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Resumo

O objetivo deste trabalho foi investigar o comportamento dindmico-mecanico de
compdsitos com diferentes fragbes, até 30% em volume de fibras continuas e alinhadas
de piacava reforcando matriz epoxidica. Esta investigacdo foi realizada através de
ensaios de DMA operando em médulo de flexdo no intervalo de temperaturas de 25 a
195°C. Curvas de variagdo dos médulos de armazenamento e de perda bem como da
tangente delta com a temperatura mostraram mudancas significativas na resisténcia
viscoelastica da matriz epoxidica com a fracao incorporada de fibras de piagava. Foram
também encontradas alteragdes sensiveis na temperatura de transicdo vitrea e nos
parametros de amortecimento em decorréncia da interacao dinamica dessas fibras com
as cadeias moleculares da matriz epoxidica.

Palavras-chave: Fibra de piacava; Compésito epoxidico; Ensaios de DMA; Parametro
viscoelastico.

DYNAMIC BEHAVIOR MEASURED BY DMA TESTS IN EPOXY MATRIX
COMPOSITES REINFORCED WITH PIASSAVA FIBERS

Abstract
The objective of this work was to investigate the dynamic-mechanical behavior of
composites with different fractions of continuous and aligned piassava fibers, up to 30%
in volume, as reinforcement for an epoxy matrix. This investigation was performed by
means of DMA tests operating in a flexural mode within the temperature interval from -
25 a 195°C. Temperature dependent curves for the storage and the loss moduli as well
as the delta tangent showed significant changes in the viscoelastic resistance of the
epoxy matrix with the incorporated fraction of piassava fibers. Sensible changes in the
glass transition temperature and the damping parameter were also found as a
consequence of the piassava fibers dynamic interaction with the molecular chains of the
epoxy matrix.
Key words: Piassava fiber; Epoxy composite; DMA test; Viscoelastic parameter.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento cientifico e tecnolégico nestes ultimos anos tem procurado
conciliar o interesse por inovacgdes que contribuam para o0 progresso de nossa
sociedade com a necessidade de preservacao amblental Na verdade, a aceleracao nos
processos de poluicdo e de aquecimento global'” estdo obrigando cada vez mais que
sejam direcionados esforgos de desenvolvimento da humanidade no sentido de reverter
esses processos de comprometimento ambiental. Caso contrario, os riscos que se corre
com a degradagcdo do meio ambiente e com as mudancas climaticas acabardo
sobrepondo-se as vantagens trazidas pelos novos avangos tecnolégicos. Dentre as
medidas que ja estdo sendo postas em pratica para beneficiar o meio ambiente,
destacam-se: a reducdo no consumo energético, a valorizagdo de sistemas nao
poluentes, o controle da emissdo de CO,, e a prioridade aos materiais naturais. Em
particular, a substituicdo de materiais sintéticos por similares naturais contribui também
para as outras medidas de protecdo ambiental. Um exemplo relevante é a utilizacdo de
fibras naturais extraidas de vegetais ricos em celulose, tecnicamente denominadas
fibras lignocelulésicas, em substituicdo a fibra de vidro como reforco de compdsitos
poliméricos.?®

Ha mais de uma década vem sendo expandido o uso de flbras IlgnoceIuI03|cas
em diversos setores industriais, especialmente o automobilistico,®® em substituicio as
fibras sintéticas, sobretudo a fibra de vidro. Paralelamente, cresceram de forma
marcante as pesquisas sobre as propriedades e caracteristicas estruturais das fibras
lignocelulésicas, bem como dos compdsitos poliméricos por elas reforcados.®® Embora
a maioria destas pesquisas tenha se concentrado em fibras tradicionalmente cultivadas
como a juta, sisal, algoddo, coco, canhamo e linho,"” outras fibras menos conhecidas
como a de curaua, bucha e piacava vém despertando recentemente bastante
interesse.!'"

