ISSN 1516-392X

Ty
_§8

e e S pcm <7, - T
ot O i, TMS < A\ ) A\!
Tema: Materiais ceramicos, compdsitos e poliméricos

TRATAMENTO QUIMICO SUPERFICIAL DE FIBRA DE
SISAL: MELHORIAS NO DESEMPENHO MECANICO DE
COMPOSITOS SEMI-ECOLOGICOS SISAL/POLIESTER*

Jayna Katia Dionisio dos Santos?
Camilla de Medeiros Dantas?
Raimundo Carlos Silvério Freire Janior?

Resumo

Os materiais compositos tornaram-se ao longo dos dUltimos anos, essenciais ao
surgimento de novas tecnologias. Para tanto, € imprescindivel que alguns cuidados
sejam considerados ao desenvolver estes materiais, como 0 uso do processo de
fabricacdo adequado e a aderéncia fibra/matriz, sendo este Ultimo um fator
preponderante na resisténcia mecéanica final do produto. Também se torna cada vez
mais necessario o desenvolvimento de materiais com capacidade de utilizacdo
ecologicamente correta. Diante disso, foi fabricado um compdésito parcialmente
ecoldgico, utilizando como reforco um tecido de sisal, e como matriz resina poliéster.
Ainda, buscando a melhoria da aderéncia fibra/matriz foi efetuado um tratamento com
Hidroxido de sédio (NaOH) a uma concentracdo de 3% no refor¢co de sisal. Para a
caracterizacdo mecanica do compaosito, foram realizados ensaios de tracdo uniaxial nas
fibras tratadas e néo tratadas, bem como nas laminas que utilizaram estas fibras como
reforco, mediante a norma ASTM 3039. Quanto a esta propriedade mecanica, foi
observado que o tratamento quimico superficial diminui expressivamente a resisténcia a
tracdo da fibra e, em contrapartida, aumentou a resisténcia do compdsito polimérico
guando comparado ao que utilizou fibra néo tratada, confirmando assim o efeito positivo
do tratamento na superficie do reforco de fibra natural.

Palavras-chave: Compdésito polimérico; Sisal; Tratamento superficial; Propriedade
mecanica.

CHEMICAL SURFACE TREATMENT IN SISAL FIBER: IMPROVEMENTS IN
MECHANICAL PERFORMANCE OF COMPOSITE SEMI-ECOLOGICOS

Abstract
| Composite materials have become over the past few years, essential to the emergence of
new technologies. For this it is essential that some care be considered when developing
these materials, as the use of appropriate manufacturing process and adhesion fiber / matrix,
the latter being a major factor in the final product strength. It also becomes increasingly
necessary to develop materials capable of Eco-use. Therefore, it was produced a partially
eco composite, using a fabric as reinforcement of sisal and polyester resin as matrix. Still,
seeking to improve the adhesion fiber / matrix was made a treatment with sodium hydroxide
(NaOH) at a concentration of 3% strengthening of sisal. For the mechanical characterization
of the composite tensile tests were performed on treated and untreated fibers, and blades
used in these fibers as reinforcement by ASTM 3039. As for this mechanical property, it was
observed that the surface chemical treatment significantly decreases the tensile strength of
the fiber and, in turn, increased the resistance of the polymer composite compared to that
used untreated fiber, thus confirming the positive effect of treatment on the surface
strengthening natural fiber.
Keywords: Polymeric composite; Sisal; Surface treatment; Mechanical property.
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1 INTRODUCAO

Os materiais compoésitos tornaram-se ao longo dos ultimos anos, essenciais ao
desenvolvimento de novas tecnologias, principalmente devido as suas
caracteristicas que sdo Unicas, pois sao projetados e fabricados para atender as
necessidades especificas em cada aplicacdo, sendo utilizados extensivamente em
tecnologias de ponta das mais diversas industrias como aeroespacial,
automobilistica, construgéo civil, petrolifera e de artigos esportivos Santos [1]. Este
material € definido por Gay [2] como sendo um material formado por diferentes
materiais, sendo que quando analisado macroscopicamente o mesmo é homogéneo,
possuindo fibras continuas ou ndo, que oferecem resisténcia mecanica; e, a matriz
que d& forma ao produto final.

Também se torna cada vez mais necessario o desenvolvimento de materiais com
capacidade de utilizacdo ecologicamente correta, podendo-se utilizar para isso,
reforcos de fibras naturais em compdsitos poliméricos, que tornam o material
ecologicamente correto, biodegradavel e ndo poluente, além de ser um mecanismo
de geracédo de renda e emprego para o homem do campo.

