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RESUMO

Os compdsitos poliméricos refor¢ados com fibras naturais sdo materiais que possuem elevada
resisténcia mecénica associada a baixa densidade. Esses materiais atendem as demandas da
engenharia em aplicacdes que exigem resisténcia a tragdo e a compressado, nas quais os esforcos
sdo aplicados de forma quase estatica. Entretanto, para ampliar o uso desses materiais, é
necessaria sua caracteriza¢cdo mecéanica sob carregamentos ciclicos e ainda € importante avaliar
seu desempenho frente a exposi¢do higrotérmica, de forma a simular intempéries. Neste
trabalho, o desempenho de amostras de epdxi puro foi comparado com o de amostras de
compositos de epoxi reforcados com fibras alinhadas de sisal em laminados simétricos
unidirecionais [0°/0°/0°/0°] e cruzados [0°/90°/90°/0°], em versdes reforcadas com fibras de
sisal sem tratamento, e tratadas com hidréxido de s6dio (NaOH). Além disso, amostras foram
imersas em agua aquecida a 50 °C por 600 h, e submetidas a carregamentos ciclicos para
analisar a resisténcia a exposi¢do higrotérmica e aos danos por carregamentos ciclicos,
respectivamente. Os materiais foram caracterizados por microdureza Vickers, resisténcia a
tracdo, e resisténcia residual a tracdo apds carregamentos ciclicos, além de microscopia
eletrobnica de varredura e dptica. Como resultado, durante a exposi¢do higrotérmica, por
exemplo, os compdsitos reforcados com fibras tratadas com NaOH absorveram cerca de 40%
menos aguas do que os compositos reforgados com fibras ndo tratadas. Além disso, a exposicao
higrotérmica reduziu em 4% a dureza e em 8% a resisténcia a tracdo dos compositos reforcados
com fibras tratadas, e, para as mesmas propriedades, a reducdo foi de 6% e 13%,
respectivamente, para os materiais reforcados com fibras sem tratamento. Quanto a tracdo, o
compésito reforcado com fibras unidirecionais tratadas atingiu cerca de 1,4 vezes mais
resisténcia que o material reforcado com fibras sem tratamento. Para 0 mesmo nivel de forca
aplicada, a resisténcia residual apos carregamentos ciclicos foi mantida praticamente a mesma
para 0s compositos reforcados com fibras unidirecionais tratadas com NaOH. Enquanto isso, 0
material reforcado com fibras sem tratamento apresentou uma reducao na resisténcia a tracéo
de até 20% apds os carregamentos ciclicos. Quanto a microscopia da regido de fratura das
amostras mostrou que a interface entre as fibras e a matriz polimérica desempenhou um papel
importante no desempenho dos compositos em todos os testes. Diante disso, 0s compasitos
reforgados com fibras de sisal se mostraram resistentes aos carregamentos ciclicos associados
a intempéries.

Palavras-chave: Compositos poliméricos, Sisal, Tratamento com NaOH, Propriedades

mecanicas.
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ABSTRACT

Natural fiber reinforced polymer composites are materials that have high mechanical strength
associated with low density. These materials already meet engineering demands in applications
that require tensile and compressive strength, where stresses are applied almost statically.
However, to expand the use of these materials, their mechanical characterization under cyclic
loading is necessary, and it is still relevant to evaluate their performance against hygrothermal
exposure to simulate the weathering. Therefore, in this work, the performance of pure epoxy
samples was compared with epoxy composites' samples reinforced with sisal aligned fibers in
unidirectional [0°/0°/0°/0°] and crossed [0°/90°/90°/0°], in versions reinforced with untreated
sisal fibers and treated with sodium hydroxide (NaOH). In addition, samples were immersed in
water heated to 50 °C for 600 hours, and subjected to cyclic loading to analyze their strength to
hygrothermal exposure and damage by cyclic loading, respectively. The materials were
characterized by Vickers microhardness, tensile strength, residual tensile strength after cyclic
loading, and scanning electron and optical microscopy. As a result, during hygrothermal
exposure, composites reinforced with NaOH-treated fibers absorbed about 40% less water than
composites reinforced with untreated fibers. In addition, hygrothermal exposure reduced the
hardness by 4% and the tensile strength of treated fiber-reinforced composites by 4% and, for
the same properties, the reduction was 6% and 13%, respectively, for the reinforced materials.
with untreated fibers. As for tensile, the composite reinforced with unidirectional treated fibers
reached about 1.4 times more strength than the material reinforced with untreated fibers. For
the same stress level, the residual strength after cyclic loading was practically the same for
composites reinforced with unidirectional fibers treated with NaOH. Meanwhile, the untreated
fiber-reinforced material tensile strength was reduced by about 20% after cyclic loading. The
fractured region of the samples' microscopy shows that the interface between the fibers and the
polymer matrix is vital in composites' performance in all mechanical tests. Therefore, the
composites reinforced with sisal fibers obtained are resistant when subjected to cyclic loads and
weather conditions.

Keywords: Polymeric composites, Sisal, NaOH treatment, Mechanical properties.
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1 - INTRODUCAO

Os comp@sitos poliméricos sdo submetidos a carregamentos ciclicos em suas aplicacfes
automotivas, aeronauticas e afins, e consequentemente sdo suscetiveis a fadiga (GHOBADI,
2017). A fadiga é um processo de dano localizado cumulativo, que parte da iniciacdo de trincas
e propagacao ate a fratura de componentes, causado por tensdes que variam no tempo (LEE et
al., 2005). O mesmo autor cita que as deformacdes causadas durante os carregamentos ciclicos
podem causar a deformacdo pléstica em locais de concentracdo de tensdes nos materiais, que
atuam como regibes de nucleacdo de trincas. Além disso, a ruptura de componentes pode
acontecer mesmo aplicando forgas abaixo da maxima resisténcia a tracdo ou compressdo de um
material (DOWLING, 2012).

As primeiras publicagdes sobre o estudo da fadiga em materiais foram realizados em
1837 por Wilhelm Albert (MAKI, 2021) e em 1858 por August Wohler (ZENNER;
HINKELMANN, 2019). Os autores tratavam da fadiga em correntes metalicas e em eixos
ferroviarios, respectivamente. Acidentes tais como o dos avides Havilland Comet da British
Overseas Airways Corporation (BOAC), em 1954, e 0 Boeing 737 da Aloha Airlines, em 1988,

reforgam a importancia em estudar de forma mais profunda o fenémeno de fadiga.

No primeiro caso, trincas por fadiga foram causadas pela concentracdo de tensdes no
recorte das janelas na fuselagem do avido (WITHEY, 1997). No segundo caso, 0s danos por
fadiga comecaram com trincas nas juntas da fuselagem, que a arrancaram em pleno voo apds
muitas viagens sobre ambiente maritimo (HAMM; IMTIAZ; RAJU, 2021).

Ainda hoje, a fadiga € o principal motivo das falhas em componentes de aeronaves
(TAVARES; CASTRO, 2017), tanques de armazenamento em veiculos (ZHANG et al., 2019),
rolamentos de méaquinas e de uso ferroviario (GUO et al., 2018), entre outras aplica¢fes de
engenharia. Diante disso, esse fendmeno tem sido largamente estudado em todas as classes de

materiais.

Os compdsitos de matriz polimérica reforcados com fibras sdo materiais conhecidos por
sua elevada resisténcia mecanica associada ao baixo peso. As fibras mais utilizadas como
reforco nesses materiais sdo de origem sintética, como as de vidro, de carbono e de Kevlar
(aramida). Esses materiais apresentam complexo mecanismo de danos frente aos carregamentos
ciclicos até atingir sua falha (SONG et al., 2021). Isso ocorre devido a variabilidade nas fibras

de reforgo, e a adesdo entre a fibra e a matriz, e dificulta a previsédo de sua vida em fadiga
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(VASSILOPOULOQS, 2020).

Na busca por compreender melhor o progresso do dano nesses materiais e prever a vida
em fadiga, sdo realizadas andlises de fadiga funcional, que estd ligada a degradacdo das
propriedades funcionais de componentes submetidos a carregamentos ciclicos
(CHOWDHURY et al., 2014). A da rigidez residual, por exemplo, avalia a reducdo na rigidez
do material durante os ciclos de carregamento (MAHBOOB; BOUGHERARA, 2020). A
resisténcia residual, que € medida por meio de testes de tracdo apos determinados numeros de
ciclos de carregamentos, também é utilizada para a anélise de fadiga funcional (GANESAN;
JOANNA, 2020). Mesmo sujeitos a fadiga funcional, os compositos poliméricos reforcados

com fibras sintéticas possuem elevada resisténcia aos danos por carregamentos ciclicos.

Apesar da elevada resisténcia mecanica, a obtencdo de fibras sintéticas € um processo
que consome grande quantidade de energia, e os pesquisadores testam fibras alternativas. E o
caso das fibras naturais de origem vegetal, também conhecidas como fibras lignocelulésicas
devido a sua composicéao de lignina, hemicelulose e celulose. As fibras naturais sao amigaveis
ao meio ambiente, tratando-se de um recurso renovavel. Entretanto, seu uso ainda é limitado a
compositos de aplicacBes ndo estruturais, justamente pela falta de conhecimento sobre seu
desempenho frente aos testes feitos para materiais de alto desempenho, como o de fadiga, de
fluéncia, de tenacidade a fratura e outros.

Essas fibras possuem elevada resisténcia mecanica, associada a baixa densidade, e as
obtidas da planta de linho possuem destaque como reforco em compdsitos poliméricos pelo seu
elevado teor de celulose, que é o componente responsavel pela resisténcia dessas fibras
(SZEBENY! et al., 2020). Porém, as fibras de juta, de sisal, de curaué e de outras plantas com
larga disponibilidade no Brasil também tém sido testadas como reforgo em matrizes
poliméricas. Além disso, compésitos poliméricos hibridos tém sido desenvolvidos, utilizando
fibras sintéticas e naturais como refor¢o, com o objetivo de substituir parte do uso de fibras

sintéticas mantendo a resisténcia mecanica desses compositos (FENG et al., 2019).

Entre as plantas das quais s&o extraidas as fibras naturais, o sisal € abundante no Brasil,
e 0 maior centro de producdo de fibras de sisal é localizado no Estado da Bahia. Suas fibras
fornecem elevada resisténcia a tragdo para compdsitos poliméricos, principalmente apos
tratamentos quimicos (SILVA et al., 2021). Apesar disso, entre as poucas publicacdes sobre
compositos reforgcados com fibras de sisal frente aos carregamentos ciclicos, ndo foi observado
o efeito do tratamento das fibras na sua vida em fadiga (TOWO; ANSELL, 2008). Isso indica

2



a necessidade de testar compdsitos de sisal com tratamentos mais eficientes a fim de averiguar

seu efeito na resisténcia aos carregamentos ciclicos.

Outra questdo que influencia a resisténcia mecanica dos compositos poliméricos
reforcados com fibras naturais € a umidade. Por natureza, essas fibras sdo hidrofilicas e
absorvem &gua do ambiente as quais estdo expostas. A combinagdo de umidade e elevadas
temperaturas é referenciada como exposi¢do higrotérmica e causa um envelhecimento
acelerado nesses compositos. Em geral, a vida em fadiga € menor para esses materiais apos a
exposicao higrotérmica, pois essa exposi¢ao pode causar trincas prematuras em matrizes devido
0s carregamentos ciclicos, que reduzem sua resisténcia mecénica (FULCO et al., 2019).
Entretanto, ap6s a exposi¢do higrotérmica também foi reportado a reorganizacdo das cadeias
celulosicas das fibras de linho como causa do aumento da resisténcia a fadiga de compdsitos
poliméricos (BERGES et al., 2016). Essa falta de consenso destaca a necessidade de estudos

sobre os efeitos dos carregamentos ciclicos em compositos reforgados com fibras naturais.

Mediante o exposto, é observado que ainda ha algumas lacunas no estudo de compdsitos
reforcados com fibras naturais. No caso das fibras de sisal, apesar de sua abundéncia no Brasil,
ainda existem poucos estudos gque testam o material para aplicagdes em compadsitos estruturais.
Nesses estudos, 0s testes mecanicos de tracéo, de flexao e de resisténcia ao impacto sdo comuns,
porém ha poucos trabalhos sobre testes realizados em materiais de alto desempenho, como os
de resisténcia aos carregamentos ciclicos, e que avaliem seus efeitos combinados com a
exposicao higrotérmica. Por isso, o presente trabalho visa realizar testes de resisténcia residual
apos carregamentos ciclicos em compdsitos poliméricos de resina epoxi reforcados com fibras

de sisal.



1.1 - OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho foi promover o uso de fibras naturais demonstrando seu
desempenho mecénico em compositos de resina epoxi reforcados com fibras extraidas da planta

de sisal frente a testes realizados para materiais de alto desempenho.

1.2 - OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Investigar os efeitos causados pelos danos de carregamentos ciclicos associados a
influéncia do envelhecimento acelerado por exposi¢cdo higrotérmica na resisténcia

residual a tracdo de compositos reforgados com fibras de sisal;

o Obter materiais compdsitos com melhor desempenho a tais efeitos através do tratamento
quimico da superficie das fibras de sisal e do alinhamento das fibras na direcdo em que

a forca € aplicada no material.



2 - REVISAO DE LITERATURA

2.1-OBTENCAO DE COMPOSITOS DE RESINA TERMORRIGIDA REFORCADOS
COM FIBRAS

Na obtencdo de compositos de resina termorrigida reforcada com fibras sintéticas ou
naturais € importante a distribuicdo uniforme das fibras na matriz para que o desempenho do
material atenda aos requisitos para o qual foi projetado. Para isso existem algumas técnicas
mecanizadas, com maior grau tecnolégico, como a pultrusdo e o enrolamento filamentar, mas

ha também técnicas manuais e eficazes como o hand lay-up.

A técnica da pultrusdo e do enrolamento filamentar utilizadas principalmente para
compdésitos poliméricos refor¢ados com fibras sintéticas, devido ao padrdo e comprimento dos
fios. Porém foram reportados na literatura trabalhos que utilizam o enrolamento filamentar de
forma adaptada para obter placas de compdsitos de resina epdxi refor¢ados com fibras naturais
de kenaf. Nesses trabalhos as fibras sdo impregnadas em resina e enroladas em moldes
retangulares de placas finas para o corte e cura. A resisténcia a tracdo desses compasitos €é
elevada, cerca de 50 MPa (SAPIAI et al., 2020) e 80 MPa (MANAP; JUMAHAT; SAPIAI,

2015), para fibras de kenaf sem tratamento quimico e tratadas com NaOH, respectivamente.

Ademais, a producdo manual é outra forma de obter compdsitos de resina termorrigida
reforcados com fibras, esse processo, também conhecido como hand lay-up, é seguido por um
processo de moldagem por compresséo e oferece vantagem em relacdo aos outros métodos pela
sua simplicidade. Esse método permite a obtencdo de compositos de forma econémica, e que
sdo tdo resistentes quanto os obtidos a partir de pultrusdo ou enrolamento filamentar, atingindo,
por exemplo, cerca de 100 MPa de resisténcia a tracdo em compositos epoxi reforgados com
fibras de linho (SALASINSKA et al., 2021).

O procedimento parte de um molde preparado com filme/spray desmoldante recebe uma
camada de resina e em seguida camadas de fibra sdo sobrepostas intercaladas com camadas de
resina (hand lay-up), e finalmente a pilha de resina e fibras é coberta pela tampa do molde e
comprimida até a cura da resina (CHAUDHARY; BAJPAI;, MAHESHWARI, 2018). O
processo de moldagem por compresséo pode ser realizado com aquecimento ou ndo dos moldes,
dependendo do tipo de resina utilizada. A Figura 1 ilustra o processo de moldagem por

compressdo. Compositos de resina epdxi reforcados com fibras de kenaf e da folha de abacaxi
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moldados por compressao apresentam elevada resisténcia a tracéo e baixo teor de vazios na sua
composicdo, acarretando na baixa absorcdo de dgua no material apds a cura (KUMAR; SAHA,;
BHOWMIK, 2022).

Forga aplicada

N

’ Molde superior

= . b I
Laminas do composito |

’ Molde inferior

Figura 1 — llustracdo do processo de moldagem por compressao.

Além disso, prepregs, que sdo materiais semiacabados de fibra e resina termorrigida
parcialmente curada, também podem ser obtidos de forma manual. A obtencdo de prepregs
parte também da disposicdo de fibras sob um filme desmoldante, em seguida essas fibras séo
impregnadas por uma camada de resina antes da sua cura, e ap0s atingir o estagio de gel da
resina, em que parte da cura foi atingida, o prepreg é armazenado sob refrigeracdo abaixo de
0 °C (SILVA etal., 2021). Na obtencdo de laminados a partir de prepregs basta empilhar folhas
de prepregs e comprimi-las até atingir a cura completa da resina, dependendo do tipo de resina,

a cura pode ser em temperatura ambiente ou em temperatura elevada.

No processo de obtencao de laminados compdsitos é comum o aprisionamento de bolhas
de ar formadas durante a mistura da resina ou durante o seu despejo nas fibras. Esse problema
exige atencdo, principalmente no processo de empilhamento manual, e para essa problematica,
0 uso de vacuo da forma correta pode auxiliar na remocao dessas bolhas de ar, que geram vazios
nos laminados (MEHDIKHANI et al., 2019). Porém, os mesmos autores observam que a
aplicacdo de vacuo pode ser uma fonte geradora de vazios maiores formados por micro vazios.
Assim, de uma forma mais simples, a obtencdo de compositos apenas comprimidos com o
auxilio de uma prensa pode ser aprimorada através da degasagem da resina antes do despejo
nas fibras de forma a evitar vazios no interior do composito (TEIXEIRA; LIBERA JUNIOR;
LUZ, 2021).

Além do mais, a orientagdo das fibras desempenha papel importante na resisténcia

mecanica de compdsitos poliméricos reforcados com fibras, e quanto mais alinhadas sdo as
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fibras, mais resisténcia elas podem fornecer ao composito. Por isso, é necessario aplicar técnicas
que mantenham as fibras alinhadas durante a obtencdo de compdésitos. Assim, a técnica de
escovar as fibras apos terem sido lavadas ou tratadas e as costurar com linha de algodédo tem-se
mostrado eficiente em manter as fibras alinhadas, e em fornecer elevada resisténcia a tragéo (LI
etal., 2015).

Em suma, o tipo de fibra (sintética ou natural) influencia no processo de obtencgdo de
compositos de matriz polimérica e as fibras lignoceluldsicas ainda exigem um desenvolvimento
tecnoldgico para a obtencédo de fios longos e padronizados para serem utilizadas em processos
de obtencdo automatizadas. Em adicéo, a orientacdo das fibras também influencia na obtencgéo

e resisténcia mecanica dos compdsitos poliméricos, a proxima se¢do detalha essa influéncia.

2.2 - ORIENTACAO DAS FIBRAS EM COMPOSITOS POLIMERICOS

Os compdsitos poliméricos refor¢ados com fibras podem ser obtidos de varias formas
através da posicao das fibras na matriz polimérica. As fibras sintéticas ou naturais podem ser
utilizadas como fibras curtas, longas, tecidas ou em formato de mantas. Quanto a orientacédo, as
fibras podem ser alinhadas em uma s6 dire¢do, ou em mais de uma dire¢cdo combinadas em uma
pilha de laminas (laminados), ou, ainda, podem ser dispostas de forma aleatéria na matriz

polimérica.

