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Resumo

Investigou-se a variagdo com a temperatura dos parametros dindmico-mecanicos de
compositos com matriz epoxidica DGEBA/TETA, estequiométrica, incorporada com
até 40% em volume de fibras de coco. Os parametros investigados foram o mdédulo
de armazenamento, o médulo de perda e a tangente delta. A investigacdo foi
conduzida no intervalo de temperatura de 25 a 195°C em um equipamento de DMA
operando com frequéncia de 1 Hz sob fluxo de nitrogénio. Os resultados mostraram
que a incorporagao da fibra de coco longa e alinhada tende a aumentar a rigidez
viscoelastica da matriz epoxidica. Ocorreram, entretanto, poucas modificagcdes tanto
na temperatura de transicido vitrea quanto na capacidade de amortecimento da
estrutura, medidos pelo pico da tangente delta. Isto representa uma indicagdo de
que a mobilidade molecular da resina epdxi ndo € sensivelmente afetada pela
interacao com as fibras de coco no compésito.

Palavras-chave: Fibra de coco; Compdsito epoxidico; Ensaio de DMA; Temperatura
de transicao vitrea.

DYNAMIC-MECHANICAL ANALYSIS OF EPOXY COMPOSITES REINFORCED
WITH COIR FIBER

Abstract

The change with temperature of the dynamic-mechanical parameters of
stoichiometric DGEBA/TETA epoxy matrix composites incorporated with up to 40% in
volume of coir fiber was investigated. The analyzed parameters were the storage
modulus, the loss modulus and the delta tangent. The investigation was conducted in
the temperature interval from 25 to 195°C in a DMA equipment operating at 1 Hz of
frequency under a flow of nitrogen. The results showed that the incorporation of long
and aligned coir fibers tends to increase the viscoelastic stiffness of the epoxy matrix.
By contrast, only minor changes occurred in both the glass transition temperature
and the damping capacity of the structure as measured by the tan & peaks. These
are indications that the epoxy molecular mobility is not sensibly affected by
interaction with the coir fibers in the composites.
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1 INTRODUGAO

Mundialmente o coco (Cocos nucifera), tanto verde quanto ao final da sua
maturagdo, é reconhecido como uma fonte de alimento, energia e materiais."" Do
fruto do coco verde extrai-se agua e do coco maduro, polpa e 6leo. Cascas, folhas e
a madeira do tronco podem ser queimados para finalidades energéticas, inclusive
para a produc¢ao de carvao siderL’Jrgico.(5) Os materiais obtidos do coco, sobretudo
das fibras de sua casca, estdo se tornando cada vez mais importantes na moderna
engenharia, particularmente para a industria automobilistica.®

A utilizac&o da fibra de coco incorporada & matriz de compdsitos poliméricos!”
10) apresenta diversas vantagens quando comparada a outras fibras sintéticas. Tais
vantagens estdo relacionadas as propriedades e caracteristicas das fibras
lignoceluldsicas. Destacam-se o baixo custo e a baixa densidade destas fibras
naturais, além de n&o serem abrasivas, 0 que preserva 0os equipamentos que as
processam, e também poderem ser modificadas por agentes quimicos. No momento
atual, as fibras lignocelulésicas como a do coco s&o especialmente valorizadas por
serem ambientalmente corretas, ou seja: renovaveis, biodegradaveis e neutras em
relacdo a emissdo de gases que estdo causando o aquecimento global.'™®)

Em relacdo as propriedades mecanicas dos compdsitos poliméricos
incorporados com fibras de coco, verificou-se!™'® que ndo ocorre um efeito de
reforco em ensaios de flexdo que, pela velocidade de formacdo da ordem de
10° m/s, podem ser considerados quase estaticos. Por outro lado, em recente
publicagéo(”) sobre o comportamento mecanico em condicbes dinamicas,
velocidade de deformacéo da ordem de 10 m/s através de ensaios de DMA, de
compositos com matriz poliéster incorporada com fibras de coco, constatou-se
reducdo nos modulos tanto de armazenamento (E’) quanto do de perda (E”), bem
como diminuigao no valor e posi¢cao dos picos de tangente delta (tan 3).

