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Resumo

Fibras extraidas de cascas de coco vém sendo utilizadas em regibes temperadas e
tropicais, particularmente em paises do terceiro mundo como o Brasil, para fabricacdo de
compdsitos como painéis para construgdo civil e estofamento de veiculos adquirindo assim
um elevado valor agregado na industria automobilistica. O objetivo deste trabalho foi
investigar as propriedades mecanicas e as caracteristicas da fratura de compdsitos com
matriz de resina epOxi estequiométrica incorporada com até 30% em volume de fibras
longas e alinhadas de casca de coco tratadas com NaOH. Fibras de coco foram
mercerizadas em 0,1% de solu¢cdo de NaOH durante 1 minuto e 10% de solucdo durante 1
hora. Ensaios de flexdo e analise por microscopia eletrénica de varredura deram suporte
experimental a esta investigacdo comparativa entre os dois tipos de tratamentos com as
diferentes concentracdes. Os resultados mostraram que as fibras de coco, mesmo longas e
alinhadas e tratadas, ndo acarretaram efeito de refor¢co, uma vez que ndo houve aumento na
resisténcia a flexdo da matriz epoxidica. Observou-se ainda que compdsitos com fibras
tratadas com maior concentracdo de NaOH e maior tempo, apresentaram menor a
resisténcia a flexdo que as fibras tratadas com menor concentracdo e menor tempo. Os
mecanismos de nucleagdo de trincas na fraca interface fibra/ matriz bem como o obstaculo
causado pelas longas fibras de coco a propagacgdo destas trincas sao responsaveis pelo
comportamento mecéanico e caracteristicas da fratura dos compasitos.

Palavras-chave : Fibra de coco; Compdésito epoxidico; Mercerizacdo com NaOH; Ensaio de
flexdo; Analises da fratura.

MECHANICAL PROPERTIES AND FRACTURE CHARACTERISTICS OF BEND TESTED EPOXY
COMPOSITES INCORPORATED WITH ALKALI TREATED COIR FIBERS

Abstract
Fibers extracted from the husk of the coconut, known as coir fibers, are being used in temperate and
tropical regions, particularly in third world countries like Brazil, to fabricate composites for civil
construction panels and automobile cushions, with a high aggregated value in the car industry. The
objective of this work was to investigate the mechanical properties and the fracture characteristics of
stoichiometric epoxy matrix composites incorporated with up to 30% in volume of alkali treated, NaOH
mercerized, continuous and aligned coir fibers. The coir fibers were mercerized at two different
solutions: 0.1% NaOH for 1 min and 10% NaOH for 1 hour. Three points bend tests and scanning
electron microscopy analysis supported this experimental investigation for comparison between the
two different treatments and non-treated coir fiber composites. The results showed that the treated
coir fibers did not provide a reinforcement effect since the flexural strength of the epoxy matrix was not
increased. It was also observed that composites with fibers treated with higher concentration of NaOH
for longer time presented smaller flexural strength than those treated with lower concentration and
time. The crack nucleation mechanism at the weak fiber/matrix interface as well as the obstacle
caused by the continuous coir fibers to the propagation of these cracks are the mechanisms
responsible for the composites mechanical behavior and fracture characteristics.
Keywords : Coir fiber; Epoxy composite; NaOH mercerization; Bend test; Fracture analysis.
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1 INTRODUCAO
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Além da parte alimenticia do fruto, outras partes como o tronco, as folhas e
até as cascas do coco (Cocos nucifera) vém sendo, de longa data, utilizadas como
fonte de energia, material de construcdo e artesanato.’ Compésitos reforcados com
fibras naturais, sobretudo as lignocelulésicas facilmente cultivadas, tém sido objeto
de recentes investigacées. Um trabalho de revisdo sobre este tipo de compdsitos foi
publicado ao final da UGltima década.” Desde entdo, centenas de outras publicacdes
foram dedicadas a fibras regularmente cultivadas como a juta,®** o linho,*® o
sisal,'’"® a madeira,®'® o coco'? e até mesmo fibra de bananeira®™** como
exemplos entre muitas outras.