As fibras curtas sdo largamente utilizadas na industria automotiva como refor¢co em
compositos poliméricos de matriz termoplastica através do processo de extrusdo e moldagem
(SLISERIS; YAN; KASAL, 2016). O tamanho das fibras curtas também é um fator
determinante na resisténcia do compdsito. Pois as fibras devem ter comprimento suficiente para
receber a carga transmitida pela matriz sem sua ruptura, porém fibras com comprimentos muito
grandes tendem a aglomerar e criar regies menos resistentes no compésito (PICKERING;
EFENDY; LE, 2016). Isso também dificulta a obtencdo desses materiais com propriedades

mecanicas padronizadas.

O desempenho de compositos poliméricos reforgados com fibras curtas em testes de
tracdo e de fadiga € o menor em relacdo as fibras longas unidirecionais e tecidas
(BENSADOUN et al., 2016). O desempenho do compdsito é melhorado quando as fibras curtas

sdo sintéticas, feitas de carbono, por exemplo, atingindo cerca de 100 MPa de resisténcia a
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tracdo quando carregado com 50% da maxima resisténcia a tracdo (CAPELA; OLIVEIRA;
FERREIRA, 2019). Além disso, compositos poliméricos refor¢ados com fibras curtas permitem
a obtencdo de pecas e componentes com geometrias complexas, como curvas e afins, e possuem
maior resisténcia ao desgaste em relacdo aos reforcados com fibras longas (SARATH et al.,
2021).

Nas aplicacOes estruturais, as fibras de reforco em compositos poliméricos sdo alinhadas
de forma tecidas ou ndo tecidas. A obtencdo de compdsitos com tecidos de fibras é vantajosa
pela simplicidade em relacdo aos compdsitos reforcados com fibras soltas, além disso, suas
propriedades mecanicas sdo mais equilibradas nas direces 0° e 90°, de forma quase isotropica
(MALLICK, 2007).

Em geral, o desempenho mecanico de compositos refor¢cados com tecidos de fibras fica
entre o apresentado por compositos reforcados com fibras unidirecionais e o das fibras curtas
aleatorias. Isso ocorre pois hé fibras orientadas na direcdo em que a forca € aplicada no material,
porém o processo de tecer gera fibras desalinhadas (onduladas) que resistem menos em relacdo
as fibras alinhadas (BENSADOUN et al., 2016). Nas aplicacbes desses materiais, um
componente € submetido a forcas em varias dire¢fes, por isso € comum a producdo de

laminados formados por camadas de fibras orientadas em diferentes diregdes.

A orientacdo das fibras de um composito polimérico em relacdo a direcdo que as forcas
sdo aplicadas no material também influencia a sua resisténcia mecéanica. Laminados com
camadas de fibras orientadas a 0° em relacdo a forca aplicada, também referenciados como
unidirecionais, possuem maior resisténcia a tracdo e, consequentemente, a fadiga, pois a
resisténcia das fibras é maior quando forc¢as séo aplicadas na dire¢cdo do seu eixo longitudinal
(LIANG; GNING; GUILLAUMAT, 2014).

Nas configuracfes de laminados cruzados (do inglés, cross-ply) as camadas de fibras
sdo empilhadas oraa 0°, oraa 90°. Ao passo que os laminados orientados em angulos (do inglés,
angle-ply) possuem camadas de fibras orientadas em angulos diferentes de 0° e 90°. Como
exemplo, compositos hibridos reforgados com fibras de juta e carbono orientadas a 0° a
resisténcia a tragdo é 53% e 71% maior que compositos cruzados e em angulos diferentes de
0°, respectivamente (SUJON; HABIB; ABEDIN, 2020).

A ruptura em compositos reforcados com fibras unidirecionais em testes de tracao
depende principalmente da resisténcia das fibras e da sua adesédo com a matriz. Esse processo
de falha se inicia com a ruptura de fibras de menor resisténcia, o que pode gerar uma regiao
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vazia com concentracdo de tensdes, em seguida as fibras vizinhas se rompem e propagam o
vazio inicial em uma trinca que aumenta até a falha do composito (CHAWLA, 2019).

Em compdsitos com baixa adesdo entre a fibra e a matriz a ruptura das fibras de menor
resisténcia causa o descolamento da fibra, e com o aumento da forca o descolamento segue ao
longo da fibra por regiGes menos resistentes até causar a falha no material (MA et al., 2016).
Os mesmos autores observam que para resinas epoxi reforcadas com fibras de carbono a adeséo
entre os materiais é elevada e a ruptura das fibras menos resistentes inicia trincas na matriz que
também séo propagadas pelas regides menos resistentes até a falha do compaosito.

Como mencionado, 0s mecanismos de dano por carregamentos ciclicos nesses materiais
sdo o trincamento da matriz, o descolamento entre a fibra e matriz, a ruptura das fibras e a
delaminacdo entre as camadas do laminado (CHAWLA, 2019). A orientacdo das fibras
influencia na propagacdo desses danos durante os carregamentos ciclicos de compoésitos
poliméricos e, consequentemente, na sua vida em fadiga.

A andlise de curvas de histerese da tensdo e deformacdo nos ciclos de carregamento
mostra que compdsitos unidirecionais dissipam menos energia sob carregamentos ciclicos que
0s compositos bidirecionais ou reforgados com tecidos, isso indica seu menor acimulo de danos
e deformacgdes permanentes em cada ciclo de carregamento (BENSADOUN et al., 2016). Os
mesmos autores observam que a presenca de camadas orientadas a 90° do eixo de aplicacdo das
forcas no material tendem a sofrer mais delaminagdes, pois as trincas iniciais partem dessas
camadas e se propagam de forma paralela as camadas orientadas a 0°.

Mediante o exposto, a orientacdo das fibras possui um papel importante na resisténcia
mecanica dos compdsitos, os quais possuem melhor desempenho mecéanico quando as fibras
sdo orientadas a 0° em relacdo ao eixo de aplicacdo de forcas nos testes do material. Ademais,
fibras naturais, como as de juta, possuem bom desempenho no reforco desses compositos, e

como discutido na proxima sec¢&o, as fibras de sisal também possuem potencial para reforco.

2.3 — FIBRAS DE SISAL COMO REFORCO EM COMPOSITOS POLIMERICOS

A partir das folhas do sisal (Agave sisalana), sdo extraidas fibras lignocelulésicas e, por
mais que a planta ndo seja nativa do Brasil, 0 maior centro de producdo de fibras de sisal do
mundo é localizado no Estado da Bahia (DAMASCENO et al., 2019). A Figura 2 mostra uma
planta de sisal, mostrando suas folhas compridas, o que possibilita a extragdo de fibras longas.
As fibras do sisal apresentam elevada resisténcia mecénica e disponibilidade associadas ao
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baixo custo, o que impulsiona pesquisadores e industrias na busca por aplica-las como reforco
em materiais compositos de matriz polimérica (MBECHE; OMARA, 2020).

Figura 2 — Planta de sisal (Agave sisalana).

Diante das propriedades mecanicas das fibras de sisal, seu uso na producédo de cordas,
redes de pesca, e estofamento é comum (NAVEEN et al.,, 2019). Porém, a industria
automobilistica as utilizam como reforco em compositos poliméricos, como exemplo na
fabricacdo de painéis do interior da porta de automdveis da Mercedes Benz e da BMW nos anos
1990, como reforco de resina epoxi e resina acrilica, respectivamente (AKAMPUMUZA et al.,
2017). Além disso, as matrizes de polimeros termorrigidos sdo as mais utilizadas em
compdsitos reforcados com fibras de sisal e possuem resisténcia especifica comparavel a
compésitos de fibra de vidro, por isso sdo aplicadas em estruturas secundarias e bens de
consumo (JOSEPH et al., 1999).

Entretanto, as fibras de sisal possuem baixa adesdo com as matrizes poliméricas, por
isso essas fibras precisam ser tratadas fisica ou quimicamente para que seu uso como reforgo
seja efetivo. A fim de melhorar a adeséo entre as fibras e matriz a imersao das fibras em solucdes
alcalinas como o bicarbonato de sédio (NaHCO3) promove a resisténcia a tragcdo de compositos
de matriz polimérica em até 1,2 vezes (CHAITANYA,; SINGH, 2018). Entretanto o tratamento
com solucdes de hidroxido de sédio (NaOH) é o mais utilizado pela eficiéncia e simplicidade.
Esse tratamento solubiliza a hemicelulose e lignina das fibras e melhora sua resisténcia
mecanica através da modificacdo de sua cristalinidade (ALBINANTE; PACHECO;
VISCONTE, 2013). Como exemplo, fibras lignocelulosicas extraidas dos galhos de palmeiras
apresentam cerca de 180% de aumento na resisténcia a tracdo ap6s o tratamento com NaOH

(AMROUNE et al., 2021). E para compositos poliméricos reforgcados com fibras de juta, que
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passam pelo mesmo tratamento é observado um aumento na resisténcia a tragdo de até 18% em

relacdo aos reforgados com fibras néo tratadas (PIRES et al., 2012).

Como sera discutido posteriormente na secdo 2.3, a absor¢do de agua das fibras
lignoceluldsicas é um problema que reduz a resisténcia mecanica de compasitos poliméricos,
por isso é importante considerar o efeito na absor¢do de dgua das fibras apds o tratamento
quimico. Solucdes de hidroxido de sddio mantém a resisténcia mecénica das fibras, porém é
possivel observar um aumento na sua absorcao de agua (GUDAYU et al., 2020). Os mesmos
autores observam que a acetilacéo das fibras de sisal é capaz de reduzir a absorcédo de agua das
fibras com o detrimento da sua resisténcia a tracdo. Assim, na escolha do tratamento quimico a
ser realizado nas fibras € necessario considerar aquele que reduz a absorcéo de dgua do material

sem o detrimento da sua resisténcia mecanica.

Nos trabalhos publicados sobre compaositos poliméricos reforcados com fibras de sisal,
a matriz de resina epOxi € a mais utilizada por apresentar maior resisténcia a tracdo, porém
também sdo obtidos compdsitos de resina poliéster (CAVALCANTI et al., 2021). A resisténcia
a tracdo de compositos de resina epdxi varia conforme o fabricante e a quantidade de fibra,
porém compositos reforcados com fibras alinhadas de sisal podem atingir cerca de 180 MPa
(LI et al., 2015). Estudos recentes que utilizam fibras de sisal como reforco em compositos
hibridos. Nesses casos a resisténcia a tracdo € maior, acima de 90 MPa para hibridos com fibras
de Kevlar (JAGADEESH et al., 2021), e acima de 120 MPa para hibridos com fibras de vidro
(ARUMUGAM et al., 2020). Quanto a resisténcia quimica de compositos de resina poliéster
reforcados com fibras de sisal foi reportado que o0 material ndo apresenta perda de massa quando

exposto a acidos, alcalis e solventes (KHANAM et al., 2011).

A literatura ainda carece de informac6es acerca do impacto do tratamento das fibras de
sisal na vida a fadiga de compdsitos de matriz termorrigida. Para compositos epoxi reforcados
com fibras curtas de sisal, é observada uma pequena redugdo na resisténcia a fadiga apos
exposicao higrotérmica (KANNY; MOHAN, 2013). Apesar da melhoria na resisténcia a tracao
proporcionada pelos tratamentos quimicos, para o tratamento com baixa concentracao de NaOH
nas fibras longas de sisal e alinhadas ndo foi observada a melhoria na resisténcia a fadiga de
matrizes epoxi (TOWO; ANSELL, 2008). Isso destaca a importancia de estudar a influéncia
de tratamentos quimicos mais eficientes na resisténcia aos carregamentos ciclicos de

compositos poliméricos reforgcados com fibras de sisal.
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2.4 —ENVELHECIMENTO POR EXPOSICAO HIGROTERMICA

Os compositos poliméricos sdo expostos a natureza nas suas diversas aplicacoes, e é
comum sua exposicdo a umidade e a luz do sol. Diante disso, a integridade desses materiais
pode ser comprometida pelos efeitos da entrada e saida de moléculas de agua no seu interior,
efeitos esses que podem ser intensificados na presenca de altas temperaturas (RAJI et al., 2019).
Essa exposicdo conjunta de dgua e temperatura elevada é chamada de exposicao higrotérmica

e causa um envelhecimento acelerado nos materiais.

Na obtencdo e utilizacdo de compositos poliméricos reforcados com fibras
lignocelul6sicas, 0 ambiente de exposicao deve ser considerado, pois as fibras lignocelulésicas
sdo hidrofilicas e por natureza absorvem umidade do ambiente no qual estdo inseridas.
Especificamente, os grupos hidroxilas (OH), presentes nas cadeias de celulose das fibras, séo
responsaveis pela atracdo de moléculas de agua, e a exposi¢do higrotérmica rompe as ligagdes
das cadeias de celulose das fibras e consequentemente reduz sua resisténcia mecanica (WANG
etal., 2021).

Para compositos poliméricos reforcados com fibras lignoceluldsicas foi observado que
a absorcdo de &gua reduz a resisténcia desses materiais, principalmente através da deformacéo
e microtrincas causada na matriz polimérica devido ao inchamento das fibras (HODZIC;
SHANKS, 2013). Além disso, 0s mesmos autores reportaram a criacdo de vazios nesses
compositos pelo descolamento entre a fibra e a matriz, conforme a Figura 3. Esses vazios
permitem a entrada de mais agua no material e atuam como concentradores de tensdo. A
exposicdo higrotérmica também afeta a resisténcia mecénica desses compdsitos atraves da
desorganizacdo da rede de fibras de reforco (SCIDA et al., 2013). Ademais, a presenca de agua
nas fibras lignoceluldsicas pode causar a dissolucdo de constituintes da fibra e acentuar sua
degradacéo (LI; XUE, 2016).

A entrada de agua nos compositos poliméricos ocorre por meio dos principais
mecanismos, atuando de forma isolada ou em conjunto: 1) a presenca de defeitos na interface
entre a fibra e a matriz, que servem de canal para entrada de agua; 2) a existéncia de vazios na
matriz oriundos da moldagem do material compdsito, que também permite a entrada de dgua
no material (SODOKE; TOUBAL; LAPERRIERE, 2019); e 3) pela capilaridade das fibras que
ficam expostas na superficie do material, que ocorre principalmente com fibras

lignocelulosicas, devido a sua natureza de absor¢do (ROCHA et al., 2017). Isso demonstra a
12



importancia da adesdo eficiente entre as fibras e a matriz, e do cuidado para evitar a formagéo

de vazios na obtengdo de compdsitos.

.. ./Entrada de agua

D ¢

(a) (b)

|:| Matnz
L - Fibra
- Agua

Descolamento
fibra/matriz

\

A
Microtrincas

Figura 3 — Efeitos da agua no interior de compdsitos; (a) inchamento da fibra causado pela

entrada de agua; (b) vazios causados pelo descolamento entre a fibra e a matriz.

Nos materiais compositos, o coeficiente de difusdo é uma forma de medir e comparar a
absorcdo de agua. Esse coeficiente é calculado pela porcentagem de agua absorvida pelo
material em funcdo do tempo e refere-se @ movimentacdo de entrada e saida de agua pela
superficie de um material. A difusdo de dgua nos compdsitos pode ser maior ou menor em
funcdo da temperatura. Pois, quanto maior o grau de agitacdo das moléculas de &gua, maior é
sua taxa de entrada no material. Como exemplo, compdsitos reforcados com fibras de sisal e
algoddo possuem um coeficiente de difusdo 3 vezes maior quando a temperatura da agua de
imersdo é aumentada de 30 para 50 °C (ALSINA et al., 2007).

A microligacdo entre fibras de sisal e matrizes de poliéster foi analisada através da
resisténcia ao cisalhamento interfacial apds exposicéo higrotérmica em 3 niveis de temperatura,
destacando a influéncia da temperatura na acdo da agua em compositos (CHIZYUKA,;
MUNAKAAMPE, 2017). Os autores reportaram que a resisténcia ao cisalhamento interfacial
reduz cerca de 20% ap0s 48 horas de exposi¢édo a 23 °C, e de 70% a 40 °C, o que ocorre devido
ao enfraquecimento da interface entre a fibra e a matriz, também observadas nas fractografias

das fibras arrancadas durante os testes.

Em literatura recente, a resisténcia mecénica a tragdo para a resina epoxi pura endurecida
foi reduzida em 20% apds a exposicao higrotérmica, mesmo absorvendo baixas quantidades de
13



agua, cerca de 4% do seu peso (ROCHA et al., 2017). Os compdsitos reforcados com fibras
lignocelulosicas, por sua vez, absorvem mais &gua que a resina pura, em torno de 16% para
fibras de linho (SODOKE; TOUBAL; LAPERRIERE, 2019), e de 20% para fibras de sisal
(KUMARI et al., 2021). Ademais, a exposicao higrotérmica pode reduzir a resisténcia a tracéo
de compositos reforcados com fibras de linho em até 25% (WANG et al.,, 2021). Para
compositos epoxi reforgados com sisal foi reportado o aumento na deformacéo e redugdo na
resisténcia a tracdo de forma progressiva durante a exposicao higrotérmica, reduzindo cerca de

50% sua resisténcia a tracdo apds 1000 horas de imersdo em agua (KIM; SEO, 2006).

A resisténcia a fadiga de compositos também é influenciada pela exposicao
higrotérmica. Através de andlise estatistica, foi reportado para compdsitos reforcados com
fibras de linho que a probabilidade de falha por fadiga dos compdsitos aumenta apds a
exposicdo higrotérmica (SODOKE; TOUBAL; LAPERRIERE, 2016). Assim, 0s compésitos
poliméricos reforgados com fibras naturais tém apresentado menor resisténcia a fadiga devido

aos danos causados pela entrada de agua no material apos a exposic¢ao higrotérmica.

Porém foram reportados compositos de resina epoxi reforcados com fibras de linho
resistentes a perda de propriedades mecanicas por exposicao higrotérmica devido a remocéo de
parte da hemicelulose pelo efeito da agua, que favorecem um aumento no indice de
cristalinidade das fibras  celuldsicas dentro dos compdsitos (SODOKE; TOUBAL,;
LAPERRIERE, 2019). Além disso, repetidos ciclos de imersdo em agua e secagem de fibras de
sisal modifica a estrutura das células das fibras e reduz sua capacidade de absorver agua, esse
procedimento, chamado de hornificacdo, melhora sua resisténcia mecanica através da melhoria
na adesdo com matrizes poliméricas (MENDES et al., 2019). Isso reforca a importancia de
estudos sobre o comportamento de compdsitos reforcados com fibras naturais frente a

exposicao higrotérmica para averiguar seus efeitos.

Diante dos efeitos da exposi¢do higrotérmica, a literatura apresenta técnicas para reduzir
a entrada de agua nos compositos e os efeitos da exposicdo higrotérmica. Além da realizacao
de tratamentos quimicos nas fibras, outra forma de reduzir a absor¢do de agua de compositos é
a hibridizacéo do reforco com fibras sintéticas e naturais, pois a caracteristica hidrofobica das
fibras sintéticas repelem a 4gua quando as camadas externas dos laminados sdo constituidas de
fibras sintéticas (SUJON; HABIB; ABEDIN, 2020).

