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Resumo

A resisténcia relativamente elevada das fibras extraidas do peciolo da palmeira de buriti
vem motivando pesquisas sobre sua aplicacdo como reforco de compdésitos
poliméricos. No presente trabalho, ensaios de DMA (Dynamic Mechanical Analysis)
foram realizados para se obter os modulos de armazenamento e perda, bem como a
tangente delta para compoésitos epoxidicos incorporados com fibras de buriti.
Diferentes percentagens em volume de fibra de buriti, até 30%, foram misturadas com a
resina epoxi, curada por 24 horas a temperatura ambiente e pos-cura a temperatura de
120°C. Os ensaios de DMA foram conduzidos no intervalo de 20°C a 200°C em modulo
de flexdo operando a 1 Hz sob nitrogénio. Os resultados mostraram que a incorporacao
da fibra de buriti continua e alinhada tende a aumentar a rigidez viscoelastica da matriz
epoxidica. Ocorreram também modificacfes tanto na temperatura de transi¢do vitrea
guanto na capacidade de amortecimento do compdsito, medidos pelo pico da tangente
delta. Isto representa uma indicacdo de que a mobilidade molecular da resina epoxi
pode ser afetada pela interacdo com as fibras de buriti no compdsito.

Palavras-chave: Fibra de buriti; Compdsito de epoxi; Teste de DMA; Temperatura de
transicao vitrea.

DYNAMIC-MECHANICAL EVALUATION OF EPOXY MATRIX COMPOSITES
INCORPORATED WITH BURITI FIBERS

Abstract
The relatively stronger fiber extracted from the petiole of the buriti palm tree, have been
motivated research works on their applications as reinforcement of polymeric
composites. In the present work dynamic-mechanical tests (DMA) were conducted to
obtain the storage modulus, loss modulus and tangent delta for epoxy composites
incorporated with buriti fibers. Different volume percentage of buriti fiber, up to 30%,
were mixed with DGEBA TETA epoxy resin followed by cure at room temperature for 24
hours and then post-cured at 120°C. The DMA tests were carried out in the interval from
20 to 200°C, operating in a flexural mode at 1Hz under nitrogen. The results showed
that the incorporation of continuous and aligned buriti fibers, tends to increase the
viscoelastic stiffness of the epoxy matrix. Changes also occurred in the glass transition
temperature and the composite damping capacity measured by the tangent delta peak.
This is an indication that the molecular mobility of the epoxy may be affected by the
buriti fiber interaction in the composite.
Keywords: Buriti fiber; Epoxy composite; DMA test; Glass transition temperature.
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1 INTRODUCAO

Os compésitos, em toda sua variedade, sdo comumente usados como materiais
de superior desempenho em diversos setores industriais. Um dos tipos de compdsitos
mais utilizados é o de matriz polimérica reforcada com fibra de vidro. Como qualquer
outro material sintético, a fibra de vidro esta associada a problemas ambientais, tanto
nos processos de fabricacdo, quanto no seu descarte ap6s o uso, poluindo o solo,
aguas e atmosfera.™? Por outro lado, as fibras naturais lignocelulésicas estdo sendo
estudadas como reforco de compositos por serem diversificadas, abundantes, mais
leves e biodegradaveis.®® Além disso, essas fibras apresentam baixo custo, ndo sendo
téxicas nem abrasivas como a fibra de vidro.®

O buriti, também chamado miriti, € uma palmeira (Mauritia flexuosa) nativa do
norte e nordeste do Brasil. Fibras podem ser extraidas das folhas e dos peciolos da
palmeira de buriti. Estas fibras vém sendo corriqueiramente utilizadas na confecc¢ao de
artesanatos e outros itens de baixo valor agregado. Como material para engenharia, a
fibra de buriti € uma das menos empregadas. Mesmo os trabalhos de revisdo sobre
aplicacéo de fibras naturais em compésitos“” deixam de mencionar as de buriti. Suas
propriedades mecéanicas convencionais sO recentemente comecaram a ser
avaliadas®*? e as dinamico-mecanicas com variacéo da temperatura necessitam ainda
ser investigadas.

Um importante ensaio de avaliacdo dindmica do comportamento mecéanico de
polimeros e compésitos poliméricos é o DMA (dynamic mechanical analysis).®®
Estudos sobre o comportamento termo-mecanico através de ensaios de DMA estédo
revelando efeitos significativos resultantes da incorporacdo de fibras naturais
lignocelulésicas em matrizes poliméricas.®*® Assim, o objetivo do presente trabalho foi
realizar uma avaliacdo sobre o comportamento dindmico-mecéanico de compdsitos de
matriz epoxi reforcada com fibras continuas e alinhadas de buiriti.

2 MATERIAIS E METODOS

Fibras de buriti foram retiradas manualmente do peciolo através de cortes
longitudinais. Estas fibras foram secas em estufa a 60°C por duas horas. A Figura 1
ilustra o aspecto do peciolo e das fibras. Aleatoriamente foram escolhidas cem fibras
gue tiveram seus didametros medidos em projetor de perfii modelo 6C Nikon. As
medidas foram realizadas em cinco pontos equidistantes de largura, girando a fibra a
90° para as cinco medidas de espessura da fibra. Com a média da largura e espessura,
obteve-se o diametro equivalente.®?