A resisténcia interfacial da fibra de coco com matriz polimérica é baixa,*? o
que a torna muito favoravel para uso em compa@sitos resistentes ao impacto como
um capacete de ciclismo, painéis automotivos entre outros. Trabalhos sobre o efeito
da incorporacdo de fibras de coco, tanto na forma de mantas quanto de
aglomerados, em compdsitos com matriz poliéster*>'®) mostraram que a resisténcia
a flexdo da matriz € reduzida a medida que aumenta a quantidade de fibra
incorporada. Este fato havia sido atribuido” ao baixo médulo de elasticidade das
fiboras de coco em comparacdo com a resina poliéster. Isto, em principio,
comprometeria uma eficiente transferéncia de cargas mecanicas para a fibra de
coco, anulando seu efeito de reforco. Entretanto, 0 modulo de elasticidade da fibra
de coco, 2,5 GPa a 4,5 GPa,"® é da mesma ordem da resina poliéster, 2 GPa a
4 GPa,"® o que nado justificaria o decréscimo do moédulo de elasticidade do
compésito como sugerido por Prasad et al.*” Uma possibilidade para a reducdo na
resisténcia do composito poderia ser a baixa resisténcia interfacial que acarretaria
descolamento da interface fibra/matriz reduzindo a capacidade de transferéncia de
carga. Em principio, tratamento das fibras como a mercerizacdo com NaOH
poderiam melhorar a ades&o fibra/matriz.*”

Assim o0 objetivo deste trabalho foi investigar o efeito de tratamentos
superficiais e caracteristicas de coco sobre as propriedades mecéanicas e
caracteristicas da fratura de fratura de compdsitos epoxidicos incorporados com
estas fibras.

2 MATERIAIS E METODOS

As fibras de coco deste trabalho foram cedidas pela empresa Coco Verde
Reciclado.™ Do lote destas fibras foram retiradas aleatoriamente 100 amostras para
uma avaliacdo estatistica do comprimento e do didmetro como mostrado nos
histogramas da Figura 1. A partir destes histogramas obteve-se um comprimento
meédio de 178,80 mm e um diametro meédio de 0,28 mm.
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Figura 1 - Distribuicdo estatistica do comprimento (a) e diametro (b) das fibras de coco.

Antes de serem usadas as fibras de coco passaram por um processo de
limpeza com agua corrente e secagem. A seguir as fibras longas de coco foram
tratadas com NaOH em 0,1% de solu¢do durante 1 minuto e 10% de solucéo
durante 1 hora.

Na etapa seguinte, feixes contendo separadamente 10%, 20% e 30% em
volume destas fibras foram alinhados ao longo de toda a extensdo de um molde de
aco com dimensdes de 152 x 122 mm. Vazou-se entdo, por sobre as fibras, resina
epoxi do tipo éter diglicidico do bisfenol A (DGEBA), ainda liquida, mas ja misturada
estequiometricamente com 13 partes de endurecedor trietileno tetramina (TETA)
para 100 partes de resina, ou seja, phr 13.

As placas moldadas destes compésitos foram curadas a temperatura
ambiente, cerca de 25T, por 24 horas e apos esse p eriodo sofreram uma pds-cura
em um forno a 60C durante 4 horas. Foi mantida uma carga constante de uma
tonelada, através de uma prensa hidraulica, sobre a tampa do molde para facilitar a
impregnacao da resina DGEBA/TETA por entre as fibras de coco.

Seguindo-se a pOs cura, cada placa correspondente a uma determinada
fracéo de fibra de coco foi cortada segundo a direcdo de alinhamento das fibras em
6 corpos de prova retangulares com dimensdes nominais de 122 x 25 x 8 mm. Antes
dos ensaios, cada corpo de prova foi medido com paquimetro em dez posicoes,
tanto na largura, quanto na espessura, para um calculo preciso da resisténcia dos
compaésitos.

Os corpos de prova foram submetidos a ensaios de flexdo em trés pontos,
segundo a norma ASTM D 790-03, em maquina INSTRON com capacidade de
100 kN a uma velocidade de 3,3 x 10™ m/s. Tendo em vista ser a distancia entre os
suportes constante e igual a 90 mm, correspondendo a uma relacdo de abertura
para profundidade (span-to-depth ratio) de aproximadamente 9, a tensdo (MPa)
limite de resisténcia a flexdo foi obtida diretamente da carga Q (N) maxima pela
relacéo:

135
Om= 5z X Om -

Onde b é a largura e d a espessura do corpo de prova, ambas em milimetros.