Em adicdo a esses fatores que influenciam nos efeitos da exposi¢do higrotérmica de

compdsitos poliméricos, a orientacdo das fibras também pode reduzir a absorcéo de 4gua nesses
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materiais. As fibras podem dificultar a penetracdo das moléculas de &gua quando séo dispostas
de forma cruzada na matriz polimérica (MOHAN et al., 2021).

Mediante o exposto, a 4gua enfraquece as ligacdes da interface entre a fibra e a matriz,
principalmente em compositos reforcados com fibras naturais, pois sua natureza hidrofilica
absorve elevada quantidade de &gua para esses materiais. Entretanto, tratamentos quimicos
realizados nas fibras melhoram a adesdo das fibras as matrizes poliméricas e reduzem a

absorcéo de agua dos compositos e preservam suas propriedades mecanicas.

2.5 - CARREGAMENTOS CICLICOS EM COMPOSITOS POLIMERICOS

Nos testes de fadiga, uma forca variavel ao longo do tempo é aplicada no material com
amplitude constante. Esses testes podem ser configurados em ciclos de carregamento de tracéo,
de compresséo, ou de tracdo combinada com compressdo (SHANMUGAM et al., 2021). Na
pratica, os materiais sdo submetidos a carregamentos ciclicos com amplitudes de forcas que
variam conforme o tempo. Porém, os testes de fadiga sdo realizados de forma acelerada e, em
geral, os esforcos ciclicos possuem amplitude constante, o que ndo ocorre na pratica (ALI;
SHAHZAD; KHAN, 2016). Os resultados dos testes de fadiga sao por meio das curvas Tenséo-
Vida (S-N), que relacionam a amplitude da tensdo, o ,, aplicada em condigGes de carregamento
e 0 tempo de vida, expresso em numero de ciclos, N, necessarios para causar a ruptura do

material.

Esses testes sdo largamente conhecidos e realizados para os mais diversos tipos de
materiais, porém, com 0 avanco no uso de compaositos poliméricos reforcados com fibras em
estruturas de aeronaves, automoveis, e afins, hd uma série de publicacdes que testam esses
materiais frente aos carregamentos ciclicos. As primeiras publicagdes sobre carregamentos
ciclicos em compdsitos poliméricos adaptavam as normas técnicas existentes para metais.
Entretanto ha uma norma especifica para compdsitos de matriz polimérica reforgados com
fibras, a ASTM D3479 (ASTM, 2012). Essa norma possui orientagdes para a realizacdo de
testes de fadiga ou de resisténcia residual a tracdo apos um determinado nimero de ciclos de
carregamento. O método da norma é voltado para carregamentos ciclicos de amplitude
constante, o ,, na forma de tragdo-tragcdo, em que a tensdo aplicada ao material varia entre a
tensdo maxima, o

e a tensdo minima de tracdo, o como indicado na Figura 4.

max: min:
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A tensdo média, o,,¢4, € calculada pela média aritmética entre a maxima e a minima
tensdo, aplicadas durante o teste de fadiga e afeta a vida em fadiga dos materiais em geral.
Como exemplo, matrizes de polimeros termoplasticos reforcadas com fibras de vidro possuem
menor resisténcia a fadiga quando a tensdo média é maior que zero, resultante de carregamentos
ciclicos de tracdo (MORTAZAVIAN; FATEMI, 2016). Os mesmos autores reportam que 0
aumento na tensdo média e na tensdo de amplitude de carregamento aumenta também a

propagacao de danos por fadiga e reduz o tempo de vida do material.

max

Tensao
a

méd

(o)

min

0

Tempo

Figura 4 — Carregamento variavel ao longo do tempo aplicado em testes de fadiga.

A frequéncia em que a forca é aplicada nos testes de fadiga também influencia na vida
em fadiga dos compdsitos poliméricos. Testes realizados com alta frequéncia provocam o auto
aquecimento do material, principalmente em fibras com baixa condutividade térmica
(CHAWLA, 2019). Como exemplo, compdésitos reforcados com fibras de linho atingem em
média 55 °C quando a frequéncia de aplicacdo de carregamentos é de 30 Hz nos testes de fadiga
(JEANNIN etal., 2019). Esse calor armazenado causa a degradacdo térmica do material, e reduz
sua vida em fadiga (MARIN et al., 2019). Diante disso, a frequéncia de 5 Hz tem sido utilizada
na maior parte dos testes de fadiga em compositos poliméricos sem 0 aumento excessivo da

temperatura.

Quanto a origem das fibras, as sintéticas, como as de carbono, de vidro e de Kevlar
(aramida), sdo as mais utilizadas nas publicacGes sobre fadiga em compdsitos poliméricos. No
caso de compositos reforcados com fibras de carbono, sua resisténcia a tracdo elevada acarreta
na elevada resisténcia a fadiga (CHAWLA, 2019). Para 0 mesmo autor, quando a falha por
fadiga de um compdsito polimérico ndo ocorre entre 10° e 107 de ciclos de carregamentos, esse

namero de ciclos é considerado como limite de fadiga, que é maior para compositos com fibras
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orientadas a 0°. Em adicdo, o limite de fadiga observado para metais, ndo é observado para
compositos poliméricos reforcados com fibras, porém para baixos niveis de tenséo a inclinagéo
do diagrama S-N ¢ bastante reduzida, nesse caso € comum especificar o limite de fadiga para

muitos ciclos, no mesmo intervalo de 10° a 10 ciclos (MALLICK, 2007).

Em compositos de resina epdxi reforcados com fibras de carbono foi reportado o limite
de fadiga de 60% da méxima resisténcia de tracdo (NIXON-PEARSON; HALLETT, 2015).
Compdsitos de resina epoxi reforcados com fibras de vidro apresentaram limite de fadiga de
50% da resisténcia a tracdo (TATE et al., 2018). No caso de compdsitos reforcados com fibras
de linho, a imersdo em agua a 60 °C reduz o limite de fadiga de 50% para 40% da resisténcia
média a tragdo do material (SODOKE; TOUBAL; LAPERRIERE, 2016).

As fibras naturais de origem vegetal utilizadas como reforco em matrizes poliméricas
apresenta resisténcia a carregamentos ciclicos dependente do tipo, da qualidade, da arquitetura
e da quantidade das fibras utilizada no composito (SHAH et al., 2013). Os mesmos autores
reportam que as fibras de linho resistem a niveis de tensdo mais elevados que as fibras de juta
e canhamo em carregamentos ciclicos. Além disso, as fibras de linho fornecem elevada
resisténcia a perda de rigidez durante os carregamentos ciclicos, apresentando maior resisténcia
especifica a esses danos em relacédo as fibras de vidro em compositos de resina epdxi (LIANG;
GNING; GUILLAUMAT, 2012). Quanto aos compésitos hibridos, o reforgo de tecidos de fibra
de vidro e tecidos de kenaf fornecem resisténcia a fadiga préxima da observada para compdésitos
reforcados com fibras de vidro apenas (FENG et al., 2019). Isso demonstra que fibras naturais
permitem a obtencdo de compdsitos poliméricos resistentes aos danos por carregamentos

ciclicos.

Porém, o estudo do comportamento de compdsitos poliméricos frente aos carregamentos
ciclicos é complexo devido aos mecanismos de danos que sdo propagados de forma nao-linear
nesses materiais (VASIUKOV; PANIER; HACHEMI, 2015). Esses mecanismos sdo quatro: o
descolamento entre as camadas de um laminado (delaminacdo), o trincamento da matriz
polimérica, o descolamento da interface entre a fibra e a matriz (do inglés fiber debonding), e a
ruptura das fibras (CHAWLA, 2019). A complexidade na propagagdo desses danos torna
primordial o estudo do efeito dos carregamentos ciclicos em compositos, para o projeto de
estruturas seguras. Além disso, a variabilidade de tipos de compdsitos e reforgos disponiveis, e
a dispersdo nos resultados de testes de fadiga, dificulta a previsdo de vida em fadiga desses
materiais (VASSILOPOULOS, 2020).
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Diante dessa problematica, diferentes técnicas para analisar a evolucéo dos danos por
fadiga nos compositos tém sido utilizadas, como a analise da rigidez residual. Nessa técnica a
rigidez € calculada pela inclinacdo da secante que cruza os pontos de menor e de maior tensao
nos ciclos de carregamento (TATE et al., 2018). Para compositos reforcados com fibras
naturais, pode ser observado um aumento na rigidez durante os testes de fadiga. Esse aumento
é inicialmente atribuido a reorganizagdo de microfibras de celulose durante os ciclos de
carregamento (LIANG; GNING; GUILLAUMAT, 2014). Porém, trata-se de um falso aumento
na rigidez dos compositos. Esse fendmeno na verdade € causado pela taxa de deformacéo
durante os testes controlados por forca, e uma forma de evita-lo € controlando os testes por
deformacédo (MAHBOOB; BOUGHERARA, 2020).

Outra forma de analisar a propagacado de danos por fadiga em compositos poliméricos é
através da resisténcia residual ap6s um nimero determinado de carregamentos ciclicos, sem
que haja a ruptura por fadiga no material. Esse método permite analisar a resisténcia residual a
tracdo ou a compressdo de placas de compositos submetidas a ciclos de impacto, por exemplo
(MOUHOUBI; AZOUAOUI, 2019). Bem como a determinacéo de resisténcia residual a tracao
ou compressdo apos ciclos de carregamento no eixo de corpos de prova também é possivel
através desse método (GANESAN; JOANNA, 2020). A analise pela resisténcia residual desses
materiais € possivel pelas mudancas causadas na sua estrutura através dos danos por
carregamentos ciclicos, como trincas microscopicas, ruptura de fibras, ou delaminacdes
(ASTM, 2012). Ademais esse tipo de analise tem sido eficaz na caracterizacdo de compdsitos
reforcados com fibras sintéticas, porém ndo foram encontrados trabalhos que utilizam essa
técnica para analisar a resisténcia aos carregamentos ciclicos de tragdo em compdsitos

reforcados com fibras naturais.

A nivel de comparacdo, para carregamentos ciclicos com maxima tensdo de 124 MPa,
cerca de 70% da resisténcia de tracdo, de compositos epoxi reforcados com tecidos de fibras de
vidro foi reportado a reducdo de cerca de 20% na resisténcia a tracdo apos 100 mil ciclos
(HALUZA; BAKIS; KOUDELA, 2021). Para compositos epoxi reforcados com tecidos de
fibras de carbono, a reducdo na resisténcia a tracdo é cerca de 30% ap6s 100 mil ciclos com
méaxima tensdo de 450 MPa (cerca de 70% da resisténcia de tracdo) (GANESAN; JOANNA,
2020).

Os testes de resisténcia residual a tracdo apds carregamentos ciclicos de tragédo ainda sao

pouco utilizados na caracterizagdo de compositos polimeéricos reforcados com fibras naturais.
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Em algumas publicaces é avaliada a resisténcia residual a tracéo apos ciclos de cisalhamento
em trés pontos, que reportam uma reducdo na resisténcia apds ciclos de carregamentos para
compositos epoxi reforcados com fibras de palmeiras (SALEH et al., 2017), e compositos de
matriz de polietileno de alta densidade reforcados com fibras de Betula papyrifera (MEJRI et
al., 2017). Entretanto, ndo foi observada a reducéo na resisténcia a tracdo de fibras de sisal (sem
matriz polimérica) submetidas a ciclos de carregamento de tracdo apds um milhdo de ciclos
com maxima tensdo de 300 MPa, 60% da sua resisténcia a tracao (SILVA; CHAWLA,;
TOLEDO FILHO, 2009).

O desempenho de compositos poliméricos reforcados com fibras frente aos
carregamentos ciclicos pode ser avaliado pelos diagramas S-N ou pelas analises de rigidez ou
resisténcia residual e depende de fatores como a frequéncia de carregamento, a tensdo media
aplicada no material, e o tipo de fibra utilizada como reforco. Porém, além dos fatores de
influéncia mencionados, fatores do ambiente de exposi¢cdo, como raios UV, umidade e
temperatura, podem reduzir a resisténcia mecéanica e intensificar os danos por fadiga nesses

materiais, principalmente quando as fibras de refor¢o sdo de origem vegetal.
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3-METODOLOGIA

A Figura 5 apresenta o fluxograma dos processos realizados neste trabalho, no qual ha
quatro grupos principais de atividades, referentes ao preparo das fibras de sisal; ao preparo e

andlise da resina epOxi; a obtencdo de corpos de prova de compdsitos e de resina pura; e a

caracterizacdo desses materiais.

Materiais Caracterizagao
Fibras de sisal Resina Epoxi compositos e mecénica e
resina pura morfoldgica
. Compasitos
| | Preparo das fibras | | | Preparrgsﬂ?aslstema | | unidirecionais | | | Exposicao
in natura endurecedor com fibras a 0° in higrotérmica
natura e tratadas
Preparo das fibras Andlise FTIR da cfu(;r:gg:'égfn MO antes e apds a
- tratadas com — resina epoxi antes | |+ fibras in natura e | | exposicao
NaOH da cura tratadas higrotérmica
Obtencdo das uni dc;?ergi%?lsa:}giom Ensaio de
- mantas de fibras 1 fibras a 90° — microdur(_ez_a dos
alinhadas tratadas materiais

| Resina epOxi pura Tracao inicial dos
pos cura materiais

Corte dos
materiais para a
obtencdo de
corpos de prova

Aplicacgéo dos
carregamentos
ciclicos

|

Tracdo apos
carregamentos
ciclicos

|

MEV da fratura
apos a tracdo

Figura 5 — Fluxograma do trabalho de pesquisa. MO — microscopia 6ptica; MEV —

microscopia eletrénica de varredura.

20



3.1 - DESCRICAO DOS MATERIAIS

As fibras de sisal utilizadas, Figura 6 (a), foram fornecidas pela SisalSul Industria e
Comeércio LTDA, Séo Paulo, em feixes de longos fios sem tratamento ou escovacdo. Desta
forma, é comum a presenca de nos nas fibras e para a utilizagdo nos compdsitos, sendo
necessario rasquear para a retirada de nos e desembaracar as fibras, além de realizar o
tratamento superficial das fibras conforme sera descrita na sessdo 3.2. O tratamento quimico
foi realizado com uma solucdo de 5% (m/v) de hidroxido de sodio (NaOH) com teor de 97%
de pureza. O sistema de resina epoxi, AR-260, e endurecedor, AH-260, Figura 6 (b), que foi
utilizado na obtencdo de compdsitos e amostras de epdxi puro, foi fornecido pela E-composites
Comércio de Materiais Compostos LTDA, Rio de Janeiro, na proporcdo indicada pelo

fabricante de 100:26 (resina: endurecedor).

Figura 6 — Longos fios de fibras de sisal como fornecidos, sem tratamentos ou escovagéo (a) e

sistema de resina epoxi AR-260 e endurecedor AH-260 (b).

3.2 - TRATAMENTO SUPERFICIAL E OBTENGCAO DAS MANTAS DE FIBRAS DE
SISAL

Antes do tratamento quimico, as fibras de sisal foram cortadas com 20 cm de
comprimento, e entdo foram amarradas em pequenos feixes para facilitar o processo de
tratamento. Apos essa etapa, os feixes foram imersos em agua destilada e submersos em banho

maria com agua destilada por 2 horas a 80 °C sob constante agitacdo. Em seguida, as fibras
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foram imersas em uma solucédo de 5% (m/v) de hidréxido de sédio com uma proporcéo de 10:1
(solucdo: fibra). A mistura também foi aquecida em banho maria por 2 horas a 50 °C e sob
constante agitacdo manual com bastdo de vidro. Apés o tratamento, as fibras foram lavadas em
agua destilada até atingir aproximadamente pH 7, e rasqueadas enquanto imersas em agua para
aretirada de nos, e entdo foram secas a temperatura ambiente (aproximadamente 25 ° C) durante
72 horas.

Apds o tratamento superficial e secagem, as fibras de sisal foram penteadas com uma
escova com cerdas de plastico para que ficassem alinhadas. Em seguida as fibras foram
agrupadas na quantidade correta para a fabricagcdo das mantas de sisal que foram utilizadas no
reforco dos compositos. Com a finalidade de manter as fibras alinhadas em uma so dire¢&o, as
fibras de sisal foram dispostas no formato do molde em que foi feito 0 compdsito e em seguida
foram costuradas com linha de algodé&o, Figura 7 (a). Na Figura 7 (b) pode-se observar a manta
de sisal ap6s a costura com as fibras alinhadas, as setas vermelhas apontam o detalhe da costura
da linha que foi utilizada para manter as fibras unidas e alinhadas.

Figura 7 — Procedimento de costura das mantas de sisal com linha de algoddo (a) e manta de

sisal apds a costura (b).

3.3 — OBTENCAO DAS AMOSTRAS DE EPOXI PURO E LAMINADOS DE
COMPOSITOS DE RESINA EPOXI E SISAL

Com as fibras de sisal tratadas, alinhadas e costuradas em mantas, o processo de preparo
do sistema de resina epdxi foi iniciado. Primeiro foram pesadas as quantidades adequadas de
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resina e endurecedor conforme as instrugdes do fabricante, as quais orientam a proporcao de
100:26 (resina: endurecedor). A mistura da resina com o endurecedor produz bolhas no interior
do material, e a presenca de vazios nos compositos reduz suas propriedades mecanicas, portanto
a mistura foi degasada por 5 minutos em um aparelho de banho ultrassénico, KONDORTECK,

conforme pode-se observar na Figura 8 (a), para eliminar as bolhas de seu interior.

Figura 8 — Degasagem do sistema de resina epoxi e endurecedor (a) aplicacdo de resina epoxi

sobre manta de sisal (b).

Como o valor da densidade da resina é de 1,1 g/cm3, e o das fibras de sisal é de 1,45,
foi calculado o valor tedrico para a densidade de um composito de resina epdxi reforgado com
36,7% de fibras em peso de 1,19 g/cm? pela Equag&o 1:

1

W Wy,
Pr Pm

Pc 1)

onde p. € a densidade do compdsito, Wy € a fragdo de peso de fibras, W), € a fracéo de peso da
matriz, p € a densidade das fibras, e p,, € a densidade da matriz. Assim a quantidade de fibras

foi pesada de forma a atingir 36,7% em peso em relacdo ao compésito, que equivale aos 30%

em volume.

Ap0s o preparo da resina epoxi e a pesagem das fibras, a obtencdo dos compdsitos foi
iniciada. Para isso foi utilizado um molde metalico retangular com as dimensdes de 20 x 22 X
0,3 cm. Com a finalidade de que o compdsito fosse removido com facilidade, o molde recebeu
uma camada de desmoldante sobreposta por uma camada de filme plastico de polietileno. Com
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0 molde preparado, iniciou-se o processo de hand lay-up, no qual camadas de resina epoxi
foram intercaladas com as quatro mantas de sisal. A Figura 8 (b) mostra a aplicacdo de resina

epoxi sobre uma manta de sisal no molde.

Foram feitos laminados com camadas de fibras orientadas em trés diferentes angulos
em relagéo ao eixo de aplicagéo de forca nos testes mecanicos: laminados com quatro camadas
de fibras orientadas a 0° [0°/0°/0°/0°]; laminados cruzados simétricos com fibras orientadas a
0° e 90° [0°/90°/90°/0°]; e laminados com fibras orientadas a 90° [90°/90°/90°/90°], conforme
a Figura 9. Porém, como discutido na secdo 4.2 dos resultados, os laminados orientados a 90°
ficaram arqueados apds a exposicao higrotérmica, e a continuidade dos testes foi feita apenas

com as duas demais configuracdes de laminados.