Uma vez que existe um crescente interesse por resultados de DMA em
compositos poliméricos com fibras naturais,!'®?? o presente trabalho investigou de
forma preliminar os paradmetros de DMA de compédsitos com matriz epoxidica
incorporada com fibras longas e alinhadas de coco.

2 MATERIAIS E METODOS

Fibras extraidas da casca de coco verde foram obtidas da empresa Coco
Verde Reciclado®® na forma de um lote emaranhado com cerca de 5 kg. Deste lote,
100 fibras foram aleatoriamente retiradas para avaliar estatisticamente o
comprimento, o didmetro e a densidade através de 10 medidas por fibra. A Figura 1
apresenta histogramas da distribuigdo do comprimento (a) e do diametro (b) das
fibras medidas. Com base nesta avaliagao estatistica, obteve-se comprimento médio
de 178,86 + 42,20 mm, didmetro médio de 0,28 + 0,10 mm e densidade média de
0,947 + 0,23 g/cm®.

Corpos de prova retangulares com dimensdes nominais de 50 x 13 x 5 mm
foram utilizados nos ensaios de DMA. A fabricacdo destes corpos de prova iniciou-se
com a colocagdo, separadamente, de 10, 20, 30 e 40% em volume de fibras
alinhadas segundo o comprimento de um molde de silicone. Sobre estas fibras
verteu-se resina epoxi comercial do tipo éter diglicidico do bisfenol A (DGEBA),
ainda liquida, mas ja misturada em proporgcéo estequiométrica, phr 13, com o
endurecedor trietileno tetramina (TETA).
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Figura 1 - Distribuigédo estatistica do comprimento (a) e didmetro (b) das fibras de coco.
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Os corpos de prova, apds colocagéo da resina no molde, foram curados a
temperatura ambiente, cerca de 25 C por pelo menos 24 horas. Cada corpo de
prova, inclusive de pura resina epoxi, 0% de fibra, foi submetido a ensaio de DMA no
modulo de flexdo de trés pontos em um equipamento da TA Instruments, modelo
Q800, operando com frequéncia de 1 Hz, taxa de aquecimento de 3°C/min, sob fluxo
de nitrogénio. Este sistema pertence ao Instituto de Macromoléculas da
Universidade Federal do Rio de Janeiro, IMA/UFRJ.

Curvas de variacdo de E', E” e tan 3 com a temperatura foram
simultaneamente registradas entre 25°C e 195°C. Duas corridas de ensaios foram
realizadas no mesmo corpo de prova visando promover, na primeira corrida,
completa cura da resina epdxi e tratamento térmico das fibras de coco.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 apresenta as curvas de DMA obtidas em uma primeira corrida de
ensaio para a resina epoxi pura apos sua cura a 25°C.
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Figura 2 - Curvas de DMA para a primeira corrida de ensaio da resina epéxi pura.
As curvas da Figura 2 serviram de comparagao para as respectivas curvas

obtidas em segunda corrida de ensaio, apos o corpo de prova ter sido levado até
195°C em uma rampa de temperatura de 3°C/min correspondente a um tempo total
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de aproximadamente 1 hora. A Figura 3 apresenta as respectivas curvas de DMA
obtidas na segunda corrida do mesmo corpo de prova da Figura 2. Comparando-se
as duas curvas, da primeira corrida (Figura 2) e de segunda corrida (Figura 3) nota-
se um aumento significativo da temperatura correspondente aos picos de tan 6 e E”.
Estas temperaturas estao relacionadas a transformacgao da resina de um estado
parcialmente cristalino para amorfo.'"® Em particular, a temperatura no pico da tan §
esta associada & maxima temperatura de transigao vitrea, T,.*?
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Figura 3 - Curvas de DMA para a segunda corrida de ensaio da resina epoxi pura.

