fiquem dispersos por todo o material,
como ilustrado na Figura 65.

Este aumento na quantidade de microvazios explica a queda na resisténcia do
composito conforme se aumenta a porcentagem de particulas, pois quanto mais particulas sao
adicionadas a matriz, uma maior quantidade de microvazios ¢ formada, fazendo com que o
material crie maiores quantidades de pontos de concentracdao de tensdo, o que o torna menos

resistente.

4.5 COMPOSITO FINAL

Como descrito anteriormente, o compdsito com as melhores propriedades foi o
contendo 5% de particulas menores que 0,21 mm e 5% de ciclodextrina. Para estas
porcentagens, foram construidos novos corpos de provas, para a realizagdo de ensaios de
tracdo, DSC, TGA e MEV. A Figura 66 ilustra o corpo de prova final estudado para o ensaio

de tracdo e K.

Figura 66 - corpo de prova final para o ensaio de tragdo: 5% de particulas menores que 0,21 mm e 5% de

ciclodextrina beta.

Fonte: Elaboragao do autor.

O ensaio de tracdo foi realizado na mesma maquina, onde foram realizados os ensaios
descritos anteriormente neste trabalho. A Figura 67 ilustra este ensaio sendo realizado. O

procedimento para constru¢do do corpo de prova final, assim como para o ensaio, foram os
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mesmos descritos anteriormente para os corpos de provas contendo somente epoxi, epoxi e

fibras de bagago de cana-de-agtcar.

Figura 67 - Ensaio de tragdo no corpo de prova final.
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Fonte: Elaboragio do autor.

Através do ensaio de tracdo, foi construida a Tabela 28, a qual apresenta as

propriedades obtidas através do ensaio de tracdo.

Tabela 28 - Propriedades obtidas através do ensaio de tragdo.

% Particula/CD- | LRT (MPa) E (MPa) Kic (MPa.m"?) | Deformacio
beta (%)
5/5 33,94+ 1,12 1681,14 + 10,13 1,24+ 0,29 0,292

Fonte: Elaboragao do autor.

Através da Tabela 28, pode-se observar que com a adi¢cao de 5% de ciclodextrina ao
composito contendo 5% de particulas, o LRT diminuir de 34,43 MPa para 33,94 MPa
(7,23%), o mddulo de elasticidade diminui de 1689 MPa para 1681 MPa (1,12%) e o K¢
aumento de 1,20 MPa.m'"? para 1,24 MPa.m'? (3,33%). Os valores obtidas ficaram dentro do
esperado, pois com a adi¢do de ciclodextrina, era de se esperar um aumento no K¢, pois este
tem como principal caracteristica, a redu¢do na resisténcia a propagacao de trincas. Porém, o
modulo de elasticidade e o LRT diminuiram com a adi¢do de ciclodextrina beta ao sistema
epoxi/particula, fazendo com que houvesse um equilibrio entre as propriedades de K¢ e as de

LRT e E, pois quando se aumenta o K¢ ja € de se esperar uma diminuicdo no LRT e E.
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Ja com relagdo a deformacido, praticamente permaneceu constante (de 0,293% para
0,292%) quando se adicionou ciclodextrina ao composito contendo 5% de particulas. Esta
baixa varia¢ao deve-se ao fato da diminui¢do do modulo de elasticidade, enquanto se diminui
também o LRT, fazendo com que a diminui¢ao do LRT seja compensada com uma menor
inclinagdo da curva do gréfico tensdo versus deformacao.

A Figura 68 ilustra o grafico tensdo versus deformacdo do compdsito final.

Figura 68 - Grafico tensdo versus deformagao do corpo de prova final.
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Fonte: Elaboragdo do autor.

Através da Figura 68, observa-se que a adi¢do de ciclodextrina beta ao sistema
contendo epdxi/particulas ndo alterou a caracteristica de fragilidade do material, pois a curva
do grafico continua seguindo a Lei de Hooke. Este fato também pode ser comprovado quando
se analisa a regido de ruptura do corpo de prova (Figura 69), a qual fica paralela uma a outra,

depois que o corpo de prova ¢ rompido, o que ¢ uma caracteristica de material fragil.

Figura 69 - corpo de prova apos ter sido rompido pela maquina de tragéo.

Fonte: Elaboragio do autor.
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O valor da Resiliéncia/tenacidade do compoésito final foi de 0,334 MJ/m’. Nota-se que
este valor estd abaixo do valor da resiliéncia/tenacidade do compdsito contendo epoxi e 5% de
particulas (que foi de 0,350 MJ/m”). Esta diferenca ¢ explicada quando se analisa os valores
da Tabela 28, pois com a diminui¢do do E e do LRT, sem haver uma queda significativa na
deformacdo, faz com que a area abaixo da curva tensdo deformagao fique menor, diminuindo
assim a propriedade de Resiliéncia/tenacidade.