[0°/0°/0°/0°]

[0°/90°/90°/0°]

[90°/90°/90°/90°]

Figura 9 — Orientacdo das camadas de fibras nos compositos.

Além da variacdo na orientagdo das fibras nos compdsitos, foram utilizadas fibras

tratadas com NaOH, conforme a se¢éo 3.2, e sem tratamento quimico. Assim, as configuracdes
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obtidas e utilizadas nos testes mecéanicos foram nomeadas como: Sisal (UD)/ep0xi, que € um
composito de resina epdxi reforcado com fibras unidirecionais a 0° sem tratamento quimico;
NaOH-Sisal (UD)/epdxi, que também unidirecional, porém reforcado com fibras tratadas com
NaOH; Sisal (CP)/epdxi, que possui fibras cruzadas sem tratamento quimico; e 0 NaOH-Sisal

(CP)/epdxi, que possui fibras cruzadas tratadas com NaOH, conforme a Tabela 1.

Tabela 1 — Descricdo dos materiais testados.

Amostra Descricao

Epdxi Puro o o _

o Amostra de epdxi puro curado e sem adicéo de fibras
Epoxi Puro*
Sisal (UD)/epoxi Compdsito de epdxi reforcado com fibras de sisal
Sisal (UD)/epoxi* unidirecionais sem tratamento quimico
NaOH-Sisal (UD)/epoxi Compodsito de epdxi reforcado com fibras de sisal
NaOH-Sisal (UD)/ep6xi* unidirecionais tratadas com NaOH
Sisal (CP)/epoxi Compoasito de epdxi reforcado com fibras de sisal cruzadas
Sisal (CP)/epdxi* sem tratamento quimico
NaOH-Sisal (CP)/epoxi Compasito de epdxi reforcado com fibras de sisal cruzadas
NaOH-Sisal (CP)/ep6xi* tratadas com NaOH

*Amostra ap6s exposicdo higrotérmica

Apbs a aplicacdo das camadas de resina e mantas de sisal, esse material foi coberto com
outra camada de peel-ply sobreposta por um filme de polietileno e a tampa do molde preparada
com desmoldante. O molde com todo o material contido em seu interior foi colocado na prensa
hidraulica, aplicando uma carga de 4 tnf, atingindo aproximadamente 1 MPa de pressao, por 24
horas até que a cura da resina fosse atingida. Apds a retirada da prensa e do molde, a placa de
compdsito passou pelo processo de pos-cura na estufa a 80 °C por 6 horas. Para a obtengdo de
placas de epoxi puro, a resina foi depositada no molde preparado com desmoldante e filme de

polietileno e curada por 24 horas sem utilizar a prensa hidraulica.

34 - ANALISE DA RESINA EPOXI POR INFRAVERMELHO COM
TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)
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Uma amostra do sistema de resina epoxi AR-260 e endurecedor AH-260 foi submetida
a analise de espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier para determinar 0s
grupos funcionais presentes em sua composicao. Foi preparado 1g de resina epoXi na propor¢ao
de 100:26 (resina: endurecedor) que foi aplicada entre duas lentes de KBr para a realizacao da
andlise. A coleta dos espetros foi realizada através de um espectrofotdbmetro, modelo NICOLET
IS10 da marca Thermo Scientific, com acessério de transmisséo, disponivel no Laboratorio de
Anélises Térmicas da FGA-UnB. A analise foi realizada na faixa do infravermelho entre 4000
e 400 cm™ com intervalos de 4 cm™ e 64 scans. Os dados obtidos dos testes foram registrados

pelo software Omnic.

Para um acompanhamento da cura, 0s espectros da amostra de resina epoxi foram
coletados em diferentes tempos, 0, 5, 15, 30, 60, 90, 120, 180, 240, 300 e 360 minutos. Assim,
por meio dos espectros, foram determinadas as absorcdes do anel oxirano, 914 cm™, do pico da
absorcéo da ligagdo C=C dos anéis de benzeno, 1510 cm™, o qual apresenta pouca variacio
durante a cura do material e foi utilizado como referéncia. Assim, a taxa de converséo que
expressa a porcentagem de grupos epoxi que passaram pelo processo de reacédo foi calculado
pela Equacao 2:

_ ( Ag14/A1510
a=(1——"—"7"—
Ag14/A1510

onde: a é o0 grau de conversao da resina epOxi em porcentagem, Aq;,4 representa a absorbancia

) x 100 @)

do anel oxirano, A,z representa a absorbancia do anel benzeno, o indice 0 indica o valor

obtido no inicio da reacéo, e t representa o intervalo de tempo de reagao.
3.5 - ENVELHECIMENTO HIGROTERMICO ACELERADO

O procedimento do envelhecimento higrotérmico acelerado foi realizado de acordo com
as indicacdes da norma ASTM D570 (ASTM, 2014). Assim, corpos de prova dos compdsitos
de epdxi reforcados com fibras de sisal e tambem amostras de epoxi puro foram imersas em
agua aquecida a 50 °C por 600 horas com o auxilio de uma placa de aquecimento, conforme a
Figura 10. As arestas dos corpos de prova foram seladas, ou seja, foram recobertas pela resina
epoxi para evitar o contato direto da agua com as fibras de sisal e assim impedir a absorcdo de

umidade por capilaridade.
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A fim de medir o teor de umidade absorvido pelos materiais, trés amostras de cada tipo
de material foram previamente secas em estufa a 100 °C, pesadas em balanca analitica com
precisao de + 0,1 mg e suas massas foram registradas antes da imersdo na agua. Em seguida, as
amostras foram retiradas da dgua em intervalos de tempo determinados, e entdo foram secas
com papel absorvente e pesadas. Suas massas foram registradas apds a absorcao de agua, e

imersas em agua novamente para serem pesadas nos demais intervalos de tempo.

. cSpecE >

RS W XS

Figura 10 — Imersdo dos corpos de prova de compdsitos e resina epoxi pura.

Apos a realizagdo do envelhecimento higrotérmico acelerado nos corpos de prova, o teor
de umidade absorvida de cada material, M (%), foi calculado para comparar a diferenca de
absorcdo de agua entre 0s compositos e 0 epoxi puro. Os calculos foram feitos através da

Equacdo 3:
P, — P
M(%) = (u) X 100 3
Py

onde: Ps é a massa do material seco e Pu é a massa do material mido, determinadas antes e

depois da imersdo em agua, respectivamente.

O coeficiente de difusdo, D, também foi calculado para a avaliar a diferenca na difusdo

entre os materiais, conforme a Equacéo 4:
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kh )2

v (4)

D=

onde: M, é o madximo ganho de massa ap0s a imersdo, h é a espessura do composito e k € a
inclinacdo inicial da curva da massa em funcdo do tempo, M(t), Equagdo 5, versus a raiz

quadrada do tempo de exposi¢do higrotérmica.

my; —m;

M(t) = (®)

my
onde m, € a massa N0 momento t, m; € a massa inicial, e m, € a massa final de cada amostra

de material.
3.6 - MICRODUREZA DOS MATERIAIS

As medicbes de micro-indentacdo foram realizadas usando a maquina de teste de
microdureza Emco-test Durascan, equipada com uma pirdmide quadrada de diamante com
angulo na ponta de 136°. A carga de 1 kgf foi aplicada por 10 s a partir do momento do contato
do diamante até sua remocédo. A microdureza foi calculada em dez locais diferentes para cada
tipo de amostra de material composito e de resina epoxi pura, e o valor médio foi utilizado para

determinar a microdureza Vickers pelo calculo da Equacéo 6:

2Fseno (13260)

HV = -

(6)

onde: HV é a dureza Vickers, F é a forca aplicada, e d é o comprimento médio das diagonais

das endentacdes.

3.7 — DENSIDADE DOS MATERIAIS

A densidade da resina epdxi pura e dos compdsitos foi determinada por meio do
principio de Arquimedes, seguindo as orientagcdes da norma ASTM D792 (ASTM, 2008). Duas
amostras de cada material com as dimensdes de 20 x 20 mm foram secas na estufa por 24 horas
a 80 °C e com o auxilio de uma balanga analitica, com preciséo de + 0,1 mg, as devidas massas

foram medidas e anotadas. Entdo um esquema foi feito, conforme a Figura 11, para pendurar
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cada amostra em um suporte metélico através de uma linha a fim de mergulhar o material em
um béquer com 100 mL de &gua a 23 °C. O valor medido na balanca apds a imersdo das
amostras na agua também foi anotado. Com esses dados, a densidade foi calculada com a
Equacéo 7:

mar

- M, @
Pe Mar — Mygua Pa

onde: p. € a densidade do solido, m,,- € a massa do corpo de prova em ar, myg,,, € a massa do

corpo de prova imerso em agua, e p, é a densidade da agua a 23 °C, que é de 0,9975 g/cm3 de

acordo com a norma técnica.

nha de
entacao

Figura 11 — Imersdo de amostra de compdsito em agua para determinar a densidade do
material.

A fragdo de vazios, V., foi determinada pela Equacéo 8:

Pt — Pc
Ve, = (8)
T Pt
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onde: p;, é a densidade tedrica calculada na se¢éo 3.3, e p . € a densidade experimental.

3.8 - CARACTERIZACAO MECANICA DOS MATERIAIS

Ap0s a obtencdo das amostras de compdsitos e epOxi puro e ap6s o envelhecimento
acelerado por exposicao higrotérmica, algumas das amostras foram submetidas a testes de
tracdo e de resisténcia residual a tracdo apds carregamentos ciclicos. Para ambos os testes, 0
corpo de prova retangular possui as dimensdes de 200 x 20 mm, conforme a Figura 12, e a
espessura média de 3 mm. Na Figura 13 pode-se observar a maquina universal de testes,
servohidraulica, da marca Instron, modelo 8801, pertencente ao Laboratério de Materiais da
Faculdade do Gama, FGA-UnB. Possui célula de carga que atinge a forca maxima de 100 kN
e forca minima de 1 kN, foi utilizada com forcas entre 1 KN e 7 kN. A presséo nas garras foi de
1 MPa de presséo nas garras. utilizada nos testes de tracdo e para submeter os carregamentos
ciclicos nos materiais. O extensdmetro da Instron, modelo 2026, utilizado nos testes de tracdo
possui 12,5 mm de comprimento de medicdo (gauge length), e abertura de 5 mm, atingindo até

40% de deformacao.

200 mm

20 mm

Vista frontal Espessura

Figura 12 — Dimens6es dos corpos de prova utilizados nos testes mecanicos.

Os ensaios de tracdo dos materiais compo6sitos ou epoOxi puro, envelhecidos ou néo,
foram realizados de acordo com as recomendacdes da norma ASTM D3039 (ASTM, 2017),
entretanto as dimensdes dos corpos de prova foram adaptadas de forma a padronizar corpos de
prova reforcados com fibras em diferentes orientagcdes. A carga aplicada foi controlada por
forca, com a velocidade de execucdo de 0,5 mm/min. Os ensaios foram assistidos pelo software
Bluehill, o qual registrou os valores de carga aplicada e deslocamento sofrido em cinco corpos

de prova de cada tipo de material durante os testes. Na realizacdo dos testes foi utilizado um
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extensémetro da Instron.

Figura 13 — Corpo de prova de epoxi puro com extensdmetro durante teste na Instron 8801.

Os softwares que assistem a realizacdo dos ensaios na maquina universal de testes
fornecem os dados da carga aplicada e o deslocamento sofrido pelo corpo de prova, esses dados
foram utilizados para calcular a tensdo de ruptura por tracdo, o, através da Equacdo 9 para a
obtencéo dos graficos apresentados nos resultados dos testes de tracao

Ot = 2 )

onde: F é a forca aplicada, A é a area da sec¢do transversal do corpo de prova.

3.9- RESISTENCIA RESIDUAL A TRACAO APOS CARREGAMENTOS CICLICOS

A fim de estudar os efeitos dos danos por carregamentos ciclicos nos materiais
compositos e na resina pura, foram aplicados nimeros determinados de carregamentos ciclicos
de tracdo nos materiais de acordo com a ASTM D3479 (ASTM, 2012). Os testes foram
controlados por forca. Os limites de forga, as tensdes maximas (g,,4,) € Minimas (o,,:,) € a
porcentagem de resisténcia a tragdo equivalente (o;) aplicados nos materiais estao expressos

na Tabela 2.
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Além disso, utilizando a mesma méaquina de testes utilizada na tracdo dos materiais, 0s

carregamentos ciclicos foram aplicados com 5 Hz de frequéncia, e taxa de carregamento, que é

a razdo entre a maxima e a minima tensao aplicada no corpo de prova, R = 2% = 0,1. Ap6s

Omin
aplicar esses carregamentos, uma segunda etapa de testes de tracao foi realizada para medir a
resisténcia residual. Para isso, trés corpos de prova para cada tipo de material foram rompidos
por tracdo apos as duas quantidades de ciclos, expressas na Tabela 2, totalizando seis corpos de
prova para cada tipo de material, conforme o teste do tipo preliminar e exploratério da norma
ASTM D3479 (ASTM, 2012).

Os parametros utilizados nos testes de resisténcia residual foram determinados apds um
pré-teste de fadiga realizado com os materiais. O apéndice A contém instruces para aplicar
carregamentos ciclicos utilizando a Instron 8801.

Tabela 2 — Dados dos testes de carregamentos ciclicos para 0s materiais.

Amostra mFéiri(i;la nfi(?lri(r;r?a Omax — Omin g, Nu(;?celgos °
kN) () (MPa)(MPa) T s
Epoxi Puro 1,03 0,10 1721 1,72 40 10000 e
Ep6xi Puro* 1,00 010 16,71 167 40 20000
Sisal (UD)/epoxi 3,66 037 61,04 610 70
Sisal (UD)/epoxi* 3,25 033 5415 542 70
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 5,12 0,51 85,27 8,53 70
NaOH-Sisal (UD)/epoxi* 4,72 047 7867 787 10 50000 e
Sisal (CP)/epoxi 2,12 021 3532 353 60 100000
Sisal (CP)/epoxi* 1,84 0,18 30,65 307 60
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 2,19 022 3642 364 60
NaOH-Sisal (CP)/ep6xi* 1,81 018 30,15 302 60

*Amostra apos exposicao higrotérmica

3.10 — ANALISE ESTATISTICA

Para avaliar a diferenca entre os tratamentos e exposi¢cdes quanto aos dados de
densidade, dureza, resisténcia a tragdo, e modulo de elasticidade, das amostras de resina epoxi

pura e materiais compositos foram aplicadas analises estatisticas. Para esses dados, a media dos
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valores apresentados pela resina pura foi utilizada como referéncia de comparagdo com 0s
demais materiais pelo teste de Dunnett, e para comparar os valores médios intergrupos foi
utilizado o teste de Tukey. Entretanto, para as analises realizadas nos dados de resisténcia
residual a tracdo por carregamentos ciclicos, as referéncias utilizadas nas comparacgdes foram
as amostras de cada material que ndo foram submetidas a carregamentos ciclicos. As
comparacOes nos testes foram realizadas a uma significancia de 5% com o auxilio do software

SPSS da IBM. As andlises estatisticas estdo no Apéndice B.

3.11 - CARACTERIZACAO MORFOLOGICA POR MICROSCOPIA OPTICA E
MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A caracterizacdo morfoldgica da superficie dos corpos de prova de amostras de epoxi
puro e de compdsitos foi realizada através de microscopia dptica, com microscopio confocal
laser, modelo OLIMPUS LEXT OLS 4000, antes e apds a exposi¢do higrotérmica a fim de
avaliar seu efeito nos materiais. Além disso, foi realizada uma analise por microscopia

eletrbnica de varredura na superficie da fratura das amostras, conforme a Figura 14.

Il-'-j.:'-l‘:"! =

Figura 14 — Amostras preparadas com fitas de carbono condutoras (a), e microscopio

eletronico de varredura (b).

A anélise microscopica da secdo de fratura dos materiais foi realizada ap0s os testes
de tracdo com o microscopio HITACHI TM4000, utilizando o detector de elétrons
retroespalhados, tenséo de aceleragéo de 15 kV, e aumento de 30 e 150 vezes. As amostras
foram analisadas sem recobrimento metélico, utilizando apenas fitas de carbono no sobre o
suporte para fixar o material e permitir a condugéo dos elétrons, conforme a Figura 14 (a).
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4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - GRAU DE CURA DA RESINA EPOXI DETERMINADA POR FTIR

A andlise de FTIR da resina epdxi antes de sua cura teve como finalidade identificar os
grupos funcionais presentes no material e caracteriza-lo, pois, existem varios tipos de resinas
epoxi no mercado e cada uma possui uma composicdo conforme o fabricante. Como discutido
na secdo 3.4 da metodologia, a anlise foi realizada em determinados intervalos de tempo e a
Figura 15 mostra o espectro de FTIR da resina epdxi no intervalo de tempo t = 0 minutos.

-1
20 151% (cm™)
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Figura 15 — Espectro inicial de FTIR da resina epoxi.

As principais bandas sdo as de 2925 cm™, a qual se refere as ligagdes C—H dos grupos
metileno, a de 1608 cm™?, referente a ligagio C=C do anel benzeno, a de 1510 cm™, que também
pertence ao benzeno, porém refere-se a ligagdo C—C, e foi utilizada no célculo do grau de cura
da resina devido a sua estabilidade ao longo do tempo (BRAUN; BRADEMANN-JOCK;
STARK, 2014). As bandas de 1247 e 1035 cm™ referem-se a ligagdo C-O, porém, estdo
localizadas na lateral do anel benzeno e na regido de cadeia aberta da resina, respectivamente
(RODRIGUES et al., 2014).

As bandas mais caracteristicas das resinas epdxi séo as de 830 e 915 cm™, que se referem
a ligacdo C—H do anel benzeno do bisfenol-A, e da ligagdo C—O do anel oxirano (grupo epoxi),

que € a regido da molécula que reage com 0s agrupamentos de aminas no agente endurecedor
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para formar ligacGes cruzadas e curar resina (ZHENG et al., 2020). Na Figura 16 é possivel
observar no recorte do espectro de FTIR a reducéo no pico da banda de 914 cm™ ao longo dos

intervalos de tempo pré-determinados.

Aumento do
tempo

Absorbancia
UCD
3
L

915
Numero de onda (cm)

Figura 16 — Espectros de FTIR da resina epdxi ao longo dos intervalos de tempo.

Com a érea abaixo dos picos da banda de 914 cm™ para cada intervalo de tempo é
possivel calcular o grau de cura da resina, que aumenta ao passo que a intensidade do pico
diminui. A Figura 17 mostra o grau de cura calculado em func¢éo do tempo. O grau de cura entre
50 e 55% ¢é o ideal para manusear a resina na obtencdo das placas de compositos, ou para 0
congelamento de prepregs, pois o ponto de gel é atingido (JANKOVIC, 2018). Acima desse
estagio a resina ndo se comporta mais como um liquido e passa a se solidificar, mantendo fixa
a sua forma, de forma que néo se espalha pelas fibras. A resina utilizada atinge o estagio de gel

apos aproximadamente 1 hora de mistura com o endurecedor.

