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Resumo
Apresenta-se um estudo ordenado dos aspectos fractograficos de amostras preparadas
para ensaios de adesdo mecanica interfacial, compostos de resina poliéster teraftalica
reforcado com fibra do engaco da palma. As superficies de fratura indicaram
mecanismos de falha das amostras apés solicitagdo mecanica estatica de resisténcia a
tensdo de cisalhamento, a temperatura ambiente. Essas superficies de fratura séo
provenientes dos ensaios de fragmentacao e extracdo de filamento, sendo analisadas
no Microscopio Eletrbnico de Varredura (MEV). Assim, o0s principais aspectos
fractograficos revelados sao identificados, documentados e discutidos neste trabalho.
No primeiro momento, foram feitas analises superficiais de fratura de amostras
submetidas aos ensaios de fragmentagdo. A analise microscopica foi necessaria para
saber as razdes das tensbes de falha terem sido acusadas nos graficos
tensdo/deformacdo. No segundo momento, foram feitas analises das superficies de
fratura da interface reforgo/matriz de amostras onde ocorreram friccoes reforgo/matriz
(pull out parcial) e arrancamento do filamento embebido na matriz polimérica (pull out
total). Essas andlises foram importantes, pois podemos concluir com mais exatidao,
através das imagens, os motivos dos resultados das propriedades da interface do
material. O estudo fractografico foi eficiente, dando-nos indicagées dos procedimentos a
serem adotados no processamento dos compadsitos para a melhoria das propriedades
mecanicas.
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FRACTOGRAPHIC ANALYSIS OF AN INTERFACIAL ADHESION STUDY OF A
COMPOSITE OF MATRIX POLYESTER REINFORCED WITH FIBER OF THE PALMA
ENGAGEMENT FROM THE PROCESS OF EXTRACTION OF PALMA OIL

Abstract

Present an ordered study of the fractographic aspects of samples prepared for interfacial
mechanical adhesion assays, composed of therapephalic polyester resin reinforced with
palm entrapment fiber. The fracture surfaces indicated failure mechanisms of the
samples after static mechanical stress shear stress at room temperature. These fracture
surfaces were obtained from the fragmentation and filament extraction tests and
analyzed in the Scanning Electron Microscope (SEM). Thus, the main fractographic
aspects revealed are identified, documented and discussed in this work. At the first
moment, superficial fracture analyzes of samples submitted to the fragmentation tests
were done. The microscopic analysis was necessary to know the reasons for the failure
voltages to be accused in the strain / strain graphs. In the second moment, fracture
surfaces of the interface reinforcement / matrix of samples were analyzed where friction
reinforcement / matrix (partial pull out) and pullout of the filament embedded in the
polymer matrix (pull out total) occurred. These analyzes were important because we can



conclude with more accuracy, through the images, the reasons for the results of the
interface properties of the material. The fractographic study was efficient, giving us
indications of the procedures to be adopted in the processing of the composites for the
improvement of the mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, os materiais compdsitos sao utilizados em diversas areas em
substituicdo a algumas ligas metalicas em funcéo de suas propriedades superiores e
maior flexibilidade de projeto. No entanto, os compdsitos de resina poliéster
reforcados com fibras sintéticas e naturais possuem algumas propriedades limitadas
pela resisténcia da interface resultante da interagéao fibra — matriz. Segundo Levy
Neto e Pardini [1], um dos principais fatores que influenciam as propriedades
mecanicas e mecanismos de falha em compdsitos com reforco de fibras sdo as
propriedades da interface reforgo/matriz.

Muito se tem estudado sobre as propriedades do reforco e da matriz, assim
como fracdo volumétrica, orientacdo ou comprimento do reforco. Porém, poucos
desses estudos analisam as propriedades da interface reforco/matriz, a qual é
fundamental para uma avaliagdo mais consistente do desempenho do compasito [1].

Para essa analise, € muito utilizada a fractografia das amostras. A fractografia
é uma das ferramentas essenciais desenvolvida para obter informagfes, confirmar
OouU remover as suspeitas, e compreender como sucede o processo de falha nos
compoésitos [2][3][4]. Por isso, a analise fractogréfica da regido da interface
fibora/matriz é fundamental na determinacdo das propriedades de engenharia
assumidas em dados de projeto. A capacidade de absorcdo de energia e a
tenacidade dos compdsitos sdo otimizadas pelos mecanismos de molhabilidade e
adeséao, que controlam a formacg&o de uma regido interfacial fibra/matriz consistente.
[51[61[7]

Entretanto, se pequenas variacdes acontecerem no tratamento superficial das
fibras, mudancas significativas podem ser introduzidas na resisténcia a adesédo
interfacial fibras/matriz e, consequentemente, alterar as propriedades do compdésito.
[8][9][10]. A fraca adesdo interfacial resulta em fibras com a superficie sem o
revestimento de resina, que por sua vez, causa a reducdo na resisténcia a tracao
transversal, resisténcia a compressao e cisalhamento, deixando o compdsito mais
susceptivel a falha [11][12].