Figura 1. Fibras de Buriti retiradas do peciolo: (a) peciolo seco e (b) fibras.
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O histograma mostrado na Figura 2 corresponde a distribuicdo do diametro
equivalente, com seis faixas de intervalo de 0,1 mm, variando de 0,25 mm a 0,85 mm.
Considerando-se esta distribuicdo de diametros, obteve-se um valor médio de 0,58 mm.
Essa disperséo do diametro é uma caracteristica das fibras lignoceluldsicas.>®
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Figura 2. Histograma dos didmetros equivalentes das fibras de buriti.

Os corpos de prova confeccionados com 0, 10%, 20% e 30% em volume de fibra
de buriti continua e alinhada, foram fabricados acomodando-se as fibras em um molde
retangular de 57 mm x 13 mm, preenchido com resina epoxidica do tipo éter diglicidico
do bisfenol A (DGEBA) misturada ao endurecedor trietileno tetramina (TETA) na
propor¢cao estequiométrica correspondente ao phr =13 (13 partes de endurecedor por
100 partes de resina). Estes corpos de prova com 3 mm de espessura, foram curados a
temperatura ambiente por 24 horas e sofreram pds-cura em forno de mufla, com taxa
de aquecimento de 10°C/min até atingir a temperatura de 120°C. Os corpos de prova
foram resfriados dentro do forno e entdo submetidos a ensaios de DMA, no modo de
flexdo em trés pontos.

Cada corpo de prova, incluindo o de epoxi puro, foi ensaiado em um equipamento
da TA Instruments modelo Q 800, operando na frequéncia de 1 Hz sob fluxo de
nitrogénio e taxa de aquecimento de 3°C/min. Curvas da variagdo com a temperatura
dos modulos de armazenamento, E’, e de perda, E” bem como da tangente delta, tan 3,
foram simultaneamente registradas entre 20 e 200°C para cada corpo de prova.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 ilustra o conjunto de curvas dos parametros E’ e tan 6 obtidos em
funcdo da temperatura para a resina epoxi pura e para o compésito com 30% de fragédo
volumétrica de fibras de buriti. Através deste tipo de curva, particularmente as de tan 9§,
pode-se identificar possiveis picos associados a temperatura de transi¢do vitrea, T4, do
material. Estes picos, com valores indicados em cada uma das curvas, sdo estimativas
visuais e ddo uma idéia de variagcdo da Ty4. No presente estudo, este aspecto do
comportamento dos compoésitos mostra que o valor maximo da Ty, identificado no pico
da tan 6, diminui ligeiramente com a incorporacao de fibras de buriti. A justificativa para
este fato esta aparentemente relacionada com a interacdo entre as fibras e as cadeias
poliméricas alterando a capacidade do epéxi de cristalizar-se.*®
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Figura 3. Variagdo dos parametros de DMA com a temperatura para: (a) resina epoxi pura e (b)
compdésito com 30% de fibra de buriti.

A Figura 4 apresenta a variacdo do modulo de armazenamento, E’, com a
temperatura para os compositos estudados. O valor de E’ esté diretamente relacionado
com a capacidade de o material suportar cargas mecanicas com deformacéo
recuperavel, sendo analogo ao médulo quase estatico de flexdo.®
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Figura 4. Variacdo de E’ com a temperatura para 0os compadsitos epoxidicos com fibras de buriti.

Em relacdo a resina epoéxi pura (Figura 4), ocorre um significativo aumento no
valor de E’ com a incorporacao de fibra de buriti até cerca de 103°C, quando entédo
todos os materiais iniciam um processo de amolecimento térmico. Isto é certamente
devido a melhoria da rigidez do compdésito quando se acrescenta a fibra de buriti. Ou
seja, a introducdo desta fibra tende a aumentar tanto a rigidez quanto a resisténcia
mecanica da matriz epOxi. Vale aqui mencionar que no caso de alguns outros
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compositos,™® corroborando resultados da Figura 4, a incorporacédo de fibras naturais
aumenta a rigidez da matriz. No caso especifico da fibra do peciolo do buriti, seu
médulo de elasticidade em tracdo pode atingir 5 GPa.“? Isto é mais que o dobro do
médulo de elasticidade, 2,4 GPa, indicado para a resina epéxi.*® Ainda que a
resisténcia interfacial das fibras lignocelulésicas seja relativamente baixa em relacdo a
matrizes poliméricas, justifica-se 0 aumento progressivo observado em E’ (Figura 4),
com a introducédo de fibras de buriti nos compdésitos epoxidicos. De fato, este aumento
permanece mesmo ap0s 0 amolecimento térmico, a partir de 103°C, e se estende até
200°C quando o ensaio foi interrompido.