Tempo (min)

Figura 17 — Grau de cura da resina epdxi ao longo do tempo.
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4.2 - EFEITOS DA EXPOSICAO HIGROTERMICA

Os compaésitos poliméricos possuem protecao contra a umidade promovida pela matriz,
porém, quando reforgados com fibras naturais, absorvem umidade do ambiente de exposicéo
devido a natureza hidrofilica das fibras lignocelulésicas. A questdo € que em aplicacbes
estruturais 0s compositos sdo expostos a umidade e temperatura do meio ambiente e isso pode
danificar sua estrutura. Amostras de epoxi puro e de compositos reforcados com fibras de sisal
tratadas e sem tratamento foram imersas por 600 horas em agua aquecida a 50 °C a fim de
promover um envelhecimento acelerado por exposicdo higrotérmica e avaliar seu efeito na

absorcéo de agua, densidade, microdureza e morfologia dos materiais.

Entre os materiais compositos foram feitos laminados com camadas de fibras orientadas
em trés diferentes angulos em relacdo ao eixo de aplicacdo de forca nos testes mecéanicos:
laminados com fibras orientadas a 0°; laminados cruzados com fibras orientadas a 0° e 90°; e
laminados com fibras orientadas a 90°. Porém, durante as primeiras horas de exposicao
higrotérmica as amostras de compdsitos orientados a 90° apresentaram empenamento,
conforme a Figura 18. O mesmo comportamento de arqueamento foi reportado na literatura, e
isso ocorre devido as tensdes geradas na matriz pelo inchamento das fibras (SILVA, 2017). Por

isso na continuidade dos estudos, somente os laminados unidirecionais a 0° e cruzados foram

{

Figura 18 — Compdsitos reforcados com fibras orientadas a 90° ap06s a exposicao

ensaiados.

higrotérmica.

A massa dos corpos de prova que foram imersos em agua aquecida foi registrada, com
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isso foi possivel obter as curvas de absorcdo média de &gua, calculada a partir de trés amostras
de cada material, e o desvio padréo, conforme indicados na Figura 19. As curvas se referem a
resina epOxi pura curada, e aos compositos de resina epdxi reforcados fibras de sisal orientadas

em laminados unidirecionais (UD) e cruzados (CP), tratadas com NaOH, e sem tratamento.

25— —=— Sisal (UD)/epoxi —&— NaOH-Sisal (UD)/epoxi

- —4— Sisal (CP)/epoxi  —s—NaOH-Sisal (CP)/epoxi -
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Figura 19 — Curvas de absorcdo de agua durante a exposi¢do higrotérmica.

Observa-se que os materiais absorvem agua de forma mais acelerada nas primeiras
horas, e a absorc¢do tende a ser constante ao longo do tempo restante de exposicao higrotérmica.
O primeiro estagio de absorcdo ocorre devido ao preenchimento de &gua nos vazios dos
materiais, e no segundo ocorre absor¢do de agua mesmo apds a saturacdo do material devido
ao relaxamento das cadeias de resina epdxi (JASSO-GASTINEL, 2017).

Os valores da maxima absorcdo de agua e do coeficiente de difusdo, D, dos materiais
foram expressos na Tabela 3. Observa-se que a resina epoxi pura absorveu menos agua que 0s
materiais compositos, atingindo aproximadamente 3% de méxima absorcdo. O valor
encontrado neste trabalho é condizente com a literatura, pois foi reportado para a resina epoxi
pura a absor¢do maxima de agua de 4% apds 4000 horas de exposicdo higrotéermica (ROCHA
etal., 2017).

A resina epOxi pura apresentou o menor coeficiente de difusdo entre os materiais. A
natureza hidrofobica da resina, além do processo de obtengéo, que propicia a menor quantidade
de vazios, implica nos menores valores para a absorcéo de agua e para o coeficiente de difusao
no material (PAVAN et al., 2019).
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Tabela 3 — Dados dos testes de exposicao higrotérmica para os materiais.

, . Desvio Coeficiente de Desvio
Maxima

« padréo difusdo, D, padréo

Amostra absorcéo de (%) (mm/s)

agua (%) (mm?/s) x 10°® s
x 10
Epoxi puro 2,93 0,03 0,90 0,21
Sisal (UD)/ep6xi 20,02 1,60 1,20 0,13
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 11,71 1,25 1,40 0,16
Sisal (CP)/epdxi 17,19 1,82 1,40 0,14
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 9,90 1,85 1,57 0,24

Por outro lado, a absor¢do maxima de 4gua nos materiais compositos foi mais alta. 1sso
ocorre devido a caracteristica hidrofilica das fibras lignocelul6sicas, pois as cadeias de celulose
possuem grupos OH que atraem as moléculas de dgua (WANG et al., 2021). Com isso, 0s
compositos reforcados com fibras de sisal unidirecionais sem tratamento, Sisal (UD)/Epoxi,
absorveram cerca de 20,0% de agua e para os laminados com fibras cruzadas, Sisal (CP)/Epoxi,

a absorcdo foi cerca de 17,2%.

Para os compdsitos reforcados com fibras tratadas a absorcdo de agua foi menor, cerca
de 11,7% para os laminados unidirecionais, NaOH-Sisal (UD)/Ep6xi, e 10,0% para 0s
laminados cruzados, NaOH-Sisal (CP)/Epoxi. A reducdo na absorcéo de agua observada para
0s compositos reforcados com fibras tratadas ocorre devido a melhoria na interface entre a fibra
e a matriz, o que reduz a quantidade de vazios disponiveis para a entrada de agua no material.
Além disso, é observado que os compésitos reforcados com fibras cruzadas absorvem menos
agua que os reforcados com fibras unidirecionais, isso ocorre devido o intertravamento obtido

com o cruzamento das fibras, que dificulta a entrada de &gua (MOHAN et al., 2021).

O desempenho observado para os compoésitos € condizente com o reportado na
literatura. A nivel de comparacéo, ap6s 25 dias de exposi¢do higrotérmica, compdsitos de resina
epoxi reforcados com 50% em peso de fibras de sisal absorveram cerca de 2,5 vezes mais agua
que os compasitos reforgados com fibras tratadas de sisal deste trabalho (MOHAN; KANNY,
2011).

Para compositos de resina epdxi reforcados com fibras de vidro, 55% em peso de
reforco, 0 aumento na absorcao de agua foi cerca de 1,16 vezes (PAVAN et al., 2019), 0 mesmo

valor foi reportado para compositos de resina epoxi hibridos refor¢cados com fibras de sisal e
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Kevlar, 26% em volume de reforco (JAGADEESH et al., 2021).

Em resumo, nos testes de absorcdo de &gua, o epdxi puro absorveu pouca agua devido
seu processo de obtencdo, que possibilita um material com menos vazios na sua estrutura. E
entre os compositos, os reforcados com fibras sem tratamento, Sisal (UD)/Epdxi e Sisal
(CP)/Epoxi, absorveram mais agua, devido a baixa adeséo entre a fibra e a resina, que propicia
a entrada de agua no material. Os compositos reforcados com fibras tratadas, NaOH-Sisal
(UD)/Epdxi e NaOH-Sisal (CP)/Epdxi, possuem menos vazios na sua estrutura e por isso

possuem melhor desempenho quanto a absorcao de agua.

A Tabela 4 reine os dados da massa, da densidade e da fragdo de vazios dos materiais
antes e apoOs a imersao em agua. Entre as propriedades medidas, a massa dos materiais
apresentou apenas uma pequena reducao ap6s absorver agua. As dimensdes dos materiais antes
e apds a imersdo em agua sofreram pouca variagdo e com isso o volume das amostras se

manteve praticamente inalterado.

Tabela 4 — Propriedades dos materiais antes e ap0s a exposicao higrotérmica.

Massa Desvjo Densidade Desvjo Fragé_o Desvjo

Amostra @) Padrdo (g/em?) Padrdo devazios Padréo
) (glem3) (%) (%)
Epoxi puro 1,24 0,02 1,07 0,02 2,72 1,93
Epoxi puro* 1,23 0,03 1,08 2 0,01 1,35 0,81
Sisal (UD)/epoxi 1,14 0,04 1,09 2 0,03 8,59 2,50
Sisal (UD)/epoxi* 1,13 0,02 1,072 0,03 9,81 2,28
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 143 0,06 1,15° 0,02 3,04 1,84
NaOH-Sisal (UD)/epoxi* 1 41 0,03 1,15° 0,02 3,61 1,57
Sisal (CP)/epoxi 1,36 0,05 1,082 0,03 9,12 2,90
Sisal (CP)/epoxi* 1,35 0,03 1,082 0,03 8,96 2,28
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 1,23 0,08 1,14 0,01 3,08 1,85
NaOH-Sisal (CP)/epoxi* 123 0,05 1,13° 0,02 3,27 2,37

*: Amostra apds exposicao higrotérmica; & @ P: Cada conjunto de letras representa valores
estatisticamente iguais.

O valor da densidade dos compdsitos reforgcados com fibras tratadas, NaOH-Sisal

(UD)/Epoxi e NaOH-Sisal (CP)/Epodxi, ficou proximo do valor tedrico de 1,19 g/cms, e
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apresentou menos vazios em relagdo aos reforgados com fibras sem tratamento, Sisal
(UD)/Epoxi e Sisal (CP)/Epoxi. O tratamento quimico das fibras remove lignina e hemicelulose
das fibras naturais, melhora sua adesdo com o epoxi e a densidade do composito € maior em
relacdo ao composito reforcado com fibras sem tratamento (HUANG; YOUNG, 2019). Além
disso, o tratamento das fibras naturais reduz a quantidade de vazios nos compo6sitos e com isso
melhora a resisténcia mecanica do material (WANG et al., 2019). As condicdes aplicadas na
exposicao higrotéermica nao foram suficientes para causar varia¢cdes na massa, no volume e na

densidade dos compositos.

Pelo teste de Dunnett houve diferenca estatistica entre a densidade dos compositos com
fibras tratadas e da resina epdxi pura, mas ndo houve entre a resina e 0s compositos reforcados
com fibras sem tratamento. Pelo teste de Tukey, o epdxi puro esta em um grupo intermediario
em relacdo aos compasitos tratados e os sem tratamento. O que indica que o tratamento das

fibras foi eficiente para obter compésitos com menos vazios na estrutura e maior densidade.

Os dados resultantes do teste de microdureza Vickers, os quais foram plotados na Figura

20, também estdo contidos na Tabela 5.
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B sisal (UD)/epoxi Sisal (UD)/epoxi*

B NaOH-Sisal (UD)/epéxi NaOH-Sisal (UD)/epoxi*
B sisal (CP)/epoxi Sisal (CP)/epoxi*

B NaOH-Sisal (CP)/epoxi NaOH-Sisal (CP)/epoxi*

Figura 20 — Dureza dos materiais antes e ap0s exposi¢do higrotérmica.

*: Amostra apds exposicdo higrotérmica; & & abc.bed.¢d. d: Cada conjunto de letras representa
valores estatisticamente iguais.

Os valores encontrados para a dureza estao de acordo com o reportado para compositos
de resina epoxi reforcados com fibras lignocelulsicas, como o caso de compdsitos de resina

epoxi hibridos de linho e sisal, que atingiram em média 21 na microdureza Vickers (HV)
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(RAJAMURUGAN et al., 2020), e de compésitos de cAnhamo e linho, que atingiram em média
22 HV (KRISHNASAMY et al., 2021).

E possivel observar que a resina epoxi pura manteve sua microdureza mesmo diante dos
efeitos da exposicdo higrotérmica, de forma que ndo houve diferenca estatistica entre as
amostras pelo teste de Dunnett, e pertencem ao mesmo grupo pelo teste de Tukey. Porém, 0s
compdsitos tiveram uma redugdo na microdureza de 6% para o epoxi reforgado com fibras sem
tratamento, Sisal (UD)/Epoxi e Sisal (CP)/Epoxi, e reducdo de 4% para o epdxi reforcado com
fibras tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epoxi e NaOH-Sisal (CP)/Epoxi.

Tabela 5 — Microdureza Vickers dos materiais antes e apds a exposi¢édo higrotérmica.

Microdureza Desvio Padrdo

Amostra (HV) (HV)
Epoxi puro 16,6 ¢ 0,4
Epoxi puro* 16,5 ¢ 0,6
Sisal (UD)/epoxi 16,1 bed 0,2
Sisal (UD)/epoxi* 15,22 0,5
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 16,4 © 0,6
NaOH-Sisal (UD)/epdxi* 15,8 abc 0,5
Sisal (CP)/epdxi 16,3 bed 0,3
Sisal (CP)/epoxi* 15,52 0,5
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 16,4 bed 0,4
NaOH-Sisal (CP)/epoxi* 15,6 @ 0,6

*: Amostra apds exposicdo higrotérmica; & 2 abc. b.bed ¢, d- Cada conjunto de letras representa
valores estatisticamente iguais.

Essa diferenca na dureza dos compositos também foi apontada nas analises de Dunnett
e nos grupos de Tukey indicados pelos indices na Tabela 5. Isso ocorre devido ao
enfraquecimento das liga¢fes na interface entre a fibra e a matriz, o qual é proporcional a
maxima absor¢édo de agua do material e ocorre devido a movimentagéo de entrada e saida de
agua no interior do material (SEPETCIOGLU; GUNOZ; KARA, 2021).

Como o tratamento quimico das fibras de sisal com NaOH proporciona uma melhoria
na sua adesdo com a matriz epoxi, o desempenho do composito reforcado com fibras tratadas,
NaOH-Sisal (UD)/Epoxi e NaOH-Sisal (CP)/Epoxi, foi melhor frente a perda de microdureza

apos a exposicao higrotérmica (RAJESHKUMAR, 2020).
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Além disso, as propriedades mecénicas de materiais compositos estdo relacionadas a
dureza, de forma que a exposicao higrotérmica reduz a dureza, além da resisténcia a tracéo e a
flexdo de compositos poliméricos (DEEPA; JAYAKRISHNA; RAJIYALAKSHMI, 2018). O
que reforca os resultados apresentados nas secdes seguintes sobre a resisténcia a tracao e aos

danos por carregamentos ciclicos.

Por fim, com o objetivo de observar os efeitos causados pela exposi¢ao higrotérmica
sobre a superficie dos materiais, a microscopia optica foi utilizada nas amostras antes e apds
essa exposicdo. A Figura 21 mostra esses efeitos na superficie das amostras de resina pura, e de
compositos unidirecionais ou cruzados reforgados com fibras nas versdes sem tratamento e com

fibras tratadas.

40 pm

40 pm

Figura 21 — Microscopia da superficie do epoxi puro antes (a) e apds envelhecimento (b); do

composito epoxi/sisal unidirecional sem tratamento antes (c) e ap6s envelhecimento (d); do

compésito epoxi/sisal unidirecional tratado com NaOH antes (e) e apés envelhecimento (f);
do composito epdxi/sisal cruzado sem tratamento antes (g) e apds envelhecimento (h); do

compdsito epoxi/sisal cruzado tratado com NaOH antes (i) e apds envelhecimento (j).
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Para as amostras de epOxi puro, assim como as de compositos, foi observado um
desgaste da superficie, que aumentou os poros de entrada de &gua nos materiais. A causa desse
desgaste esta relacionada a movimentacdo de entrada e saida de moléculas de agua nos
materiais. O mesmo desgaste superficial foi apresentado para compoésitos de resina epoxi
reforcados com fibras de carbono (FULCO et al., 2019). Entretanto, ndo foi observada a

exposicao de fibras apos o desgaste superficial, como também foi reportado pelos autores.

Apesar do desgaste superficial, ndo foi observada a presenca de fungos apos a imerséo
em agua das amostras deste trabalho, como foi reportado para compdsitos de resina fenolica
reforcados com fibras de juta (SINGH; GUPTA; VERMA, 2000). Isso indica que a superficie
dos materiais foi resistente aos efeitos da exposicao higrotérmica para o nivel de temperatura e

tempo de imerséo utilizados nos testes de envelhecimento acelerado deste trabalho.

4.3 - PROPRIEDADES MECANICAS DE TRACAO

A fim de comparar o desempenho mecénico entre a resina epoxi pura e 0s compositos
reforgados com fibras de sisal tratadas e sem tratadas, foram realizados testes de tragdo com as
amostras antes e ap0s a exposicao higrotérmica. As propriedades de tracdo, como o limite de

resisténcia de tracdo, o,, € 0 modulo de elasticidade foram determinados para os materiais.
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B sisal (UD)/epoxi Sisal (UD)/epoxi*
B NaOH-Sisal (UD)/epoxi NaOH-Sisal (UD)/epoxi*
B Sisal (CP)/epoxi Sisal (CP)/epoxi*
I NaOH-Sisal (CP)/epoxi NaOH-Sisal (CP)/epoxi*

Figura 22 — Limite de resisténcia a tracdo dos materiais antes e apds a exposi¢do higrotérmica.

*: Amostra apds exposicao higrotérmica; 3 bc.cd.d.&.f.o.hi: Cada conjunto de letras
representa valores estatisticamente iguais.

43



A Figura 22 apresenta os limites de resisténcia dos materiais frente aos testes de tracao,

também expressos na Tabela 6.

Tabela 6 — Resisténcia a tracdo dos materiais antes e apds a exposic¢do higrotérmica.

Limite de Desvio Resisténcia Desvio
Amostra resisténcia, o, ~ Padréo especifica Padréo
(MPa) (MPa) (MPa.cm?3/g) (MPa.cm?3/g)

Epoxi puro 43,023 2,27 40,21% 2,12
Epoxi puro* 41,782 3,34 38,69° 3,10
Sisal (UD)/ep6xi 87,209 4,38 83,53 ' 3,95
Sisal (UD)/epoxi* 77,36 3,47 75,85° 3,40
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 121,821 5,00 106,86 " 4,38
NaOH-Sisal (UD)/epoxi* 112,39" 3,23 94,359 4,97
Sisal (CP)/epoxi 58,87t 5,61 53,384 4,29
Sisal (CP)/epdxi* 51,08 ¢ 1,22 43,27" 3,53
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 60,70° 4,25 58,29 ¢ 5,61
NaOH-Sisal (CP)/epdxi* 50,25 b 3,84 50,57 1,21

*: Amostra apds exposicdo higrotérmica; & 2 be.c.cd.d.de e f.a.h i Cada conjunto de letras
representa valores estatisticamente iguais.

Observa-se, em relacdo a resina epOxi pura, as amostras de compdsitos apresentaram
um aumento resisténcia a tracdo, cerca de 2,0 vezes para o epoOxi reforcado com fibras
unidirecionais sem tratamento, Sisal (UD)/Epdxi, 2,8 vezes para o epdxi reforcado com fibras
unidirecionais tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epoxi, e 1,4 vezes para as amostras de epoxi
reforcado com fibras cruzadas sem tratamento, Sisal (CP)/Epdxi, e tratadas, NaOH-Sisal
(CP)/Epdxi. O aumento na resisténcia a tracdo observado para 0os compdésitos ocorre devido a
adicdo das fibras, que possuem resisténcia a tragdo superior a resina pura endurecida e atuam

como transporte para as forgas aplicadas na matriz (CHAWLA, 2019).

Dentre os compdsitos, a resisténcia a tragdo de compdsitos unidirecionais refor¢ados
com fibras tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epoxi, foi cerca de 1,4 vezes maior em relagdo aos
compdsitos de fibras unidirecionais sem tratamento, Sisal (UD)/EpoOxi. A resisténcia a tragcdo
de compdsitos é maior quando a interface entre a fibra e a matriz é melhorada através do
tratamento quimico (MANAP; JUMAHAT; SAPIAI, 2015). Nos compositos reforgados com
fibras cruzadas a resisténcia a tracéo foi cerca de 1,09 vezes maior apés o tratamento das fibras.