Outros aspectos relevantes na comparagcédo das curvas das Figuras 2 e 3
sao as alteragdes provocadas no moéddulo de armazenamento. Nas curas de E’,
relacionadas com a rigidez viscoelastica do material,"” além de uma de um
deslocamento para temperaturas mais elevadas, tem-se um decréscimo no nivel das
curvas. Isso indica que o reaquecimento da epdxi aumentou o inicio da transigao
vitrea, mas diminuiu a rigidez do material. A causa para este fendbmeno pode ser
entendida como uma evolucdo do processo de cura. Aumentando-se a temperatura,
como aconteceu na primeira corrida, o endurecedor TETA continua reagindo com os
anéis da molécula epoxidica DGEBA, provocando reticulagées que além de retardar
a amorfizagéo da estrutura, torna-a mais plastica.

O efeito da incorporacao da fibra de coco pode ser avaliado nas curvas de
DMA dos compositos. A Figura 4 apresenta as curvas de segunda corrida de ensaio
DMA para os compoésitos com: (a) 10%; (b) 20%; (c) 30% e (d) 40% em volume.
Curvas de primeira corrida obviamente foram feitas para esses compdsitos, mas nao
estdo apresentadas por limitacdo de espago o presente trabalho. Vale, entretanto,
comentar que resultados similares aos da epoxi pura (Figuras 2 e 3), foram obtidos
para cada um dos diferentes compdsitos. Ou seja, com o reaquecimento da segunda
corrida, todas as curvas foram deslocadas para maiores temperaturas. Em particular,
as curvas de E’, além de deslocadas, também aumentaram de valor.
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Figura 4 - Curvas de DMA para a segunda corrida de ensaios de compositos de matriz epdxi com: (a)
10%; (b) 20%; (c) 30% e (d) 40% em volume de fibra de coco.

Na Figura 4 nota-se que, como na resina epoxi pura, a segunda corrida do
ensaio DMA aumentou a temperatura de transi¢ao vitrea e reforgou a rigidez dos
compositos. Outros resultados importantes podem ser entendidos comparando-se
todas as curvas de segunda corrida, da epodxi pura (Figura 3) e dos compdsitos
(Figura 4).

Nesta comparagdo verifica-se que a Ty medida no pico da tan §
praticamente nao varia. O mesmo acontece com o pico em E” e no inicio da curva de
E’. Estes resultados indicam que a introducéo de fibras de coco na matriz epoxidica
nao altera o intervalo de transig¢ao vitrea do material. Em principio, isto significa que
a fibra de coco n3o esta interferindo na capacidade de amorfizar da resina epéxi.
Este resultado difere do comportamento dindmico-mecanico dos compdsitos com
matriz poliéster'”) nos quais a fibra de coco interfere com a Tj,..

Uma diferenga significativa pode ser constatada no nivel da curva E’ antes
da queda que ocorre por volta de 100°C. O valor de E’ é superior nos compositos
(Figura 4), comparativamente com a resina epoxi pura (Figura 3). Uma vez que E’
esta diretamente relacionado com a capacidade do material suportar cargas
mecanicas com deformac&o viscoelastica recuperavel,?? os maiores valores de E’
indicam que os compdsitos s&o mais rigidos que a resina pura. Este resultado
também difere do obtido para os testes de DMA com fibras de coco incorporadas em
resina poliéster.'”) Assim, diferente da resina poliéster, a epdxi possivelmente
acopla-se melhor a fibra de coco permitindo transferéncia mais efetivas de esforcos
viscoelasticos da matriz para a fibra.

4 CONCLUSOES

Uma analise preliminar dos parametros dinamico-mecanicos de compaositos
com matriz epdéxi DGEBA/TETA estequiométrica reforcada com fibras longas e
alinhadas de coco mostrou diferengas significativas no efeito de reaquecimento da
estrutura, mas mudancgas limitadas por introducao destas fibras na matriz.

Apos uma primeira corrida de ensaio DMA até 195°C, tanto a resina epoxi
quanto os compoésitos sofreram um aumento consideravel na temperatura de
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transicao vitrea. Isto esta relacionado com a continuagdo do processo de cura,
inicialmente feito a temperatura ambiente no preparo dos corpos de prova, e que foi
estendido até 195°C antes da segunda corrida.

A introducdo das fibras de coco na matriz epoxidica pouco afeta a
temperatura de transigao vitrea, mas causa sensivel aumento na rigidez. A possivel
causa seria o reforco viscoelastico da fibra de coco devido ao efetivo acoplamento a
matriz epoxidica.
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