A Figura 5 mostra a variagdo de E” com a temperatura para 0s compositos
estudados. Picos bem definidos ocorrem para todos os compaositos, inclusive a resina
epoxi pura (0% fibra), em temperatura de 113/114°C. A amplitude dos picos tende a
aumentar com a incorporagao de fibra de buriti. Estes picos a de relaxacdo podem ser
associados & mobilidade das cadeias na fase cristalina do polimero da matriz *®. Em
principio, 0 pico a na curva de E” corresponderia a um processo intermediario de
transicdo do estado parcialmente cristalino, a baixas temperaturas, para totalmente
amorfo, a altas temperaturas.*®
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Figura 5. Variacdo do médulo de perda, E”, com a temperatura para compadsitos epoxidicos incorporados
com fibras de buriti.

Aparentemente a introdugcdo das fibras de buriti ndo causa alteracdo na
temperatura intermediaria de transicdo do estado amorfo, caracterizada pelo pico a de
relaxacdo em E”. Entretanto o aumento na amplitude pode significar uma reducdo na
flexibilidade do compdsito causada pela interacdo das fibras de buriti com as cadeias
epoxidicas, como sugerido para outros compdsitos poliméricos com fibras naturais.®®

Em relagdo aos resultados de E' e E” (Figuras 4 e 5), nota-se um aumento
gradual nas amplitudes de 10% para 30% de fibra de buriti. Isto indica que, além de
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aumentar a rigidez viscoelastica da matriz epoxi com adicdo de qualquer percentagem
de fibra de buriti, existe uma tendéncia consistente de aumento da rigidez dos proprios
compaositos com incorporacéo de 10% até 30% de fibra de buriti. A provavel explicagéo
seria o efeito de interacdo das fibras com as cadeias poliméricas,*® quanto maior fosse
a fracdo de fibra incorporada. Uma vez mais, vale destacar que, apesar da baixa
resisténcia interfacial fibra/matriz, as fibras de buriti sdo capazes de transferir cargas
aplicadas no compaosito através da matriz epoxidica.

A Figura 6 apresenta a variagdo da tan & com a temperatura para 0s compositos
estudados. Vale lembrar que a tan & representa o fator de perda mecanica, medido pela
razdo tan & = E”/E’, que se traduz na capacidade de amortecimento do material™®.
Observa-se nesta figura que todos 0s compositos apresentam, aproximadamente,
mesma amplitude dos picos de tan 4, com maximos bem abaixo do pico do epoxi puro.
Isto é devido ao fato das fibras de buriti suportarem a tensdo aplicada sobre o
composito e permitirem que somente parte desta tensdo possa deformar a interface
fibra/matriz. Assim, a dissipacdo de energia fica restrita a matriz e a interface, sendo
que, quanto mais resistente for a interface, menor a dissipacdo de energia.?® Isto,
indiretamente, poderia indicar que as fibras de buriti possuem uma razoavel resisténcia
interfacial com a matriz epoxidica. Este fato justificaria também o efeito de reforco
dessas fibras, tanto em relacdo a E’ (Figura 4), quanto E” (Figura 5).
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Figura 6. Variacdo da tan 6 com a temperatura para compaésitos epoxidicos com fibras de buriti.

Os picos na tan 5 estdo relacionados com a temperatura limite de transi¢ao vitrea,
Ty do polimero.®*® Na Figura 6 esta transicéo ocorre por volta de 126°C na ep6xi pura
(0% fibra) e decresce para cerca de 117°C — 120°C nos compésitos com fibras de buriti.
Assim, estas fibras aparentemente interagem com as cadeias epoxidicas, iniciando o
processo de transformacdo de uma estrutura parcialmente cristalina para amorfa a
menores temperaturas. Além disso, é importante atentar ao fato da caracteristica ndo-
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cristalina das ligacdes fibra/matriz contribuir, ainda que pouco, para que a
transformacéo vitrea/amorfa da matriz ocorra a temperaturas ligeiramente menores.

4 CONCLUSOES

Ensaios de DMA em compdsitos de matriz epoxidica reforcada com até 30% em
volume de fibras do peciolo de buriti mostraram um ligeiro decréscimo no valor da
maxima temperatura de transicdo vitrea da matriz, pico na tan 3, com a
incorporacdo da fibra. Isto foi atribuido tanto a sua interacdo com as cadeias
poliméricas quanto a contribuicho da amorfizagdo causada pelas ligagdes
interfaciais fibra/matriz.

A introducéo de fibras de buriti aumenta os modulos de armazenamento e de perda,
0 que se justifica pela maior rigidez destas fibras em comparacdo com a da matriz
epoxidica.

O amortecimento traduzido pelo valor da tan  bem com o valor de Ty diminui com a
adicdo da fibra de buriti & matriz epoxidica, possivelmente pelo fato de que somente
parte da tensdo aplicada possa deformar a interface fibra/matriz. Este fato poderia
indicar que a aderéncia da fibra de buriti possa ser relativamente efetiva em relacéo
a matriz epoxidica.
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