A amostra de maior resisténcia observada é reforcada com fibras unidirecionais, pois suas fibras
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sdo orientadas na direcdo em que a forca € aplicada durante os testes (HASHIM et al., 2019).

Os valores encontrados nos testes de tracdo estdo de acordo com o reportado na literatura
para compésitos reforcados com fibras lignocelulosicas. A nivel de comparacdo, 0 compdsito
reforcado com fibras unidirecionais tratadas, NaOH-Sisal (UD)/EpoOxi, atingiu resisténcia a
tracdo cerca de 1,6 vezes maior que amostras reforcadas com tecidos de fibras de sisal e juta
(75 MPa) (CAVALCANTI et al., 2019). O aumento foi cerca de 1,4 vezes em relacdo a
compositos reforcados com fibras unidirecionais de sisal (85 MPa) (RAJKUMAR et al., 2017).
Além disso, os compositos reforcados com fibras cruzadas atingiram resisténcia a tragédo
proporcional a compositos reforgados com 40% em volume de fibras cruzadas do caule de
Dioscorea alata (64 MPa) (OKAFOR et al., 2022).

A resisténcia a tracdo de compositos reforcados com fibras sintéticas é elevada, devido
a sua padronizacao, ao grau tecnoldgico de obtencdo, a resisténcia e a adesdo com matrizes
poliméricas. Entretanto, em geral, quando a resisténcia a tracdo é normalizada pela densidade,
também conhecida como resisténcia especifica, os compositos reforcados com fibras naturais
possuem maior resisténcia, pois sua densidade € menor. Como exemplo, a resisténcia especifica
dos compdsitos reforcados com fibras unidirecionais tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epdxi, Tabela
6, é cerca de 1,6 vezes maior que compositos de resina epdxi reforcados com fibras de vidro
(65 MPa/g/cm3) (MACIEL et al., 2018b). Em relacdo a compositos hibridos reforcados com
fibras de linho e canhamo o aumento na resisténcia € cerca de 1,13 vezes (94 MPa/g/cm3)
(MURUGAN et al., 2020).

Quanto aos efeitos da exposicdo higrotérmica, as amostras de resina pura apresentaram
valores similares para a resisténcia a tracdo antes e apds a imersdao em agua, inclusive ndo
apresentam diferenca estatistica por Dunnett e pertencem ao mesmo grupo por Tukey. Esse
comportamento ocorre devido a auséncia de fibras lignocelulésicas no material e sua natureza
hidrofobica que repele as moléculas de dgua. Para as amostras de compdsitos unidirecionais,
foi observada a reducgéo na resisténcia a tracao apds a exposicao higrotérmica de cerca de 11,3%
com fibras sem tratamento, Sisal (UD)/Epoxi, e de 7,8% com fibras tratadas, NaOH-Sisal
(UD)/Epoxi. Para os compésitos cruzados a redugdo foi de 13,2% com fibras sem tratamento,
Sisal (CP)/Epdxi, e de 19,2% com fibras tratadas, NaOH-Sisal (CP)/Epdxi. As analises
estatisticas corroboram a diferenca entre os valores dos compdsitos antes e ap0s a exposi¢do

higrotérmica.
A movimentacdo de 4gua nos compositos durante a exposicdo higrotérmica devido a
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presenca das fibras de sisal reduz sua resisténcia a tracdo devido a reducdo na adeséo das fibras
com a matriz polimérica (KANNY; MOHAN, 2013). Essa redu¢do na resisténcia a tracao esta
de acordo com compositos de resina epoxi reforcados com fibras de linho, que apresentaram
cerca de 12% de reducdo na resisténcia a tracdo apés 30 dias de exposicao higrotérmica (WANG
et al., 2021). Entretanto, conforme reportado, maiores periodos de exposi¢do a agua podem
reduzir a resisténcia a tracdo de compadsitos em até 50% ap6s 1000 horas, e até 80% ap6s 1200
horas (KIM; SEO, 2006).

Em suma, os compdsitos testados apresentam maior resisténcia a tracdo em relacdo ao
epoxi puro. E o material reforcado com fibras de sisal unidirecionais e tratadas, NaOH-Sisal
(UD)/Epoxi, apresentar maior resisténcia a tragdo, isso ocorre devido a melhoria da adeséo entre
a fibra e a matriz causada pelo tratamento, que possibilita que as tens6es aplicadas no composito
sejam distribuidas para as fibras. Além disso, o tratamento das fibras dificulta a entrada de agua
no composito durante a exposicdo higrotérmica, por isso 0os compésitos reforcados com fibras
tratadas sdo mais resistentes a perda de resisténcia mecénica apos a exposicao higrotérmica.

A Tabela 7 contém os dados do médulo de elasticidade dos materiais testados, esses

dados também foram apresentados na Figura 23.
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Figura 23 — Modulo de elasticidade dos materiais antes e ap0s a exposicao higrotérmica.

*: Amostra apds exposicdo higrotérmica; & P ¢: Cada conjunto de letras representa valores

estatisticamente iguais.
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Tabela 7 — Mddulo de elasticidade dos materiais antes e apos a exposicao higrotérmica.

Maodulo de Desvio

Amostra elasticidade Padréo

(GPa) (GPa)
Epoxi puro 2,792 0,15
Epoxi puro* 2,702 0,30
Sisal (UD)/epoxi 8,65°¢ 0,78
Sisal (UD)/epoxi* 7,78°¢ 1,11
NaOH-Sisal (UD)/epoxi 9,09¢ 1,31
NaOH-Sisal (UD)/epdxi* 8,42°¢ 0,85
Sisal (CP)/epoxi 5,31 0,59
Sisal (CP)/epdxi* 4,06 0,97
NaOH-Sisal (CP)/epoxi 5,50 1,02
NaOH-Sisal (CP)/epoxi* 4,70° 1,09

*: Amostra apds exposicao higrotérmica; * 2 ¢ Cada conjunto de letras representa valores
estatisticamente iguais.

Observa-se que a presenca de fibras acarretou no aumento do moédulo de elasticidade
dos respectivos compdsitos em relacdo ao epdxi puro. Como as fibras de sisal possuem mddulo
de elasticidade de 9 até 38 GPa e resisténcia a tracdo de 400 até 700 MPa (NAVEEN et al.,
2019), essas propriedades foram refletidas no modulo de elasticidade dos compdsitos. O teste
de Dunnett indica a diferenca estatistica entre 0 modulo do epdxi puro e dos compositos,
indicando o efeito da presenca da fibra nos materiais.

As configuragdes de fibras unidirecionais, Sisal (UD)/Epdxi e NaOH-Sisal (UD)/Epoxi,
apresentaram maior modulo de elasticidade que as configurac6es de fibras cruzadas. Pois, como
reportado, o angulo entre a dire¢do de aplicacdo de forcas e o eixo longitudinal das fibras
influencia o modulo de elasticidade, de forma que as fibras orientadas a 0° apresentam maior
modulo de elasticidade (MACIEL et al., 2018a).

Os valores encontrados para o moédulo de elasticidade dos compdsitos unidirecionais e
cruzados deste trabalho estdo acima do reportado para compositos de resina epoxi reforcados
com fibras curtas de sisal (cerca de 3 GPa), assim como 0s compasitos unidirecionais atingiram
modulo de elasticidade equiparavel a compositos hibridos de resina epdxi reforcados com fibras
de sisal e vidro (cerca de 9 GPa) (FERREIRA et al., 2019).
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Cabe destacar que o médulo de elasticidade é reduzido ap6s a exposicdo higrotérmica
devido a plasticidade da resina epoxi, porém a etapa de secagem dos corpos de prova restaura
essa propriedade mecanica (MOUDOOD et al., 2019), por isso 0 mddulo de elasticidade dos
compositos foi elevado mesmo apds a exposicao higrotérmica. Dessa forma, o teste de Tukey

aponta grupos iguais para 0s compasitos mesmo apos a exposicao higrotérmica.

A reducdo na média do modulo de elasticidade observada para os compositos reforgados
com fibras cruzadas em relacédo aos reforcados com fibras unidirecionais esta de acordo com o
reportado para compositos refor¢ados com fibras de linho, atingindo valores até 50% menores
para 0 modulo de elasticidade quando as fibras sdo cruzadas (SY; FAWAZ; BOUGHERARA,
2018).0 modulo de elasticidade para a resina epdxi pura encontrado também esta de acordo
com o reportado na literatura, atingindo cerca de 3 GPa (YAO; HAWKINS; SUE, 2017).

Vale ressaltar que, para as condi¢des de exposicao higrotérmica que os materiais foram
submetidos, praticamente ndo ocorreu variagdes nas propriedades mecéanicas do epoOxi puro.
Entretanto, foi reportada a degradacdo da estrutura quimica da resina epoxi para compositos
epoxi reforcados com fibras de carbono de parte da estrutura de um Boeing utilizado por cerca
de 59 mil horas sob intempéries (TIAN; HODGKIN, 2010). Os autores constataram uma
oxidacdo na resina através de FTIR, especificamente nas bandas entre 1660 e 1735 cm™,
referente a oxidacdo de estruturas suscetiveis a grupos carbonila, como hidroxilas, que
reduziram suas propriedades dindmico-mecénicas. Logo, maiores periodos de exposicdo

higrotérmica podem danificar a resina pura.

4.4 — RESISTENCIA RESIDUAL APOS CARREGAMENTOS CICLICOS

Para avaliar o efeito dos carregamentos ciclicos na resisténcia da resina epoxi pura e dos
compositos reforcados com fibras de sisal tratadas e ndo tratadas, foram aplicados

carregamentos ciclicos nas amostras dos materiais.

Primeiramente, foram realizados testes de tracdo para basear e selecionar os niveis de
forca maxima a ser aplicada nos carregamentos ciclicos. Em seguida, foram realizados testes
com carregamentos ciclicos até a ruptura ou atingir o run-out de 1 milh&o de ciclos para o epoxi
puro e para 0os compositos reforcados com fibras unidirecionais e cruzadas de sisal tratadas,
NaOH-Sisal (UD)/ep6xi e NaOH-Sisal (CP)/epoxi, respectivamente. Esses testes foram feitos

a fim de determinar a maxima forca a ser aplicada nos testes de resisténcia residual a tracédo

48



apos os carregamentos ciclicos.

A Figura 24 possui o diagrama de tensdo maxima, o,,s, Vversus vida em fadiga dos

materiais.

100— <X>
= 30— 8
& -
2 60—
% -1
o 40 - W
20— ‘ (
() I ' IIIIHI L T 1117 l T T L Yl-l T T ”“

10° 10° 10° 10° 10°
Numero de ciclos

Epoxipuro <> NaOH-Sisal (UD)/epéxi 57 NaOH-Sisal (CP)/epoxi

Figura 24 — Tensdo versus nimero de ciclos para ruptura por fadiga, as setas indicam run-out.

A tensdo equivalente a 80% da resisténcia a tracdo do compdsito unidirecional reforcado
com fibras tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epdxi, (97 MPa) leva a falha por fadiga ap6s dez mil
ciclos em média. Para os niveis de tensdes de 70 e 60% da resisténcia de tracdo (85 e 73 MPa,
respectivamente), o material ndo apresenta falha por fadiga até 1 milh&o de ciclos. A nivel de
comparagao, compositos epoxi reforgados com fibras unidirecionais de linho atingem 1 milho
de ciclos sem ruptura para carregamentos com 60% da sua resisténcia a tracdo (BENSADOUN
etal., 2016).

Diante disso, a forca aplicada nos carregamentos ciclicos dos compésitos unidirecionais,
Sisal (UD)/Epdxi e NaOH-Sisal (UD)/Epoxi, antes e apds a exposi¢do higrotérmica, foi
equivalente a tensdo de 70% da sua resisténcia a tracdo. Entretanto, a mesma tenséo de 70% da
tracdo nos compositos reforcados com fibras cruzadas tratadas, NaOH-Sisal (CP)/Epoxi,
equivale a cerca de 42 MPa, e leva a ruptura do material por fadiga apds cinco mil ciclos em
média. Por isso, a forca aplicada nos carregamentos ciclicos dos compésitos reforcados com
fibras cruzadas, Sisal (CP)/Epoxi e NaOH-Sisal (CP)/Epoxi, antes e apds a exposicdo

higrotérmica, foi equivalente a 60% da sua resisténcia a trag&o.

Quando submetida a carregamentos ciclicos, a resina epoOxi pura foi resistente que 0s

materiais compdsitos. Carregamentos com forcas equivalentes a 60% e 50% da sua resisténcia
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atracdo (26 MPa e 21 MPa, respectivamente), levam a ruptura por fadiga ap6s mil ciclos e seis
mil ciclos, respectivamente. Diante disso, a forca aplicada nos carregamentos ciclicos do
material foi de 40% da sua resisténcia a tracdo (17 MPa). A resisténcia a fadiga do epdxi puro
concorda com o reportado na literatura, atingindo a ruptura por fadiga entre 20 mil e 30 mil

ciclos de carregamento com 40% da tensdo de resisténcia a tracdo (ZHOU et al., 2016).

Em suma, os compdsitos unidirecionais reforgados com fibras de sisal tratadas, NaOH-
Sisal (UD)/Epdxi, apresentaram elevada resisténcia a fadiga e atingiram 1 milh&o de ciclos sem
falhar quando para carregamentos ciclicos com méaxima forca aplicada equivalente a 70% da
sua resisténcia a tracdo. Isso acontece devido a presenca das fibras de sisal no composito, que
resistem as forcas aplicadas no material. O epoxi puro ndo contéem fibras na sua estrutura e

resiste a forgas menores nos carregamentos ciclicos.

A resisténcia residual a tracdo apos carregamentos ciclicos dos materiais estao expressos
na Figura 25. Observa-se na Figura 25 (a) os resultados para o epdxi puro. A média da
resisténcia a tracdo do material € reduzido ap6s os ciclos de carregamento. A reducdo foi cerca
de 8% apds 10 mil ciclos (39,6 MPa), e 19% ap6s 20 mil ciclos (35,1 MPa). Apds a exposicdo
higrotérmica, também houve variacdo na resisténcia a tracdo do epoOxi puro. Reduzindo cerca
de 4% apds 10 mil ciclos (40,3 MPa), e 17% ap6s 20 mil ciclos (34,5 MPa).

O epOxi puro apresentou comportamento similar frente aos danos por carregamentos
ciclicos antes e apds a exposicao higrotérmica. Entretanto, para maiores periodos de exposic¢éo,
cerca de 60 dias, foi reportada uma reducao de 15% na resisténcia a fadiga de amostras de epoxi

puro em relacdo a amostra antes da exposicéo higrotérmica (FERREIRA et al., 2013).

Para 0 epdxi puro, antes e apds a exposi¢do higrotérmica, a analise estatistica, feita entre
o material ndo ciclado e ap6s 0s carregamentos ciclicos, aponta a diferenca estatistica apds 20
mil ciclos por Dunnett e dois grupos estatisticamente iguais por Tukey, conforme os indices na
Figura 25 (a). Isso corrobora o efeito dos carregamentos ciclicos na resisténcia a tracdo do

material.

Na Figura 25 (b) estdo os resultados dos compdsitos reforcados com fibras
unidirecionais sem tratamento, Sisal (UD)/Epoxi. A resisténcia a tracdo do material é reduzida
em 10,1% (78,4 MPa) apds 50 mil ciclos, e 20,8% (69,0 MPa) ap6s 100 mil ciclos. Apo6s a
exposicao higrotérmica a foi de 13,7% (66,8 MPa) apds 50 mil ciclos, e 18,2% (63,3 MPa) apds
100 mil ciclos. Para esse compdsito, houve diferenca estatistica por Dunnett apos os ciclos de

carregamento, e por Tukey grupos estatisticamente iguais foram identificados entre as amostras
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testadas, conforme os indices da Figura 25 (b). Isso corrobora a redugéo da resisténcia a tragdo

apos os carregamentos ciclicos.
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Figura 25 — Resisténcia residual de tracdo para a resina epoxi pura (a); do composito

epoxi/sisal unidirecional sem tratamento (b); do compdsito epdxi/sisal unidirecional tratado

com NaOH (c); do compdsito epdxi/sisal cruzado sem tratamento (d); e do compdsito

epoxi/sisal cruzado tratado com NaOH (). *: Apds exposicdo higrotérmica; 2 ¢: Cada
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E importante ressaltar que a reducio na resisténcia a tracio desses compositos, Sisal
(UD)/Epoxi, apds os carregamentos ciclicos é intensificada ap6s a exposicao higrotérmica, pois
as fibras naturais causam microtrincas na matriz quando a fibra incha apos absorver agua
(JUDAWISASTRA; SITOHANG; ROSADI, 2017). Esse fenbmeno acontece para 0S

compositos que possuem fibras orientadas unidirecionais ou cruzadas.

Na Figura 25 (c) estdo os resultados dos compositos reforcados com fibras
unidirecionais tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epoxi. E possivel observar uma pequena reducio na
sua resisténcia a tracao apds os carregamentos ciclicos, cerca de 4% (116,4 MPa) ap6s 50 mil
ciclos e 6% (114,4 MPa) apds 100 mil ciclos. Nesse caso, ndo houve diferenca estatistica entre
as amostras nao cicladas e as cicladas por Dunnett, nem grupos diferentes por Tukey, o que
indica a elevada resisténcia aos danos por carregamentos ciclicos do compdsito, o qual
apresentou 8% de reducdo na resisténcia a tracdo apds 50 mil ciclos (103,3 MPa) e 12% ap0és

100 mil ciclos.

O desempenho frente aos danos por carregamentos ciclicos dos compdsitos
unidirecionais reforcados com fibras tratadas com NaOH foi o melhor entre os comp0sitos. I1sso
ocorre devido as fibras orientadas na direcdo de aplicacdo das forgcas durante os testes
mecanicos, além disso, as fibras tratadas possuem melhor adesdo com a resina epdxi, com isso
as fibras resistem a niveis de tensdo mais elevados (SHAHZAD, 2018). O mesmo autor reporta
que essa melhoria na adesdo entre a fibra e a matriz causada pelo tratamento quimico reduz a
entrada de dgua no material e por isso suas propriedades mecanicas sdo preservadas apos a

exposicao higrotérmica.

Na Figura 25 (d) estdo os resultados dos compositos reforcados com fibras cruzadas sem
tratamento, Sisal (CP)/EpOxi. Sua resisténcia a tracdo é reduzida cerca de 17,9% ap6s 50 mil
ciclos (48,4 MPa), e 29,3% apds 100 mil ciclos. Isso indica sua menor resisténcia aos danos
causados pelos carregamentos ciclicos em relagdo aos compositos reforcados com fibras
unidirecionais. Apos a exposic¢do higrotérmica, sua resisténcia residual diminui cerca de 14,1%
apos 50 mil ciclos (43,9 MPa), e 22,9% ap6s 100 mil ciclos (39,4 MPa). As anélises por Dunnett
e Tukey apontam a diferenca estatistica para o material antes e ap6s os carregamentos ciclicos,

0 que indica seu efeito na reducéo da sua resisténcia a tracéo.