Nesse contexto o interesse em compreender profundamente as caracteristicas e as
propriedades estruturais das fibras naturais utilizadas como reforco nos materiais
compositos, tem crescido, visando adaptar esses materiais para exigéncias de
diferentes funcionalidades dentro das tecnologias de ponta.

Segundo Silva [3], o Brasil € um dos paises com uma grande producdo e variedade
de fibras naturais, tanto as de origem vegetal, quanto animal ou mineral. Diante
desta grande variedade, a utilizacdo das fibras vegetais como reforco em
compositos de matriz polimérica é algo que vem sendo estudado com énfase nas
tltimas décadas, como em trabalhos desenvolvidos por Esmeraldo [4]; Felipe [5];
Dantas [6], visando o fator econémico, ja que as fibras naturais quando comparadas
as fibras sintéticas possuem um baixo custo de obtencao, além de serem materiais
provenientes de fontes renovaveis, atoxicos e possuirem baixa massa especifica,
utilizam baixo custo de energia durante a sua producéo, além de estimular empregos
nas areas rurais.

Dentre as diversas fibras naturais destacam-se na utilizacdo de materiais compadsitos
as fibras de sisal, curaua, juta, coco etc, as quais apresentam boas propriedades de
tracdo e impacto em diversas matrizes como poliéster, epoxi e fendlicas, afirma
Mochnacz [7].

No entanto, as particulas cerosas presentes na superficie da fibra, minimizam a
adesdo fibra/matriz, fazendo com que sejam diminuidas também algumas
propriedades mecanicas do compdsito, além disso, possuem caracteristicas
hidrofilicas diminuindo assim o uso de compdsitos reforcados com fibras naturais.
Buscando melhorar as propriedades adesivas da fibra/matriz nos compdsitos
reforcados com fibras naturais, modifica¢cées quimicas ou fisicas da fibra, matriz ou
ambos os componentes tém sido realizadas, como por exemplo, em pesquisas
realizadas por Angrizani [8]; Sreekumar [9] e Santos [10], que utilizaram hidroxido de
sédio e apresentaram mudancas na maioria dos casos positivas . Segundo Cao [11],
isto se deve a modificagdo da estrutura celular da fibra diminuindo seu diametro pela
dissolucdo da hemicelulose e a remocgdo de lignina que sdo materiais de
cimentagao.

Desta forma, este trabalho tem como objetivo caracterizar as fibras de sisal e sisal
tratado com hidroxido de sodio (NaOH) a 3%, bem como avaliar as propriedades
mecéanicas de compoésitos de matriz polimérica de resina poliéster ortoftalica
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reforcados com tecidos unidirecionais destas fibras, além de, analisar a influéncia do
tratamento quimico na superficie da fibra de sisal para o desempenho mecéanico do
composito sisal/poliéster.

2 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo descritos os materiais e métodos utilizados no processo de
fabricagdo dos compadsitos bem como os ensaios realizados nos mesmo (densidade
e tracdo) durante o periodo de realizacdo desta pesquisa.

2.1 Preparacao das Fibras de Sisal e Analise de Suas Propriedades Mecéanicas
As fibras de sisal como podem ser vistas na Figura 2.1 foram recebidas ja

beneficiadas pela empresa COPISIJU, localizada na cidade de Jodo Camara, no
estado do Rio Grande do Norte.

Figura 2.1 - Fibras de sisal como recebidas

O primeiro passo para a analise das propriedades mecénicas das fibras, foi verificar
o seu diametro. Utilizando o projetor de perfil Mitutoyo PH-A14, foram medidas dez
amostras de fibra de sisal, o valor do seu diametro foi obtido a partir da média de
cinco pontos ao longo do comprimento de cada amostra e determinada a sua média.
Apls a determinacdo do didmetro, foram realizados ensaios de tragdo nestas
amostras. Utilizando o equipamento TENSOLAB AUTOMATICO 3000 MESDAN do
laboratorio de engenharia téxtii da UFRN (Erro! Fonte de referéncia néo
encontrada.) foram ensaiadas 10 amostras de cada tipo de fibra com comprimento
atil de 100 mm, utilizando velocidade de 10 mm/min, para se obter as constantes de
engenharia destas fibras tais como o moédulo de elasticidade e a tensado ultima de
acordo com as equagfes 3.1 a 3.3, onde o € a tensdo aplicada (MPa), P é a carga
aplicada durante o ensaio (N), A € a area do fio utilizado, E € o Modulo de
elasticidade (GPa), ¢ é a deformacédo de ruptura, 4l é a variacdo de comprimento
(mm) do CP e |, € o comprimento inicial do CP. Em todos os casos, foram calculados
os valores médios para se obter o desvio padrdo das amostras.