No presente trabalho, estuda-se o comportamento entre os materiais na
interface considerando a intera¢do da resina com a fibra natural. Em outras palavras,
procura-se investigar por meio de experimentos, a determinacdo de parametros
interfaciais reforgo/matriz que caracterizam o compaosito, visando a possibilidade de
fabricar compésitos com a fibra do cacho vazio (engaco) da palma, como refor¢o de
matrizes poliméricas, buscando apresentar uma alternativa tecnoldgica tanto para a
agroindustria do 6leo de palma, quanto para a automobilistica e moveleira.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

2.1.1 Resina Poliéster

O polimero utilizado foi a resina poliéster tereftalica insaturada fabricada pela
Ara Quimica S.A. sob a denominacdo comercial de Arazyn AZ 1.0 # 34. O agente de
cura utilizado foi o peréxido de MEK (PERMEC D-45), nas propor¢des de 1% (v/v).

2.1.2 Fibras Naturais

A fibra utilizada foi do engaco da palma, sendo este um dos rejeitos de uma
usina extratora de 6leo de palma (dendé). A usina pertence a empresa da Vale em



sociedade com o Grupo MSP, Biopalma da Amazdénia SA, que fica no municipio de
Moju, a 150 km de Belém, no Para.

Figura 1. Fibra do engaco da palma.

2.2 Procedimento experimental

2.2.1 Tratamento quimico das fibras naturais

Antes das fibras serem conduzidos a confeccdo das amostras, uma porcao
delas foi tratada quimicamente. Foram utilizados para o tratamento de mercerizacao
em solucéo alcodlica de 10% de hidroxido de sodio (NaOH), 200 mL de solucao,
durante um periodo de 1h, a temperatura ambiente. Esta solugdo possuia um pH
igual a 13. Ap6s os tratamentos, as fibras foram neutralizadas com sucessivas
lavagens em agua e secas a temperatura ambiente (25,8°C) e umidade de 50% por
48 horas. Durante o tratamento, a razdo entre massa de fibras (g) por volume de
solucao (mL) foi em média de 0,1 a 0,075 g/mL.

2.2.2 Fabricacao dos corpos de prova

O experimento consistiu em realizar alguns tipos de ensaios, a saber, o
ensaio de extracdo e fragmentacdo de filamento, 0os quais sdo essenciais para
andlise da interface fibra-matriz. Os corpos de prova do teste de extracdo de
filamento foram confeccionados nas dimensdes segundo a norma ASTM-D 1761
[13], conduzida sob trés profundidades diferentes de imersédo da fibra no polimero,
de 5 mm, 10mm e 20mm. Ja& os corpos de prova do ensaio de fragmentacao
possuiam dimensdes conforme a norma ASTM D638 — 89 [14]. Para isso, foram
fabricados gabaritos, os quais mantinham a fibra imersa e bem esticada na resina
poliéster, controlando a mesma forma das medidas durante a confec¢cao dos corpos
de prova.

Essas superficies de fratura das amostras submetidas aos ensaios de
fragmentacdo e extracdo de filamento foram analisadas no Microscopio Eletrénico
de Varredura (MEV). No primeiro momento, foram feitas andlises da interface das
superficiais de fratura de todas as amostras submetidas aos ensaios de
fragmentacdo. No segundo momento, foram feitas andlises das superficies de
fratura da interface das amostras onde ocorreu o arrancamento do filamento
embebido na matriz polimérica (pull out total). Essas analises arrancadas foram
importantes, pois podemos concluir com mais exatiddo as raz6es dos resultados, a
saber, comprimento critico (Ic) e tensdo de cisalhamento interfacial (zi).



As imagens foram organizadas de maneira a ilustrar a formacao da superficie
de fratura das amostras submetidas aos ensaios de fragmentagéo e extracao de
filamento, utilizando fibras do engaco da palma in natura e tratadas quimicamente. A
andlise microscopica foi realizada nas faces superior e inferior de todas as amostras
selecionadas e fragmentadas para detectar a possivel presenca de elementos
estranhos ao material, que as vezes, podem ser confundidos como partes
integrantes dos aspectos fractograficos. Contudo, nenhum tipo de impureza foi
detectado ao longo da varredura executada em ambas as faces das superficies
fraturadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Superficies de fratura das amostras fragmentadas in natura

Observando a superficie de fratura da amostra (Figura 2), € nitida a
regularidade nas proximidades entre a interface fibra/matriz, evidenciado que a
tensdo de falha ocorreu devido a expansdo de trincas nas extremidades da
superficie. Fica muito evidente também nessa amostra que o comprimento de
transferéncia da energia mecanica da matriz ao filamento, pds-falha da matriz,
esteve muito acima da média. Isso significa que a interface reforco/matriz ndo esteve
fortalecida nesta amostra, proporcionando um descolamento de um filamento de 12
mm de comprimento. O formato da calota nos mostra também que a molhabilidade
da resina com a fibra n&o foi suficiente para uma adeséo interfacial reforgo/matriz
eficaz.