A fibra de piagava, extraida da palmeira Attalea funifera, nativa e
predominantemente encontrada no estado da Bahia, é uma das lignoceluldsicas mais
duras e rigidas que se conhece.!"® Esta fibra de piacava baiana tem sido nesta ultima
década objeto de diversas publicacdes sobre suas caracterlstlcas e Proprledades tanto
individualmente quanto como reforgo de compésitos poliméricos.!'??* Apesar de nio ter
grande resisténcia mecéanica, a despeito das elevadas dureza e rigidez, ja que sua
maxima resisténcia a tracado varia de 108 a 148 MPa, a fibra de piacava efetivamente
reforca em flexdo compésitos de matriz poliéster com até 50% em volume.'" Este
reforco também ocorre em ensaios dinamico-mecanicos dos mesmos compdsitos em
condigdes viscoelasticas. ¥

Além da resina poliéster, outro pollmero termoflxo de grande utilizacao pratica
em compodsitos reforcados com fibra de vidro é a epéxi.?® Em compdsitos com matriz
epOX|d|ca entretanto, a substituicdo do reforco por fibras de piagava nao é tao efetiva

). De fato, somente acima de 10% de fibra de piacava o compésito apresenta valores
de resisténcia mecanica um pouco superior aos da epdxi pura. Tendo em vista este
fato, o objetivo deste trabalho foi investigar o comportamento dindmico-mecéanico
atravées de ensaios de DMA (Dynamic Mechanical Analysis, Analise Dindmico-
Mecéanica) de compoésitos com matriz epoxidica incorporada com fibras continuas e
alinhadas de coco. O propésito desta investigacao foi verificar se, com matriz epoxidica



ensaiada dinamicamente, haveria melhor condigdo de reforco com fibras de piagava,
comparativamente com ensaios quase-estaticos.

2 MATERIAIS E METODOS

As fibras de piacava empregadas neste trabalho foram adquiridas como sobras
de uma industria de vassouras em Campos dos Goytacazes, estado do Rio de Janeiro.
Embora possam ser consideradas como residuos industriais, as fibras selecionadas
para este trabalho ndo apresentavam danos que comprometessem sua incorporagcao
em compdsitos epoxidicos. A andlise estatistica dimensional do lote adquirido destas
fibras que foi mostrada em outras publicacdes.'®®® Esta andlise revelou serem as
fibras suficientemente compridas para uso como refor¢co continuo de corpos de prova
para ensaios de DMA. Isto é devido ao fato de que a distribuicdo estatistica apresentou
comprimentos para as fibras entre 250 mm e 900 mm com valor médio de 450 mm.('6:2®)

As fibras selecionadas para este trabalho foram preliminarmente limpas com
agua e secas em estufa a 60°C. A escolha desta temperatura baseou-se no fato de uma
analise termogravimétrica ter indicado que a umidade nas fibras de piacava é liberada
por volta de 50°C sem causar degradacdo térmica.”!’ Corpos de prova retangulares
com dimensdes nominais de 50 x 13 x 5 mm foram utilizados nos ensaios dinamico-
mecanicos. A fabricacdo destes corpos de prova iniciou-se com a colocacao
separadamente de: 5%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30% em volume de fibras alinhadas de
piacava segundo o comprimento de um molde de silicone com as dimensdes nominais
acima mencionadas. Além de corpos de prova dos compdésitos, fabricou-se também um
corpo de prova da resina epoxidica pura. A Figura 1 ilustra o aspecto dos corpos de
prova.

Figura 1. Corpos de prova de compdsitos de fibra de piacava com diferentes fragbes volumétricas,
reforcando matriz epdxi, para ensaios de DMA.