As analises térmicas dos compositos finais foram feitas com o mesmo procedimento

citado anteriormente para as amostras epoxi/particulas. O ensaio de DSC ¢ ilustrado na Figura

70.

Figura 70 - Ensaio de DSC do composito final.

=
o
2

B

&

Heat Flow (Wig
/
i
X
LY
LY
N\
/}}

i N
_ % \

00 1 T T y T T
-50 a 50 100 150

Exo Up Temperalure (*C)

Fonte: Elaboragdo do autor.

O ensaio de TGA ¢ ilustrado na Figura 71.
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Figura 71 - Ensaio de TGA no compdsito final.
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Fonte - Elaboragdo do autor.

A amostra do composito de resina epéxi DGEBA/TETA com 5% de fibra de cana-de-
acucar e 5% de ciclodextrina beta apresentou um inicio da movimentagdo de sua cadeia
estrutural em cerca de 54°C, marcando sua transi¢do vitrea em 111,18°C. Ao chegar em seu
ponto vitreo, essa amostra obteve uma perda de massa em torno de 2,5%.

O ensaio de TGA indicou um inicio de perda de massa significativa por volta de
267°C e manteve essa perda de massa até cerca de 447°C, apresentando de acordo com a sua
DTG pico em sua perda de massa em torno de 353°C. Vale reforcar que seu ponto de Tg
encontra-se muito antes de sua degradagdo, com 111,88°C.

Portanto, o compdsito final pode ser usado até uma temperatura de 111,88°C, pois até
esta temperatura, as cadeias moleculares ndo entraram em movimento, ndo permitindo que
houvesse uma perda de resisténcia do material. Nesta temperatura (111,88°C), a perda de
massa ¢ insignificativa (2,5%).

Para uma melhor visualizagdo das propriedades do composito final, construiu-se a

Tabela 29 com os dados de todas as propriedades (térmicas € mecanicas).
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Tabela 29 - Propriedades do compdsito epdxi/5% particulas/5% ciclodextrina beta.

LRT (MPa) 33,94

E (MPa) 1681,14
Kic (MPa.m"?) 1,24
Tenacidade/Resiliéncia (MJ/m’) | 0,334
Deformacao (%) 0,292
TG (°C) 111,18
Temperatura de degradacao (°C) | 267

Fonte: Elaboragio do autor.

Para o ensaio de MEV, foi utilizado o mesmo procedimento descrito anteriormente
para particulas menores que 0,21 mm. As imagens obtidas no ensaio sdo ilustradas na Figura

72.
Figura 72 - MEV do compésito final contendo 5% de particulas de bagago de cana-de-agticar e 5% de

ciclodextrina.
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Fonte: Elaboragio do autor.
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Através das Figuras 72(a), 72(b) e 72(c), observa-se que com a adi¢ao de ciclodextrina
ao sistema epoxi/particulas, os microvazios continuam presentes no compoésito, o que acarreta
na formacdo de pontos de concentracdo de tensdo, tendendo a diminuir a resisténcia do
material. E possivel analisar, também, através da Figura 72 (c), que a ciclodextrina beta se
distribuiu uniformemente sobre o material e que ndo reagiu nem com o epOxi € nem com as
particulas de bagaco de cana-de-agtcar (que fica mais evidente na Figura 72 (d)). Portanto, se
a ciclodextrina ndo conseguiu eliminar os microvazios, conclui-se que ela age como uma
barreira a propagacao de trincas, pois quando se adiciona ciclodextrina sem particulas o LRT
do material (epdxi/5% de particulas) ¢ de 22,01 MPa e adicionando-se 5% de ciclodextrina
juntamente com o sistema contendo epoxi/5% de particulas, a resisténcia do material aumenta
(devido a adigdo de particulas que age como agente de reforgo) e a resisténcia a propagacao

de trincas também aumenta.
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5 CONCLUSOES

O aumento de 28,61% no LRT do composito com 5% de particulas menores
que 0,21 mm pode ser considerado um grande avango para aplicagdes de engenharia que ndo
necessitem de grandes esfor¢os, tais como revestimentos internos de veiculos, mdveis, etc,
pois o custo para a produgdo desse composito pode ser considerado baixo se comparado com
o custo do epodxi, que seria utilizado no lugar das particulas (pois estas sdo encontradas a
baixos custos na regido de Ilha Solteira devido a expansdo do setor sulco-alcooleiro). E ainda
assim, ter-se-ia um aumento nas propriedades de LRT e K;c. Por outro lado, materiais
aplicados em estruturas que requerem grandes esforcos, tais como aeronaves, embarcagoes,
necessitam de um refor¢o adicional, o qual a fibra de cana-de-agucar na forma cortada ¢ em
pequenas dimensdes, tais como particulas menores que 0,21 mm, ndo oferece.