Na Figura 25 (e) estdo os resultados dos compdsitos reforcado com fibras cruzadas
tratadas, NaOH-Sisal (CP)/Epdxi. A reducgdo na sua resisténcia a tracédo € de 9,3% ap6s 50 mil

ciclos (55,1 MPa), e 12,1% ap6s 100 mil ciclos (53,3 MPa). Ap0s a exposi¢do higrotérmica sua
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resisténcia a tracdo é reduzida em 9,4% apds 50 mil ciclos, e 13% apds 100 mil ciclos (42,7
MPa). Novamente as analises por Dunnett e Tukey apontam a diferenca estatistica para o
material antes e apds os carregamentos ciclicos, o que indica seu efeito na reducéo da sua

resisténcia a tragéo.

Assim como reportado para o desempenho de compdsitos hibridos reforcados com
fibras cruzadas de juta e carbono frente aos testes de fadiga (SUJON; HABIB; ABEDIN, 2020),
a reducdo na resisténcia a tracdo por danos causados por carregamentos ciclicos foi maior para
0s compdsitos cruzados em relagdo aos compdasitos unidirecionais. 1sso acontece pela presenca
de fibras orientadas a 90° em relagéo ao eixo de aplicagédo da carga, que propagam trincas na
direcdo entre as camadas orientadas a 0° e 90° e causa a delaminacdo nessa regido
(BENSADOUN et al., 2016).

Mediante o exposto, o epOxi puro foi o material menos resistente aos danos por
carregamentos ciclicos e seu comportamento foi similar antes e apds a exposic¢ao higrotérmica,
pois o material absorveu pouca &dgua durante o periodo de exposicdo e consequentemente suas
propriedades mecanicas foram pouco afetadas. Os compdsitos, por outro lado, apresentaram
maior resisténcia aos danos por carregamentos ciclicos em relacdo ao epoOxi puro,
principalmente quando reforcados com fibras tratadas com NaOH. Em adigdo, o compdsito
unidirecional reforcado com fibras tratadas, NaOH-Sisal (UD)/Epdxi, apresentou o melhor
desempenho frente aos carregamentos ciclicos, e suas propriedades foram preservadas mesmo
apos a exposicao higrotérmica. Por fim, as fibras orientadas a 90° nos compasitos reforcados
com fibras cruzadas atuam reduzindo sua resisténcia aos carregamentos ciclicos devido a trincas

prematuras causadas nessas camadas.

4.5 - MORFOLOGIA DA SUPERFICIE DE FRATURA APOS ENSAIOS DE TRACAO

A superficie da fratura ap6s os testes de tracdo na resina pura e nos materiais compositos,
que foram submetidos a carregamentos ciclicos, foi analisada através da microscopia eletrénica

de varredura.

A Figura 26 possui as micrografias da fratura das amostras de epoxi puro, observa-se
que ndo ha presenca de vazios nas amostras, indicando a eficiéncia do banho ultrassénico na

retirada de ar do material durante sua obtencao.
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Figura 26 — Microscopia da superficie de fratura da resina epdxi pura 30x (a) e 150x (b), e da

resina epoxi apos exposicdo higrotérmica 30x (c) e 150x (d).

Nas Figuras 26 (a) e (b) a resina ndo foi submetida & exposicao higrotérmica, observa-
se que a superficie é plana com trincas que se propagam em um padrdo semelhante ao percurso
de rios, como indicado nas figuras pelas setas, esse comportamento é tipico de fratura fragil
(GURUSIDESWAR; VELMURUGAN; GUPTA, 2016).

O mesmo padrdo ocorre na resina apos exposicao higrotérmica, Figuras 26 (c) e (d), isso
indica que ndo ocorreu um aumento na tenacidade a fratura devido ao relaxamento das cadeias

do material causado pela &gua, como o reportado para a resina epdxi (STARKOVA et al., 2021).

O comportamento da superficie de fratura dos materiais compdsitos é diferente do
observado para o epOxi puro, devido a presenca de fibras. Como exemplo, na Figura 27, sdo
observadas as superficies da fratura de compositos refor¢cados com fibras unidirecionais sem

tratamento, Sisal (UD)/Epoxi.
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Figura 27 — Microscopia da superficie de fratura do composito reforgado com fibras
unidirecionais sem tratamento 30x (a) e 150x (b), e para 0 material apds exposicao
higrotérmica 30x (c) e 150x (d).

Observa-se nas Figuras 27 (a) e (b) as amostras antes da exposi¢do higrotérmica, nas
quais sdo observados os mecanismos de falha como o trincamento da matriz, o descolamento
entre a fibra e a matriz, arrancamento de fibras (do inglés, pull-out) da matriz, como indicado
pelas setas nas figuras. Isso demonstra a baixa adesé@o entre a fibra e a matriz, e corrobora a
reducdo na resisténcia a tracéo e a carregamentos ciclicos do material em relacéo ao composito

reforcado com fibras tratadas.

Além disso, o descolamento entre a fibra e a matriz foi observado mesmo antes da
exposicao higrotérmica, o0 que permite a entrada de agua nesses vazios da interface e atinge
maior absor¢do de agua em relacdo ao material reforcado com fibras tratadas. Ademais, 0s
mesmos mecanismos de falha foram observados para o material apds a exposicao higrotérmica,
Figuras 27 (c) e (d).
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A Figura 28 contém as micrografias do composito reforcado com fibras unidirecionais
de sisal que receberam o tratamento, NaOH-Sisal (UD)/EpO6xi. Entre 0os mecanismos de falha
observados na superficie da fratura do material, é observado a ruptura das fibras, o trincamento
da matriz, e algumas regides com pull-out e descolamento entre as fibras e a matriz, como

indicado pelas setas nas Figuras 28 (a) e (b).
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Figura 28 — Microscopia da superficie de fratura do compdsito reforcado com fibras
unidirecionais tratadas com NaOH 30x (a) e 150x (b), e para o0 material apds exposi¢do
higrotérmica 30x (c) e 150x (d).

A adesdo entre as fibras e a matriz foi a melhor em relagdo aos compositos reforgados
com fibras sem tratamento, por isso o principal mecanismo de falha foi o de ruptura das fibras
(WANG; PETRU, 2020). Isso justifica a maior resisténcia mecanica observada para o material
em relacdo aos demais materiais testados, além da menor absorcdo de agua apds exposicao

higrotérmica.

Ademais, a movimentagdo de entrada e saida de agua nas fibras durante a exposicéo

higrotérmica afetou a interface entre as fibras e a matriz, modificando os mecanismos de falha,
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nos quais o descolamento e o pull-out das fibras foram os mais observados, conforme as Figuras
28 (c) e (d). A resisténcia do material é reduzida apds o envelhecimento acelerado por exposicéo
higrotérmica, pois a agua rompe as ligacbes entre a fibra e a matriz e impede que as tensdes
sejam transferidas pelas fibras (SAHA; KUMAR; ZINDANI, 2021).

A resisténcia mecanica dos laminados compositos reforgados com fibras cruzadas, Sisal
(CP)/Epoxi, (Figura 29) depende, principalmente, das ldminas que possuem fibras orientadas a
0° do eixo em que a tensédo é aplicada no material. Pois, o trincamento da matriz se inicia nas
fibras orientadas a 90° e desencadeia 0 processo em fibras orientadas a 0° resistem as tensoes
até a ruptura dessas fibras e a falha do material (CARRARO; MARAGONI; QUARESIMIN,
2019).
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Figura 29 — Microscopia da superficie de fratura do compésito reforcado com fibras cruzadas
sem tratamento 30x (a) e 150x (b), e para o material apds exposicao higrotérmica 30x (c) e
150x (d).
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Observa-se que as fibras orientadas a 90° do eixo em que a tenséo é aplicada no material
sdo mantidas praticamente intactas, e apenas o trincamento da matriz é observado, conforme as
Figuras 29 (a) e (b). Entretanto, nas fibras orientadas a 0°, os mecanismos de falha sdo similares
aos dos compdsitos reforcados com fibras unidirecionais sem tratamento, apresentando

trincamento da matriz, pull-out e descolamento entre a fibra e a matriz.

Ap0s a exposicao higrotérmica o descolamento entre as fibras e a matriz foi maior,
inclusive nas fibras orientadas a 90°, como indicado nas Figuras 29 (c) e (d). A delaminacéo é
um mecanismo de falha comum em compaositos reforcados com fibras cruzadas, no qual ocorre
a separacdo entre camadas de um laminado. Entretanto, para os compositos cruzados refor¢ados
com fibras sem tratamento, ou tratadas com NaOH (Figura 30), a adesédo entre as camadas foi

eficiente de forma que néo foi observada a delaminacéo.
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Figura 30 — Microscopia da superficie de fratura do compdsito reforcado com fibras cruzadas
tratadas com NaOH 30x (a) e 150x (b), e para o material ap6s exposi¢do higrotérmica 30x ()
e 150x (d).
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As microscopias da superficie de fratura de amostras de compositos reforcados com
fibras cruzadas tratadas, NaOH-Sisal (CP)/Epoéxi, estdo na Figura 30. Nesse caso, as fibras
possuem melhor adesdo a matriz polimérica e as camadas do laminado reforgcadas com fibras a

90° atuam de forma mais efetiva na resisténcia as tensdes aplicadas no material.

Como observado nas Figuras 30 (a) e (b), além do trincamento da matriz hd o
rompimento de fibras, concordando com o observado para compoésitos de resina epdxi
reforcados com fibras de carbono cruzadas (VISHWAKARMA et al., 2019). Na regido das
fibras orientadas a 0°, é observada a ruptura das fibras, assim como o arrancamento de fibras e
algumas regides de descolamento entre as fibras e a matriz, o que colaborou para 0 aumento na
resisténcia do material em relacdo ao compdsito reforcado com fibras cruzadas sem tratamento.
Apds a exposicdo higrotérmica o descolamento das fibras é maior, tanto para as fibras
orientadas a 0°, quanto a 90°, assim como o arrancamento das fibras, Figuras 30 (c) e (d), o que

acarretou na reducdo da resisténcia mecénica do material ap0s essa exposicao.
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5 - CONCLUSOES E RECOMENDACOES

Como o objetivo da pesquisa era promover o uso de fibras naturais em compositos
poliméricos através da obtencdo de materiais resistentes aos efeitos da exposicédo higrotérmica
e dos carregamentos ciclicos. Entdo, amostras de resina epOxi pura curada e de compositos
reforcados com fibras de sisal foram avaliadas através de testes de absorcéo de agua, de dureza,
de tracdo, e de resisténcia residual apos carregamentos ciclicos. Tais testes foram realizados de
forma que as variacdes na orientacdo e no tratamento das fibras de sisal com NaOH também
fossem avaliadas com relacdo ao desempenho dos materiais compdsitos.

Como apresentado e discutido na secdo dos resultados, o tratamento superficial das
fibras de sisal desempenhou um papel primordial na resisténcia a exposicao higrotérmica. Isso
ocorre devido a melhoria da adesdo na interface entre a fibra e a matriz que o tratamento
proporciona. Dessa forma, os compdsitos reforcados com fibras tratadas possuem menos vazios
e absorvem menos &gua em relacdo aos reforcados com fibras ndo tratadas. A orientacdo das
fibras também influenciou a absorcdo de d&gua dos compositos, pois quando cruzadas as fibras
formam uma rede que dificulta a entrada da dgua nos materiais.

A melhoria na interface dos compdsitos também colabora na preservacao de sua dureza
superficial ap6s a exposicdo higrotérmica. Além disso, a resisténcia mecéanica dos compositos
também foi influenciada pelo tratamento das fibras, pois a adesdo eficiente entre as fibras e a
matriz permite que as fibras transportem as tensdes sofridas sem a falha do material. Assim, a
resisténcia a tracdo e a carregamentos ciclicos foi maior para os compdsitos refor¢cados com
fibras tratadas. Ademais, mesmo que os compdsitos apresentaram uma reducdo na resisténcia
mecanica ap06s a exposicdo higrotérmica, os materiais reforcados com fibras tratadas foram
mais resistentes aos seus efeitos.

Portanto, o trabalho fornece dados que promovem o uso de fibras naturais como reforgo
em compositos poliméricos devido a sua resisténcia a tragdo atingida, principalmente na
configuracdo de laminados reforgados com fibras unidirecionais orientadas a 0° do eixo de
aplicacdo das tensdes tratadas com NaOH. Em adicdo, o desempenho desses compdsitos quando
submetidos a carregamentos ciclicos foi favoravel, de forma que a resisténcia residual nesses
materiais foi praticamente mantida ap0s o0s danos por carregamentos ciclicos com tensées
equivalentes a 70% da sua méaxima tenséo de tracao.

Como recomendacdes para trabalhos futuros, a fim de comprovar sua resisténcia as

intempéries € valido estudar métodos de envelhecimento que sejam mais nocivos aos materiais,
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e simulem o que eles podem ser expostos no seu uso, como radiacdo ultravioleta, gua da chuva,
0zonio e microrganismos. Além disso, é importante testar diferentes niveis de tensdes nos testes
com carregamentos ciclicos, e estudar a resisténcia a fadiga do material, construindo uma curva
S-N. Ademais, ainda é importante otimizar a obtencdo de compositos reforcados com fibras de
sisal, padronizando as fibras, e controlando a presséo e temperatura da resina aplicada através

de métodos como a infusao.
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A — CONFIGURAGCOES DE CARREGAMENTOS CICLICOS

O objetivo deste tutorial € mostrar 0 passo a passo de como realizar um ensaio com
carregamentos ciclicos na maquina servo-hidraulica Instron modelo 8801, que pertence ao
laboratério de materiais da FGA-UnB. Esse tutorial ndo isenta a importancia de realizar
qualquer ensaio na presenca do técnico responsavel pelo laboratério. Também é importante
consultar os manuais do fabricante e utilizar o equipamento de protecdo, como luvas, 6culos e
protetor auricular.

A Figura 31 mostra o equipamento da Instron 8801 do laboratério de materiais da FGA-
UnB, que possui célula de carga de 100 kN e funciona com um controlador ligado a um
computador e a bomba hidraulica para a programacao dos testes desejados, 0s quais podem ser
guase estaticos ou dinamicos, com 0 uso, ou ndo, de extensdmetro. Abaixo cada numero
indicado na figura é descrito:

(1) e (2) Colunas de sustentacdo da travessa superior que seguram a célula de carga

superior e permitem sua locomogéo para cima ou para baixo;

(3) Célula de carga responsavel por aplicar a for¢a programada nos testes;

(4) Cabos de controle da pressao que atua nas garras;

(5) e (6) Garras que comportam e controlam os mordedores;

(7) Mordedores fixados nas garras responsaveis por prenderem 0s corpos de prova
durante os testes;

(8) Exemplo de corpo de prova feito de material compdsito de matriz polimérica;

(9) Controlador da garra inferior, que permite subir ou descer a garra e realizar o ajuste
fino da sua altura;

(10) Controlador de abrir ou fechar os mordedores, em que os botdes inferiores
controlam a garra inferior e os botdes superiores controlam a garra superior, 0s botoes
que contém as setas para fora (< >) abrem os mordedores, e 0s botdes com as setas
para dentro (><) fecham os mordedores;

(11) Controlador da bomba hidréaulica, o botéo | é usado para ligar a bomba hidraulica,
0 botdo Il fornece a maxima pressdo ao sistema hidraulico para realizar os testes
mecanicos, e o botéo 0 desliga o sistema;

(12) Botéo de parada para o caso de emergéncias;

(13) Controles para subir ou descer a travessa que contém a garra superior, primeiro o

mecanismo deve ser destravado girando a valvula para no sentido de unclamp, em
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seguida a subida ou descida é controlada ao girar as valvulas no sentido de raise e

lower, respectivamente.

Figura 31 — Instron 8801 do laboratdrio de materiais da FGA-UnB.

Para dar inicio a um teste na maquina é necessario abrir o software Instron Console, que
indica o status atual da maquina e permite controlar algumas configuracdes, porém, antes disso
€ necessario seguir 0 passo a passo da Figura 32, no qual primeiro é ligado o estabilizador (1),
em seguida o controlador (2) é ligado em conjunto com o computador, por ultimo a chave da

bomba hidraulica (3) é acionada.
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Figura 32 — Controlador da Instron 8801.

Apds concluir a etapa anterior, o Instron Console pode ser aberto na Area de Trabalho
do computador, e quando aberto o software cria uma interface na lateral esquerda da tela
conforme a Figura 33. Esse menu possui um fundo que indica o nivel de pressdo de operagédo
durante 0 manuseio da maquina, antes de acionar o sistema hidraulico, conforme o item 11 da
Figura 31, o fundo da barra fica na cor amarela, mas assim que o sistema hidraulico é ligado o
fundo fica verde piscando até que o botdo de méxima pressao hidraulica seja acionado para que
o fundo fique estatico na cor verde e o teste possa ser iniciado. No menu o0s quatro icones
numerados sao 0s principais, e abaixo sdo descritos:

(1) Botéo STOP, permite paralisar a operacdo da maquina durante um teste, sem desligar

o sistema hidraulico;

(2) permite configurar a célula de carga, ativando limites de seguranca em deslocamento
superior e inferior, assim como limites superior e inferior para a forga aplicada;

(3) Set point, mostra o valor da posicao da garra inferior, Gtil para a realizagéo de testes
dindmicos, pois messes testes o dispositivo utiliza esse valor como referéncia para
registrar o deslocamento durante os testes;

(4) Esse icone contém o registro de ac¢Oes sofridas durante o0 manuseio do dispositivo,
assim como alertas acerca do nivel de pressdo de operacdo durantes os testes

mecanicos.
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Figura 33 — Menu do Instron Console.

A programacdo de um teste dinamico € realizada utilizando o software Wavematrix, que
também estd disponivel na area de trabalho do computador e permite configurar testes de
carregamentos ciclicos controlados por deformacéo ou por tensdo (forca). Neste passo a passo
é feito como exemplo um teste de carregamentos ciclicos com cargas trativas sem compressao
do corpo de prova. Na tela inicial do programa, Figura 34, primeiro é necessario configurar o
teste, entdo basta clicar em “Method” para entdo selecionar algum modelo de teste, conforme a

Figura 35.
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Figura 34 — Tela inicial do Wavematrix.
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Figura 35 — Modelos de testes dinamicos disponiveis no Wavematrix.

Em seguida ¢ feita a configuracdo do teste conforme a necessidade, alterando os itens
do menu “Test = Sequence”, conforme a Figura 36, no qual é necessario criar uma etapa de

rampa que parte do zero, de acordo com 0 modo de controle desejado, indicada pela seta
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vermelha em “Ramp to Mean”, que tem o modo de controle configurado para for¢a em “Control
Mode”. A forma com que a for¢a aumenta de zero até a forca média pode ser feita por uma taxa
de forca por segundo, e deve ser configurada na intensidade que o material suporta, para isso
basta inserir o valor da taxa de carregamento em “Ramp Rate”. A for¢ca média a fim de provocar
a tensdo média desejada no corpo de prova, a forca média deve ser inserida em “End Point

(absolute value)”, a partir dessa forca que a amplitude serd aplicada durante o teste.