o== (3.1)
F=2 (3.2)
e= (3.3)
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Vale ressaltar que o calculo do médulo de elasticidade foi realizado mediante analise
dos gréficos tensdo x deformacdo de cada corpo de prova, sendo utilizado valores
de tenséo e deformacé&o ocorridos na regiao linear dos mesmos.

2.2 Processo de Fabricacdo dos Tecidos

O primeiro passo para confeccdo dos tecidos foi a preparacéo das mechas. Para os
tecidos de fibras de sisal foram utilizadas mechas com 45 fios e massa de 1,5 g,
enquanto que para os tecidos de curaua foram necessarios 90 fios por mecha, para
se obter esta mesma massa. ApOs preparacdo das mechas, estas foram dispostas
em um tear com dimensdo de 400 x 400 mm, apds ser dispostas no urdume, as
mechas foram entrelacadas pela trama composta por mechas de 5 fios, apenas para
efeito de sustentacao do tecido, conforme se verifica na Figura 3.6.

Figura 2.2b — Processo de fabricagéo do tecido unidirecional
2.3 Tratamento Superficial

O método realizado para o tratamento bem como a escolha da porcentagem de
Hidréxido de soédio utilizada, foi definido mediante a revisdo bibliografica
apresentada no item 2.5. Desta forma, o tratamento nos tecidos de sisal, foi feito
com as fibras ainda dispostas no tear, de forma que este foi imerso na solucédo de
hidréxido de sodio (NaOH), a 3% por 1h, e apds isto o tecido foi submetido a
diversos banhos de agua destilada afim de se obter um pH neutro para 0 mesmo.
ApoOs a retirada do hidroxido, mediante a lavagem com agua destilada o tecido foi
retirado do tear e colocado na estufa a 80°C, para secar por 24h.

2.4Processo de Fabricacdo da Lamina
O processo de fabricacéo utilizado foi a laminacdo manual (hand lay-up), realizado

na Tecniplas Industria e Comércio Ltda. Foi utilizada para fabricacao das laminas, a
resina poliéster ortoftdlica, e para catalisacdo se fez uso do peréxido de metil-etil-
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cetona (MEKP) numa proporgcéo de 1% do volume de resina. O processo de cura
ocorreu em temperatura ambiente.

2.5 Corte dos Corpos de Prova

O corte de todos os corpos de provas dos ensaios mecanicos foi executado
utilizando uma maquina de corte a laser, garantindo assim fidelidade nas dimensdes
exigidas pelas normas e principalmente precisdo no corte do entalhe dos corpos de
prova de iosipescu, além de prevenir superaquecimento, entalhes e arranque de
fibras que podem ocorrer durante o corte, evitando a interferéncia desta etapa do
processo de fabricagdo, no desempenho mecénico e na caracteristica fisica do
produto final.

2.6 Ensaio de Densidade

Para a realizacdo do teste de densidade os corpos de provas foram cortados
mediante a norma ASTM D 792 [12], com dimensao de 25 x 25 mm para ambos 0s
laminados confeccionados. Sendo a densidade do compdésito determinada de acordo

com a equagéo 2.4:
a

D= —— f (2.4)

= X
(a+w+b)

Onde D é a densidade do compésito (g/cm3), a é massa da amostra seca (g),w é a
massa do fio parcialmente imerso em agua (g), b massa do fio com as amostras
imersas em agua (g), e f o fator de correcédo de temperatura.

Para a pesagem das amostras e calculo da densidade volumétrica utilizou-se uma
balanca de marca Sartorios com capacidade méxima de 210g e precisédo 0,0001g.

2.7 Ensaio de Trac&o Uniaxial dos Compdésitos Fabricados

A realizacéo deste ensaio foi mediante a norma ASTM D3039 [13], utilizando corpos
de prova com dimensdes de 15 mm de largura, 127 mm de distancia entre os
galgos, 250 mm de comprimento total e 3,9 mm de espessura média.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir, serdo apresentados os resultados obtidos com a caracterizagcdo mecéanica
das fibras de sisal e sisal tradado quanto a tracdo, bem como os resultados de
ensaio de densidade volumétrica para os compoésitos reforcados por estas fibras,
além do comportamento mecéanico destas laminas quando submetidas a ensaios de
tracdo uniaxial, e ainda, andlise da fratura.