Amostras da superficie fraturada dos corpos de prova foram metalizadas com
ouro, para analise por Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV), utilizando
imagens geradas por elétrons secundarios a 20 kV.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Curvas de carga vs. deslocamento, obtidas nos ensaios de flexdo em trés
pontos, estdo mostradas na Figura 2 para corpos de prova representativos das
diferentes fracdes volumétricas de fibras de coco tratadas com NaOH 10% durante
1 hora. A Figura 3 ilustra as curvas caracteristicas do ensaio com o0s corpos de
prova de resina epoxi reforcadas com fibras de coco tratadas com NaOH 0,1%
durante 1 minuto.
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Figura 2 — Curvas dos corpos de prova de resina epoéxi reforgcadas com fibras de coco tratadas com
NaOH 10% durante 1 hora.

A Figura 3 apresenta corpos de prova de resina epoxi reforcadas com fibras de coco
tratadas com NaOH 0,1% durante 1 minuto.
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Figura 3 — Curvas de flexdo de corpos de prova de resina epo6xi reforcadas com fibras de coco
tratadas com NaOH 0,1% durante 1 minuto.

Na Figura 2 é importante notar que a curva de flexdo da resina epOxi pura
encontra-se em um nivel comparavel de resisténcia a flexdo em relacéo a de todos
0s compdsitos em ambos tratamentos. Ou seja, a incorporacdo da fibra de coco
aparentemente ndo acarretou um reforco na matriz epoxidica. Outro aspecto de
destaque nas Figuras 2 e 3 é o formato das curvas. A curva da resina epoxi pura
caracteriza um comportamento fragil com fratura ao término da reta elastica. Este
comportamento é esperado para a resina DGEBA/TETA estequiométrica,*® no qual
a ruptura é subita com queda imediata da carga de flexao aplicada.

Com base em curvas como as das Figuras 2 e 3, determinou-se o valor das
cargas maximas, Qm, atingidas nos ensaios e calculou-se, pela Eq. [1], a tensao

maxima de resisténcia a flexdo O, mostrada na Tabela 1.

Tabela 1- Variacdo da resisténcia a flexdo dos compdésitos epoxidicos com a fragdo volumétrica de
fibras de coco em distintos tratamentos com NaOH

Tratamentos 10% NaOH — 1h 0,1% NaOH - 1min
% Fibra coco Tenséao de Flex&o ( pPa) Tensao de Flexdo ( pPa)
0 43,03 £ 6,55 43,03 £ 6,55
10 43,32 +5,07 38,90 + 6,35
20 48,83 +6,17 44,06 + 9,35
30 39,35 6,49 48,70 + 8,44

A Tabela 1 originou a Figura 4 que representa graficamente a variagdo da tenséo
maxima, ou seja, da resisténcia a flexdo, com a fracdo volumétrica de fibras de coco

com os devidos tratamentos.
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Figura 4 - Variacdo da resisténcia a flexdo dos compdsitos epoxidicos com a fragdo volumétrica de
fiboras de coco em distintos tratamentos: (a) com NaOH 10% - 1 hora e (b) com NaOH 0,1% - 1
minuto.

No grafico da Figura 4, como ja havia sido verificado nas curvas das
Figuras 2 e 3, nota-se que a incorporacdo das fibras de coco na matriz epoxidica
com fibras de coco tratadas com NaOH-10%-1hora, reduz de a resisténcia dos
compositos. Este resultado indica que as fibras de coco, mesmo sendo longas de
maneira a resistirem ao teste de flexdo, ndo reforcam a matriz epoxidica.
Decréscimo na resisténcia a flexdo também foi constatado®**® em compdsitos de
matriz poliéster incorporada com fibras de coco similares as do presente trabalho.
Na realidade, as fibras de coco ndo possuem resisténcia a tracado tdo elevada
quanto as de sisal, curaué ou piacava.® Ainda assim, sua resisténcia a tracdo, 95
MPa a 174 MPa® é superior & da matriz epoxidica, da ordem de 27,6 MPa a 90
MPa.® vale mencionar que as fibras de coco tratadas com NaOH-0,1%-1minuto
apresentaram uma discreta melhora na resisténcia a flexdo, quando houve um
acréscimo do volume de fibra.