Por sobre as fibras de piacava alinhadas dentro do molde de silicone, verteu-se
resina epdxi, ainda liquida, do tipo éter diglicidico do bisfenol A (DGEBA) ja misturada
em proporcao estequiométrica de 11,5% em peso com o endurecedor trietileno
tetramina (TETA). Esta proporcao corresponde a relagao phr 13, ou seja, 13 partes de
endurecedor por 100 partes de resina. Apos colocagado da resina no molde, os corpos
de prova foram curados a temperatura ambiente, de aproximadamente 25°C, por
24 horas antes de serem retirados do respectivo molde.

Cada corpo de prova, inclusive o de resina epOxi pura, isto €, 0% de fibra, foi
submetido a ensaio de DMA no modo de flexao de trés pontos em equipamento da TA



Instrument, modelo Q800, operando sob fluxo de nitrogénio, com freqiéncias de 1 Hz e
taxa de aquecimento de 3°C por minutos. Curvas de variagdo com a temperatura dos
médulos de armazenamento, E’, e perda, E”, bem como da tangente & foram
simultaneamente registradas entre 25°C e 195°C. As temperaturas correspondentes
aos picos nestas curvas bem como os niveis dos médulos também foram indicados.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Das diversas curvas de DMA obtidas para os corpos de prova ensaiados,
somente as mais significativas serdo aqui apresentadas em virtude de limitacdes de
espaco para esta publicacdo. A Figura 2 mostra o conjunto de curvas dos parametros
dindmico-mecanicos obtidos em fungdo da temperatura para a resina epdxi pura.
Curvas semelhantes para o compdésito epoxidico com o valor maximo incorporado de
30% em volume da fibra de piacava estdo apresentadas na Figura 3.
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Figura 2. Variagdo com a temperatura dos parametros de DMA para a resina epo6xi pura.
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Figura 3. Variagdo com a temperatura dos parametros de DMA para o compoésito epoxidico incorporado
com 30% em volume de fibras de piagava.

Nas curvas das Figuras 2 e 3, juntamente com curvas semelhantes obtidas para
0s outros corpos de prova com diferentes percentuais de fibras incorporadas com
piacava, foram identificados picos relacionados com a transigdo de estrutura cristalina
para amorfa na matriz epoxidica dos compésitos. Na realidade, ndo existe uma Unica
temperatura de transi¢éo vitrea, T4, mas sim um intervalo que se inicia com a queda
pronunciada na rigidez viscoelastica, medida pelo médulo de armazenamento, e se
estende até o maximo de amortecimento na estrutura indicada pelo pico na tangente d.
Detalhes desses picos e de mudancas de comportamento com a temperatura serao
apresentados a seguir.

A Figura 4 mostra a variagdo do modulo de armazenamento, E’, com a
temperatura para todos os compdésitos estudados, incluindo a resina epoxi pura. Vale
aqui lembrar que E’ estd associado a rigidez viscoelastica do material, ou seja, sua
capacidade de suportar cargas mecanicas com deformacéao elastica recuperavel com o
tempo. Em principio, seu valor seria aproximado ao do modulo de elasticidade em
flexdo0.?” O detalhe a ser destacado na Figura 4 é o decréscimo marcante no valor de
E’ a partir de 50°C para todas as curvas. Este decréscimo estende-se até por volta de
80°C e caracteriza o amolecimento térmico do material. A partir desse ponto, o valor de
E’ segue em um patamar quase constante, onde se observa distintamente o efeito do
reforco das fibras de piacava, ja que E’ aumenta gradativamente de cerca de 100 MPa
na epoOxi pura até 400 MPa, no compésito com 30% de fibra de piagava. Vale também
mencionar que um dos valores inferiores da Ty, correspondente ao inicio da transi¢gdo
da fase vitrea para a amorfa, esta relacionado com o decréscimo de E’, neste caso por
volta de 50°C para os compésitos investigados.
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Figura 4. Variacdo do médulo de armazenamento, E’, com a temperatura para os compésitos epoxidicos
incorporados com diferentes fragdes de fibras de piagava.