Para que pudessem ser alcancados melhores resultados de LRT e K¢ no composito
contendo apenas epoxi/5% de particulas, seria necessario encontrar uma solu¢do para eliminar
0s micro vazios presentes no composito, que aumentam consideravelmente quando se
aumenta a porcentagem em massa de fibras. Uma solugdo seria encontrar um método eficiente
de vacuo que limite a formac¢do de microvazios. Feito isso, € encontrando um mecanismo
mais eficiente para se fazer a mistura entre matriz/fibra, ja que manualmente esta mistura fica
impossibilitada de se ultrapassar os 10% de fibra em massa, poderia se ter um aumento

significativo nestas propriedades mecanicas.

Quando se adicionou 5% de ciclodextrina beta ao sistema contendo epodxi/5% de
particulas, observou-se uma pequena queda na resisténcia do material mantendo-se constante
o Kjc.

Para o composito final, contendo 5% de particulas e 5% de ciclodextrina beta,
mostrou-se que a sua temperatura de uso ¢ de no maximo 111,18°C, que ¢ a temperatura de
transicdo vitrea, e que, a temperatura de degradacdo do material para esta composicdo ¢ de

267°C, o que fica muito acima da sua Tg.
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6 TRABALHOS FUTUROS

Para futuros trabalhos, pode-se analisar a influéncia de tratamentos térmicos nas
propriedades mecanicas de compositos naturais contendo epoxi/fibra de bagaco de cana-de-
acucar. Sabe-se que fazendo-se um sistema de pds cura na resina epoxidica, mais ligagdes
cruzadas podem ser formadas no momento da cura do mesmo, fazendo com que suas
propriedades, sejam elas mecanicas ou térmicas, tendam a se alterar.

Para tal analise, seria necessario a realizagdo de tratamentos térmicos nos compositos
estudados para, posteriormente, fazer todas as andlises (teste de tragdo, ensaios térmicos de

TGA e DSC) para averiguar uma possivel alteracdo nestas propriedades.
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ANEXO A — Graficos de DSC
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Anexo B — Graficos de TGA
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A amostra de resina epéxi DGEBA/TETA pura sem adi¢do de fibras apresentou um inicio de

perda de massa significativa por volta de 300°C e manteve essa perda de massa drastica até

cerca de 450°C, apresentando de acordo com a sua DTG pico em sua perda de massa em

torno de 355°C.Vale reforcar que seu ponto de Tg encontra-se muito antes de sua degradagao,

com 115,71°C.
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Grafico: epoxi + 2,5% bagaco de cana-de-agucar

A amostra do composito de resina epoxi DGEBA/TETA com 2,5% de fibra de cana-de-agtcar
apresentou um inicio de perda de massa significativa por volta de 250°C e manteve essa
perda de massa até cerca de 450°C, apresentando de acordo com a sua DTG com pico em sua
perda de massa em torno de 355°C. Vale reforcar que seu ponto de Tg encontra-se muito

antes de sua degradagdo, com 104,39°C.
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Grafico: epoxi + 5% bagago de cana-de-agucar

A amostra do composito de resina epé6xi DGEBA/TETA com 5% de fibra de cana-de-agucar
apresentou um inicio de perda de massa significativa por volta de 270°C e manteve essa perda
de massa até cerca de 450°C, apresentando de acordo com a sua DTG pico em sua perda de
massa em torno de 355°C. Vale reforgar que seu ponto de Tg encontra-se muito antes de sua

degradacao, com 112,38°C.
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Grafico: epoxi + 7,5% bagaco de cana-de-agticar

A amostra do composito de resina ep6xi DGEBA/TETA com 7,5% de fibra de cana-de-agtcar
apresentou um inicio de perda de massa significativa por volta de 250°C e manteve essa perda
de massa até cerca de 450°C, apresentando de acordo com a sua DTG pico em sua perda de
massa em torno de 355°C. Vale reforgar que seu ponto de Tg encontra-se muito antes de sua

degradacao, com 107,72°C.
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A amostra do compdsito de resina epoxi DGEBA/TETA com 10% de fibra de cana-de-actcar
apresentou um inicio de perda de massa significativa por volta de 300°C e manteve essa perda
de massa até cerca de 400°C, apresentando de acordo com a sua DTG pico em sua perda de
massa em torno de 355°C. Vale reforcar que seu ponto de Tg encontra-se muito antes de sua

degradagdo, com 117,9°C.