3.1Ensaio de densidade volumétrica
Na .

Tabelal, podem ser observadas as densidades das laminas e seus respectivos
desvios padroes.

Tabela 3.1 - Resultados dos ensaios de densidade das laminas
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Tipo de fibra Sisal tratado Sisal ndo tratado
Densidade (g/cm?3) 1,29+0,18 1,33+£0,01

E notado um pequeno aumento da densidade no compésito de sisal tratado, quando
comparado ao de reforco nao tratado, ocorrido devido a eliminacdo da camada de
lignina contida nas fibras de sisal feita pelo tratamento com NaOH, que permite o
uso maior de resina, acarretando uma diminui¢cao no teor de vazios do compasito.

3.2 Ensaio de tragdo uniaxial nas fibras

Nesta secdo sera discutido o comportamento mecanico referente a tensdo Ultima,
modulo de elasticidade e deformacgéo de ruptura das fibras utilizadas como reforgo
para 0os compositos estudados neste trabalho. Os valores aqui apresentados serdo
utilizados para comparar diretamente as propriedades mecanicas das fibras naturais
aqgui utilizadas, e além disso, verificar a influencia direta do tratamento quimico dado
a fibras de sisal nestas propriedades.

As figuras 3.1 e 3.2, apresentam as curvas tensdo versus deformacao obtidas no
ensaio de tracdo das fibras de sisal e sisal tratado, respectivamente. Analisando
estas curvas pode-se perceber que a dispersdo obtida foi alta, resultado semelhante
obtido por Martin [14] que caracterizou a fibra de sisal em varios pontos ao longo da
fibra e obteve altos valores de disperséo, correlacionando tal fato com a variacdo do
didmetro e com as caracteristicas da estrutura fisica das fibras naturais.

700

600 -

Tensdo (MPa)

Deformacéo (%)

Figura 3.1 - Curva tenséo x deformacéo da fibra de sisal
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Figura 3.2 - Curva tenséo x deformagéo da fibra de sisal tratado

Comparando-se as curvas das Figura 3.1 eFigura 3.2, percebe-se uma maior
dispersédo, bem como um comportamento bastante diferenciado da fibra de sisal néo
tratado, a medida que ocorre diversas quedas de tensdo. Este fato pode ser
explicado pela estrutura da fibra de sisal, que se assemelha a um material
composito, pois € constituida essencialmente por microfibrilas de celulose,
comportando-se como o reforco, envoltos por hemicelulose, lignina e outras
particulas cerosas em pequenas quantidades, que juntas assumem o papel de
matriz. Assim, ao serem tracionadas, estas fibrilas se rompem gradativamente até a
ruptura total da fibra, causando o comportamento visto na Figura 3.1. E possivel
também observar que ao se retirar a camada cerosa da fibra (Figura 3.3.2), tem-se
como consequéncia uma menor dispersdo, visto que as fibrilas estdo parcialmente
sem a protecdo das particulas cerosas, fragilizando-as e fazendo com que elas se
rompam de forma mais fragil.

Para uma melhor comparacdo dos resultados, desenhou-se os graficos de barras
das figuras 3.3 e 3.4 para a tensdo Ultima das fiboras e o seu mddulo,
respectivamente.

230

225

220

215

M
210 T T
Sisal Sisal Tratado

Tensdo ultima a tragdo (MPa)

Figura 3.3 - Tens&o Ultima a tragéo das fibras

Percebe-se na figura 3.3 maior resisténcia a tragéo das fibras de sisal ndo tratado,
sendo essa diferenga de 17%, comprovando que o tratamento quimico superficial na
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fibora de sisal fragiliza de forma expressiva esta fibra, além disso, o tratamento
também diminuiu em 69% a rigidez da fibra, como mostrado na figura 3.4.

=
o

0o

Médulo de elasticidade (GPa)

Sisal Tratado

Figura 3.4 - Modulo de elasticidade a tracé@o das fibras

3.3 Ensaio de Tracdo Uniaxial nas Laminas

Neste item serdo apresentados os resultados dos ensaios mecanicos de tracéo
uniaxial realizados nos compaositos poliméricos reforcados por tecido unidirecional de
sisal.