A Figura 5 mostra a variacdo do modulo de perda, E”, com a temperatura para
todos os compésitos investigados, incluindo a resina epdxi pura. O fato a ser destacado
nesta figura refere-se aos picos bem delineados, todos situados entre 60°C e 65°C.
Estes picos podem ser identificados como o reconhecido pico a de relaxagdo do
materiais, atribuido a mobilidade das cadeias na fase cristalina do polimero da
matriz.?”) O mecanismo para esta relaxagao estaria associado & reorientacdo das areas
de defeito na estrutura cristalina. Nota-se na Figura 5 uma tendéncia a diminuicao da
amplitude dos picos a bem como o deslocamento de sua posicao para temperaturas
ligeiramente mais elevadas com a introdugao das fibras de piacava. Isto implica que o
reforco ocasionado pelas fibras de piacava altera a mobilidade das cadeias epoxidicas,
possivelmente devido a interagao fibra/cadeia.®®
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Figura 5. Variacdo do modulo de perda, E”, com a temperatura para os compositos epoxidicos
incorporados com diferentes fragcdes de fibras de piacava.

A Figura 6 mostra a variacdo da tan 6 com a temperatura para todos os
compasitos investigados, incluindo a resina epodxi pura. Vale aqui recordar que a tan o
esta associada ao fator de alteracdo dindmico-mecanica, relacionado a capacidade de
amortecimento, da estrutura do material. No caso de um polimero, como a matriz
epoxidica, este amortecimento decorre do equilibrio entre as fases elastica e viscosa.®”
Observa-se na Figura 6 que o pico de tan 4 para a epoOxi pura tem amplitude maior que
o dos compdsitos e esta ligeiramente deslocado para maiores temperaturas. Isto indica
que a introducao das fibras de piacava tende a diminuir a capacidade de amortecimento
da matriz epoxidica. Uma vez mais, a causa seria a interagao das fibras com as cadeias
moleculares da epdxi. Considerando-se que o pico de tan & corresponda ao limite
superior da transicao vitrea, as fibras de piacava estariam entdo facilitando a perda de
cristalinidade da matriz, permitindo que esta ocorresse a temperaturas um pouco mais
baixas.
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Como observagdes finais, é relevante comentar que a introducao de fibras de
piacava na matriz epoxidica acarreta um efetivo reforgo dindmico no compésito. Este
reforco se traduz tanto no aumento significativo da rigidez viscoelastica na regiao de
amolecimento térmico, acima de 80°C, quanto na restricdo a mobilidade das cadeias
moleculares da resina epoxi a cerca de 60°C. Alem disto, as fibras de piacava também
dificultam, embora ligeiramente, a transicao da estrutura vitrea para a amorfa da matriz
epoxidica. A causa de todos estes efeitos dinamico-mecanicos acarretados pelas fibras

de piacava aparentam estar relacionados a interacdo destas fibras com as cadeias
moleculares da resina ep6xi.?”

4 CONCLUSOES

Ensaios de DMA em compdsitos epoxidicos revelaram um efeito de reforco
dindmico associado a algumas alteragdes nos parametros da resina epdxi pura.

Apo6s uma queda acentuada acima de 50°C, o modulo de armazenamento, E’, se
estabiliza em valores significativamente maiores para os compdédsitos com fibras de
piacava. Isto indica que as fibras dificultam o processo de amolecimento térmico da
resina epdxi a partir de 80°C.

Tanto a amplitude quanto a posi¢cao do pico a associado ao maximo no modulo
de perda, E”, séo ligeiramente afetados pela introducéo das fibras de piacava. Este fato,



aparentemente, esta ligado a restricbes na mobilidade das cadeias moleculares da
matriz epoxidica.

Os picos da tan & também sado sensivelmente afetados pelas fibras de piagcava

nos compositos. Em particular, o decréscimo no valor maximo da epdxi pura pode ser
atribuido a alteragdes na transicao vitrea devido a interagdo das fibras com as cadeias
moleculares da matriz epoxidica.
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