Calota

Interface
reforco/matriz
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Figura 2. Superficie da amostra (in natura) submetida ao ensaio de fragmentacéo de filamento: a)
Amostra esquerda com ampliacao de 300x b) Superficies fraturadas com ampliacédo de 21x c)
Amostra direita com ampliacéo de 300x.



3.2 Superficies de fratura das amostras fragmentadas tratadas quimicamente

J& na amostra, observando a regido interfacial matriz/reforco (Figura 3), é
possivel notar o aparecimento de uma trinca que se propagou ao longo da superficie
de fratura. E provavel que essa trinca evidencie uma possivel desunido na interface,
a qual fez propagar uma fissura ao longo da superficie, apesar do alongamento da
fibra ser maior que da matriz.
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Figura 3. Superficie da amostra (tratada quimicamente) submetida ao ensaio de fragmentacéo de
filamento: a) Amostra esquerda com ampliacdo de 300x b) Superficies fraturadas com ampliacédo de
21x ¢) Amostra direita com ampliacdo de 300x.

3.3 Superficies de fratura das amostras de pull out in natura

A amostra abaixo (Figura 4) foi a Unica que sofreu arrancamento total na
interface matriz/reforco, com auséncia de pedacos de fibra na calota. Com isso,
deduzimos com as imagens que houve um descolamento interfacial, onde
certamente ndo aconteceu uma adesado interfacial consistente. Isso pode ser
atribuido a uma alta porosidade na regido da interface que gerou uma adesao
fibra/matriz muito enfraquecida. Assim, para encontrar as variaveis interfaciais, foi
realizada uma estimativa, levando em consideragao os valores das outras amostras
com mesma profundidade de imersdo, com suas respectivas tensdes e cargas de
falhas.



Calota Lasca de resina
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Figura 4. Superficie da amostra in natura submetida ao ensaio de extragdo de filamento com
profundidade de imersédo de 5 mm: a) Foco da regido friccionada matriz/reforco com ampliagédo de
150x b) Foco da regido que sofreu pull out total na interface matriz/reforco ampliacdo de 500x c)
Superficie de fratura com ampliacéo de 26x.

3.4 Superficies de fratura das amostras de pull out tratada quimicamente

Assim como a amostra in natura, a amostra tratada quimicamente foi a Unica
das mercerizadas que sofreu arrancamento total na interface matriz/refor¢co (Figura
5). Porém, similar ao caso da amostra da Figura 4, o filamento foi arrancado muito
facilmente na maquina de tracdo. Assim, por meio das imagens, percebemos que
houve um descolamento interfacial, onde certamente aconteceu uma fraquissima
adesdo interfacial. Isso pode ser atribuido a formagfes de meniscos e meias-luas
nas adjacéncias da superficie, ocasionadas pelo gabarito. Além disso, o que pode
ter provocado essa extracao precoce foi uma alta porosidade interna na regiao da
interface que gerou uma adesao fibra/matriz muito enfraquecida.

Lasca de resina

Meniscos,
meias-luas e

Orificio

Figura 5. Superficie da amostra tratada quimicamente submetida ao ensaio de extracdo de filamento
com profundidade de imersdo de 5 mm: a) Superficie de fratura com ampliacao de 26x b) Foco da
regido que sofreu pull out total na interface matriz/reforco com ampliag&o de 200x.



4 CONCLUSAO

As analises fractogréfica foram importantes, pois concluiram com mais
exatiddo, através das imagens, o0s motivos da significativa interferéncia do
tratamento superficial nas propriedades da adesao interfacial reforgo/matriz. A partir
dos resultados obtidos na analise fractografica conclui-se que compdsitos similares
ao estudado quando submetidos a solicitagdo mecéanica estética de resisténcia a
tensdo de cisalhamento é caracterizado pela presenca dos seguintes aspectos:
marcas de linhas de rios, microvazios, microporosidade, modelos de pluma, bandas
de resina e cuspides de cisalhamento. O estudo fractografico foi eficiente também na
determinacdo dos mecanismos de falha dominantes em cada composicéo fabricada,
dando-nos indica¢des dos procedimentos a serem adotados no processamento dos
compdésitos para a melhoria das propriedades mecanicas.
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