3.3.1 Laminas reforgadas com tecido unidirecional

Apresentam-se nas Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada.5 e 3.6 o0s
diagramas Tensao x Deformacdo das laminas refor¢cadas por sisal e sisal tratado,
ensaiados a tracdo, na qual se percebe que todas as laminas possuem grande
disperséo, fato este ja esperado, pois € uma caracteristica intrinseca a utilizacdo da
fibra natural como reforco em compdésitos poliméricos.

Outro ponto importante percebido nestas figuras € que apds um determinado valor
de tensdo (aproximadamente 20MPa), ocorreu para todos os materiais sucessivas
quedas de tensdo ocasionadas por pequenas trincas na matriz da lamina. Este
fenbmeno ocorre principalmente em laminas (1 camada) Silva [15], em laminados
(mais de uma camadas) este fenbmeno é mais dificil ser percebido, j& que, caso
ocorra a fratura na matriz esta deveria iniciar um processo de delaminacdo entre
camadas. Apesar de ser mais dificil de apresentar em laminados, foi verificado no
trabalho de Silva [3] que um laminado de 5 camadas de tecido de sisal apresentou
este comportamento.
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Figura 3.5 - Curva Tensao x Deformacao da lamina de sisal unidirecional
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Analisando a Figura 3.7, percebe-se que, contrario ao que aconteceu no ensaio de
tracdo da fibra tratada, o compdésito que utilizou esta fibora como reforco, obteve
maior tensao de ruptura que o compasito de fibra ndo tratada. O aumento foi de 2,15
MPa (diferenca percentual de 4,13%). Confirmando assim a literatura, em que
Rong [16] e Sreekumar [9] também aumentaram a resisténcia a tracdo com
tratamento superficial na fibra de sisal.
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Figura 3.7 - Tens&o Ultima a tragéo das laminas com refor¢o unidirecional disposto a 0°

Em relagdo ao moédulo de elasticidade, o compdésito que utilizou a fibra tratada
obteve melhor desempenho quando comparado ao de reforco ndo tratado, como
pode ser visualizado no grafico abaixo (figura 3.8), aumentando em 10,8% a rigidez
da lamina e 21,2% a deformacao. Confirmando assim, a maior interacdo do conjunto
fibra/matriz quando retirada a camada cerosa da superficie da fibra de sisal.

w
>
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Sisal Tratado

Figura 3.8 - Modulo de elasticidade a tragdo das laminas com reforco unidirecional disposto a 0°

3.3.2 Analise da macroscopica da fratura

Foram analisadas macroscopicamente as fraturas dos compdsitos ensaiados a
tracdo e posteriormente classificados quanto ao modo de falha aceitavel pela norma
ASTM D3039.

As Figuras 3.9 e 3.10, mostram as fraturas obtidas no ensaio de tracdo dos
compositos reforcados com fibras de sisal e sisal tratado. Em todos os casos,
caracterizam-se fraturas aceitas pela norma ASTM 3039.

Figura 3.9 - Fratura do composito reforgado com tecido de sisal
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Figura 3.10 - Fratura do compésito reforgcado com tecido de sisal tratado

4 CONCLUSAO

De acordo com os resultados apresentados, pode-se observar que o tratamento
quimico superficial com hidréxido de sodio na fibra de sisal fragiliza de forma
expressiva esta fibra e quando utilizada como reforco no compdsito polimérico,
aumentou a densidade do compdsito, a tensdo de ruptura em 4,3%, bem como o
modulo de elasticidade em 10,8%. Confirmando dessa forma a literatura no que diz
respeito ao aumento da resisténcia mecanica em compasitos reforcados com fibras
vegetais de superficie tratada quimicamente, que afirma de um modo geral que a
medida em que o Hidroxido de sodio (NaOH) reage com grupos hidroxilas da
hemicelulose do material ocorre a destruicdo da estrutura celular e, assim, as fibras
séo divididas em filamentos, fenébmeno este denominado como fibrilagado, que rompe
feixe de fibras tratadas diminuindo seu diametro pela dissolu¢do da hemicelulose e a
remocgéao de lignina que sdo materiais de cimentacdo acarretando num aumento da
area superficial efetiva disponivel para contato com a matriz, o que leva a um melhor
acondicionamento das cadeias de celulose, afetando na maioria dos casos
positivamente as caracteristicas mecanicas das fibras
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