A Tabela 2 apresenta os valores do modulo de elasticidade E atingido nos
ensaios dos compasitos dando origem ao grafico da Figura 5.

Tabela 2 — Variagdo da do mdédulo de elasticidade dos compdsitos epoxidicos com a fracédo
volumétrica de fibras de coco em distintos tratamentos com NaOH

Tratamentos 10% NaOH — 1h 0,1% NaOH - 1min
% Fibra coco E (GPa) E (GPa)

0 0,13 + 0,02 0,13 + 0,05

10 0,14 + 0,02 0,11 + 0,02

20 0,16 £ 0,02 0,10 £ 0,01

30 0,13 +£0,02 0,13 +£0,02
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Figura 5 — Variacdo do médulo de Elasticidade em relacdo as porcentagens de fibras de coco. (a)
Fibras de coco tratadas com NaOH -10%-1hora. (b) Fibras de coco tratadas com NaOH -0,1%-
1minuto.

Como foi comentado na introducdo, a diferenca entre os modulos de
elasticidade da fibra de coco e da resina epdxi, ndo justifica o decréscimo na
resisténcia do compdsito como sugerido por Prasad et al.*” Na realidade as fibras
de coco tratadas por mercerizacdo pouco efeito causam na resisténcia e na rfigidez
do compdsitos epoxidicos. A razdo das fibras de coco néo reforcarem matrizes
poliméricas esta relacionada com a fraca interface fibra/matriz, que se torna local
preferencial de nucleacao de trincas durante solicitagcbes mecanicas do compaosito,
como no caso de um ensaio de flexdo. Estas questbes podem ser mais bem
esclarecidas atravées da andlise de aspectos microestruturais da fratura dos
compdésitos.

A Figura 6 apresenta a micrografia tipica da superficie de fratura em flexao de
um corpo de prova de epdxi pura. Com menor aumento, a Figura 6(a) revela uma
superficie de fratura uniforme e caracteristica da subita ruptura por propagacao
transversal de uma Unica trinca. Com maior aumento (Figura 6b), notam-se marcas
ramificadas conhecidas como river patterns, associadas a passagem da trinca inicial
pela estrutura fragil da resina DGEBA/TETA estequiométrica.

Figura 6 — Fractografia por MEV da resina epéxi pura: (a) 30x; (b) 400x.
A Figura 7 apresenta as fractografias por MEV dos compdsitos, de matriz

epoxidica, incorporados com fibras longas e alinhadas e tratadas com diferentes
porcentagens de Na OH e de fibras de coco. Verifica-se que para o compdsito com
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10% de fibra (Figura 7a), a trinca ocorreu devido a falhas de descolamento na fraca
interface fibra/matriz como mostrado. Este poderia ser 0 mecanismo que impede as
fibras de coco, mesmo mercerizadas, de reforcarem sensivelmente a matriz.
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Figura 7 (a) Aumento de 30x- Na OH 10%-1hora; (b) 100x de NaOH 0,1%- 1min; (c) 51x-NaOH 10%-
1lhora; (d) 50x de NaOH 0,1%- 1min.

4 CONCLUSOES

Compdsitos com matriz epOxi estequiométrica DGEBA/TETA incorporados com
fiboras de coco tratadas com diferentes tempos e concentracbes de NaOH né&o
apresentam efeito de reforco.

Considerando-se a precisdo dos resultados, tanto a resisténcia mecanica
guando o modulo de elasticidade dos compadsitos pouco variam com a introducéo de
até 30% de fibras mercerizadas. Estes resultados sdao melhores que outros obtidos
com fibras de coco mercerizadas ou nao tratadas que reduzem sensivelmente as
propriedades mecéanicas quando incorporadas em compostos de poliéster.

Mesmo com tratamento de mercerizacdo, permanece baixa a resisténcia
interfacial da fibra de coco com a matriz epoxidica, o que acarreta falhas associadas
a trincas. Este mecanismo aparenta ser o responsavel pelas fibras de coco tratadas
nao reforcarem sensivelmente compaositos epoxidicos.
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