;'3 EXAMPLE A - Simple Load Controlled Cyclic.im_gpf* - Instron Dynamic Software: WawveMatrix = [m] X

21 Method

X M| % Ba s

503 channels L L_RémptoiMesn(l) |  Cydliclz)

5800 Waveform PRI ITNGTNG
() Acquisition
() Resources

@ Sscquence ;
—-- W /

validate

”.
() End Actions Data Processor e

| /",". !A’..
O Sstop File (PC) Vs i ‘ N | E ‘

~

8800w aveform Properties - Ramp to Mean(1) - Absolute R amp Waveform =
Waveform Event F:‘:‘

lﬁx Graph 1
lﬁe Graph 2

- :
i 20,00000 =
lﬁs Graph 3 Ramp Rate i —

Control Mode: Load Finish

Ramp Mode: Rate

End Point {absolute value): 5,50000
jﬁa Graph 4 !

waveform End Action: VFinish Cell, then Wait for All El
Live Displays ol Save As

Figura 36 — Configuracdo da etapa da rampa inicial para testes dindmicos.

Concluida a etapa da rampa de carregamento, é possivel configurar a etapa dos
carregamentos ciclicos, que também ¢ controlada por forga em “Control Mode”, conforme a
Figura 37. E possivel inserir a amplitude de forca que sera aplicada no material durante os
testes. O valor da amplitude sera ora somado, ora subtraido do valor da for¢a media definido na
etapa de rampa para completar os ciclos de carregamento. Além disso, nessa etapa é definida a
frequéncia, em Hertz, utilizada durante os testes, alterando o valor em “Amplitude”. O formato
da onda que os ciclos de carregamento terdo também pode ser alterado em “Shape”, que ¢é
comum ser aplicado no formato de seno. E para determinar o nimero maximo de ciclos que o

material serd submetido basta alterar o valor em “Number of Cycles”.
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T4 EXAMPLE A - Simple Load Controlled Cyclic.im_gpf* - Instron Dynamic Software: WaveMatrix — a >4
/ 24 Method
i

SEJ General

PPN X ¥ B Y
%gg thannels Ramp to Mean{1) Cyclic(2)

8800 Waveform BN e AN eT N
) Acquisition
() Resources

@ Sequence . =
) End Actions Data Processor =5 o - r e

() Stop File (PC) /\,

v

- Yalidate

E] Layout 8800w aveform Properties - Cyclic(2) - Cyclic Waveform

----- Waveform Event Envelope F:':'
i/\_j Graph 1

Control Mode: ‘Load A Finish

ﬂ Graph 2 Amplitude: }4;50000 “ kM

" [ Enable Amplitude Control
lﬂ Graph 3 P

iﬁa Graph 4

Frequency: %5,00000 ::j\ Hz

Shape: | Sine

Mumber of Cycles: (2-0ﬁ0;0-0‘ =] Save As

Figura 37 — Configuracdo da etapa de carregamentos ciclicos.

Na finalizacdo da configuracdo dos testes ciclicos é necessario criar uma etapa de rampa
que descarrega a forca aplicada durante o teste. Para isso basta clicar no icone de +, indicado

na Figura 38, e alterar o “End Point” para o valor 0.

24 EXAMPLE A - Simple Load Controlled Cyclic.im_gpf* - Instron Dynamic Software: WaveMatrix = a X
F = oo :
@

g}, General

R % 9™

589 channels K[ remptomeany  cpole@
= Inserir etapa
W Test

8800 Waveform | BT Ve Sa W
) Acquisition
() Resources

@ Sequence ” / N
) End Actions Data Processor | - / W ‘ —-- W ol ! /

() Stop File (PC) r \ ‘ /’\J

-

s | | validate

Eﬂ Layout 8800 Waveform Properties - Step 3 - Absolute R amp Waveform
..... Waveform Event

L/l‘ Graph 1

Mv_a. Graph 2

Control Mode: Load
Ramp Mode: Rate
14 Graph 3 Ramp Rate: 0,50000
124 Graphid End Point (absolute value): 0,00000

= A+ Waveform End Action: |Finish Cell, then Wait for All

E:*ﬂ Live Displays

Figura 38 — Configuracdo da rampa de descarregamento para testes dindmicos.
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Para acompanhar a forca aplicada durante os ciclos programados, assim como o
deslocamento sofrido no corpo de prova, € necessario configurar o grafico que é mostrado
durante os testes. Para isso basta clicar no menu “Graph 1 - General”, conforme a Figura 39
e alterar o tipo de grafico em “Graph Type” para “Double Y”. No eixo X do menu “Graph 1 2>
X Axis” ¢ importante escolher o “Cycle Elapsed Time” para acompanhar o progresso durante
um ciclo de carregamento completo. No eixo Y do menu “Graph 1 = Y Axis” basta configurar

para que o gréafico plote a forca aplicada e o deslocamento em funcdo do ciclo programado.

T4 EXAMPLE A - Simple Load Controlled Cyclicirm_gpf* - Instron Dynamic Software: Wavebatrix . [m] *
/ T4 Method ¢ Admin
3

ga General

Ill::! Channels

Graph 1 - General Setup

ﬁ Test Graph Type Show on Graph
Type: | Double ¥ [ Title

Title: Double v Legend

Jﬁl Graph 1 Legend Location: {

Data Source =
|East

Symbols

Grid

@ General Show Data From: éSteps

Yalidate
O X Axis

Update Made: EComp\ete Cycle
R

Finish

J/;; Graph 3

Jr'_: Graph 4

== Position {mm}
i L0 ()

ive Displays

Position
{mm}
e
o
1

=

E2 Hardware

=1

— 7 1T T 1 T T T 1 © 1T T 1T T 1
0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8
Cycle Elapsed Time {s)

Figura 39 — Configuragdo do gréfico de acompanhamento dos testes.
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B — ANALISES ESTATISTICAS

Tabela 8 — Densidade dos materiais (Dunnett)

95% Confidence
.Mean Std . Interval
Difference ' Sig,
(1) Error Lower | Upper
Bound | Bound

Sisal Epoxi

(UD)fepéxi| puro | 04240 |.02072) 306 | -1096 | 0248

Sisal Epoxi

(CP)lepéxi | puro | 00035 | 020721 ,084 | -1276 ) 0069

NaOH-

Sisal iﬁ’%' 07880" | 02072 | 021 | 0116 | ,1460
(UD)/epoxi

NaOR- | F i

Sisal p‘l’m 07835" | 02072 | 021 | 0111 | 1456
(CP)/epdxi

Epoxi puro | EpOXi | 4151 | 02072 | 998 | -0571 | 0773

Dur(12_ett t (A) puro
sided)® | Sisal 1 pog
(UDlepoxi| 7 | 06030 | 02072 | 084 | -1275 | 0069
(A)
Sisal EDOXi
(CP)/ep6xi pﬁ’m -05150 | 02072 | 162 | -1187 | 0157
(A)
NaOH-
Sisal | EpOXi | o005+ | 00072 | 035 | 0048 | 1393
(UD)/epdxi| puro
(A)
NaOH-
Sisal | Epoxi | se1er | 02072 | 025 | 0089 | 1434
(CP)/epoxi | puro
(A)

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05,
b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0S outros grupos,
(A) Material apos exposigéo higrotérmica,



Tabela 9 — Densidade dos materiais (Tukey)

AMOSTRA

Subgrupos

1 2

Tukey
HSD?

Sisal
(CP)/epdxi

1,0847

Sisal
(UD)/epoxi
(A)

1,0947

Sisal
(CP)/epdxi
(A)

1,0835

Sisal
(UD)/epodxi

1,0926

Epoxi puro

1,0750 | 1,0750

Epoxi puro
(A)

1,0851 | 1,0851

NaOH-
Sisal
(UD)/epoxi
(A)

1,1471

NaOH-
Sisal
(CP)/epdxi
(A)

1,1512

NaOH-
Sisal
(CP)/epdxi

1,1534

NaOH-
Sisal
(UD)/epoxi

1,1538

Sig,

111 ,062

a, Usa o tamanho da média harmonica = 2,
(A) Material apos exposigéo higrotérmica,
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Tabela 10 — Dureza dos materiais (Dunnett)

95% Confidence
_Mean Std . Interval
Difference : Sig,
(1-3) Error Lower | Upper
Bound | Bound
Epoxipuro | EpOXI | a660 | 20331 | 1,000 | -6172 | 4972
(A) puro
Sisal Epoxi
- -43000 | 20331 | 208 | -9872 | 1272
(UD)/epoxi| puro
Sisal Enoxi
(UD)/ep6xi pﬁ’m -1.40000" | 20331 | 000 |-1,9572| -,8428
(A)
Sisal | EpOXi | ga00q | 20331 | 070 |-1,0872| 0272
(CP)/epdxi | puro
Sisal EDOXi
(CP)/ep6xi pﬁ’m -1,35000" | 20331 | 000 |[-1,9072] -,7928
(A)
Dunnett t
(& NaOH- | g
sided) Sisal p‘l’m -18000 | 20331 | 950 | -7372 | 3772
(UD)/epdxi
NaOH-
Sisal | EpoXi | ga000¢ | 90331 | 001 |-1,3872 | -2728
(UD)/epdxi| puro
(A)
NaOH- Epoxi
Sisal pﬁ’m 35000 | 20331 | 418 | -9072 | 2072
(CP)/epoxi
NaOH-
Sisal | EpOXi | gan0 | 50331 | 000 |-1.5372| -4228
(CP)/epodxi | puro
(A)

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05,
b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0s outros grupos,
(A) Material ap6s exposi¢édo higrotérmica,




Tabela 11 — Dureza dos materiais (Tukey)

AMOSTRA

Subgrupos

2 3

Tukey
HSD?

Sisal
(UD)/epoxi 10
(A)

15,1800

Sisal
(CP)/epdxi 10
(A)

15,2300

NaOH-
Sisal
(CP)/epdxi
(A)

10

15,6000

15,6000

NaOH-
Sisal
(UD)/epoxi
(A)

10

15,7500

15,7500

15,7500

Sisal

(CPyepoxi | 1°

16,0500

16,0500

16,0500

Sisal

(UD)lepoxi| 1°

16,1500

16,1500

16,1500

NaOH-
Sisal 10
(CP)/epdxi

16,2300

16,2300

16,2300

NaOH-
Sisal 10
(UD)/epodxi

16,4000

16,4000

Epoxi puro

(A) 10

16,5200

Epdxi puro 10

16,5800

Sig,

,151

,074 ,057

,230

a, Usa o tamanho da média harménica = 10,

(A) Material apos exposicdo higrotérmica,
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Tabela 12 — Resisténcia a tragdo dos materiais (Dunnett)

Mean 95% Confidence
Interval
Difference Std, Sig,
(1) Error Lower | Upper
Bound | Bound
Epow’“ro Ep‘fj‘;’é' 1123800 |2,33097| 998 |-7.7921 | 53161
(US)I/S:pl)éxi Fﬂ’;' 44,18000" | 2,33007| 000 |37,6259 |50,7341
Sisal Enoxi
(UD)lepoxi| =POX! | 34,34200" | 2,33097| ,000 |27,7879 40,8961
(A) puro
(CPS)I/Zaponi iml 15.85200" | 2.33097 | ,000 | 9,2979 |22.4061
Sisal EDOXi
(CP)lepéxi | =P 8.05600° |2,33097| 010 | 1,5019 |14.6101
”) puro
Dunnett
L@ | NaOH- | oo
sided) Sisal ?Jro 78,79800° | 2,33097| ,000 |72,2439|85,3521
(UD)/epoxi| P
NaOH-
(Ug)'/s:;éxi iﬁ’%' 69,36600" | 2,33097| 000 |62,8119|75.9201
(A)
NaOR- | oo
Sisal ﬁ’m 17.68200" | 2,33097 | 000 |11,1279 24 2361
(CP)/epoxi | P
NaOH-
(cpgllseﬂon ':b?%' 7.23200° [2,33097| 024 | 6779 |13,7861
(A)

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05,
b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0s outros

grupos,

(A) Material apos exposicdo higrotérmica,

90



Tabela 13 — Resisténcia a tracdo dos materiais (Tukey)

AMOSTRA Subgrupos

1 2 3 4 5 6 7 8 9

Epdxi puro

5 41,7840
(A)

Epoxi puro | 5 | 43,0220 43,0220

NaOH-
Sisal
(CP)/epdxi
(A)

5 50,2540 | 50,2540

Sisal
(CP)/epdxi | 5 51,0780 (51,0780
(A)

Sisal

(CP)lepéxi | ° 58,8740 | 58,8740

NaOH-
Sisal 5 60,7040

Tukey | (CP)/epoxi

HSD® Sisal

(UD)/ep6xi | 5 77,3640
(A)

Sisal

(UD)/epoxi | ° 87,2020

NaOH-
Sisal
(UD)/epdxi
(A)

5 112,3880

NaOH-
Sisal |5 121,8200
(UD)/ep6xi

Sig, 1,000 ,089 1,000 ,050 ,998 1,000 | 1,000 1,000 1,000

a, Usa o tamanho da média harmdnica = 5,
(A) Material apos exposicédo higrotérmica,
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Tabela 14 — Mddulo de Elasticidade dos materiais (Dunnett)

Mean 95% Confidence
Interval
Difference Std, Sig,
(1) Error Lower | Upper
Bound | Bound
Epo&;’“m Epﬁ’%' -09340 | 55350 | 1,000 |-1,6497| 1,4629
(US)I/S:[:c’)xi Epﬁ’%' 586333" | 55350 | ,000 | 4,3070 | 7,4196
Sisal Enoxi
(UD)/epéxi | =P 4.98830" | 55350 | 000 |3,4320 | 6,5446
*) puro
(Cif)'/f;)'éxi Ep‘;?’g' 251724 | 55350 | 000 | .9609 | 40735
Sisal EnoXi
(CP)lepéxi | =P 127336 | 55350 | 154 | -.2829 | 2.8296
A puro
Dunnett
t@ | NaOH- | o o
sided) Sisal F{’Jro 6,30303" | 55350 | ,000 | 4,7467 | 7,8593
(UD)/epoxi| P
NaOH-
(Us;f:;éxi i%?’;' 562990" | 55350 | 000 |4.0736 | 7,1862
(A)
NaOR- | oo
Sisal '?Jm 262722" | 55350 | 000 | 1,0709 | 4,1835
(CP)/epoxi | P
NaOH-
(CPS)'/Z""F)'éxi Ep%%' 1,01043" | 55350 | 010 | 3541 |3.4667
(A)

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05,

b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0s outros
grupos,

(A) Material ap6s exposi¢édo higrotérmica,




Tabela 15 — Modulo de Elasticidade dos materiais (Tukey)

Amostra

Subgrupos

2

Tukey
HSD?

Epoxi puro
(A)

2,6958

Epdxi puro

2,7892

Sisal
(CP)/epdxi
(A)

4,0626

4,0626

NaOH-Sisal
(CP)/epdxi
(A)

4,6996

Sisal
(CP)/epdxi

5,3064

NaOH-Sisal
(CP)/epdxi

5,4164

Sisal
(UD)/epodxi
(A)

17,7775

NaOH-Sisal
(UD)/epoxi*

8,4191

Sisal
(UD)/epodxi

8,6525

NaOH-Sisal
(UD)/epdxi

9,0922

Sig,

,315

327

,367

a, Usa o tamanho da média harménica = 5,
(A) Material apds exposicdo higrotérmica,
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Tabela 16 — Resisténcia especifica dos materiais (Dunnett)

Mean 95% Confidence
Interval
Difference Std. Sig.
(1-J) Error Lower | Upper
Bound | Bound
Puro ep6xi* epplg)‘(’i -1.51596 |2.17613| .987 |-7.6347 | 4.6028
(Us;f:;éxi epplg)‘(’i 44,45080" | 2.17613| .000 |38.3321|50.5695
(UD?/IZ?)I(jxi* epp‘g;’i 36,39130" |2.17613| .000 |30.272642.5100
(le)',sfgéxi epp‘g;’i 18,08272" | 2.17613| .000 |11.9640|24.2015
(Cpf}jsgxi* epplgf(’i 0,86841" [2.17613| .000 | 3.7497 |15.9871
Dunnett
L2 | NaOH-Sisal | P
sided)” (SD)/éng ep‘g)‘(’i 65,71939" | 2.17613| .000 |59.6007 | 71.8381
(’f,aé’;;pso'i?i epplg)fi 57,51997* | 2.17613| .000 |51.4012|63.6387
Tég;'e;f:' epplgf(’i 13,04200" | 2.17613| .000 | 6.9233 |19.1607
Fggzp%'jﬂ epp‘g)‘(’i 4.26502 |2.17613| 291 |-1.8537 |10.3837

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05.
b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0s outros

grupos.

(A) Material apos exposicdo higrotérmica.
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Tabela 17 — Resisténcia especifica dos materiais (Tukey)

Amostra N Subgrupos
1 2 3 d 5 6 7 8
Epoxi puro*| 5 38,6920
Epoxi puro 5 40,2080
NaOH-Sisal
(CP)/epoxi* 5 44,4730 (44,4730
Sisal 5 50,0764 | 50,0764
(CP)/epdxi* , ,
NaOH-Sisal
(CP)/epéxi 5 53,2500 | 53,2500
Sisal
Axi 5 58,2907
Tukey | (CP)/epoxi
HSD? sica
ISa
(UDY/epoxi*|  ° 76,5993
Sisal
(UD)lepoxi | > 84,6588
NaOH-Sisal
(UDY/epoxi*|  ° 97,7280
NaOH-Sisal
(UDY/epoxi | ° 105,9274
Sig, 226 | ,263 | ,900 | 401 | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000

a, Usa o tamanho da média harmdnica =5,
(A) Material apos exposi¢do higrotérmica,

95




Tabela 18 — Resisténcia residual a tracdo apds carregamentos ciclicos (Dunnett)

95% Confidence
valor | Mean gy | Interval
Difference Sig,
comparado (1-3) Error Lower Upper
Bound Bound
50 <
mil _Nao -3,41080 | 2,02747 | ,226 -8,8722 2,0506
Dunnett | siclos|  Ciclado
Epdxi puro t (2-
PP sidfed)b 1001 Nao
mil ciclado -7,97080" | 2,02747 | ,008 | -13,4322 -2,5094
ciclos
50 Nao
mil . -1,53067 | 2,32516 | ,755 -7,7940 4,7326
Epoxi puro | Dunnett | jcjos| C1€12d0
(Exposicéo t(2-
Higrotérmica) | sided)®
100 <
: Né&o .
mil ciclado -7,26067° | 2,32516 | ,026 | -13,5240 -,9974
ciclos
50 <
: Né&o .
mil ciclado -8,81867" | 2,84434 | ,027 | -16,4804 -1,1569
NaOH-Sisal | P17 ciclos
byEpsxi | L 100
sided) : NER
mil ciclado -18,15867" | 2,84434 | ,000 | -25,8204 | -10,4969
ciclos
S0 Né&o
NaOH-Sisal mil . -10,60733" | 2,41944 | 004 | -17,1246 | -4,0901
.| Dunnett | o; ciclado
(UD)/Epoxi t(2- ciclos
(Exposicao sided)?
Higrotérmica)
100 N0
mil ciclado -14,08067" | 2,41944 | 001 | -20,5979 -7,5634
ciclos
Sisal Dunnett| 50 NEo
| t(2- mil . -5,44667 | 3,21618 | ,223 | -14,1101 3,2167
(UD)/Epoxi sided)® | ciclos ciclado
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100

mil Ndo -7,46333 | 3,21618 | ,088 | -16,1267 1,2001
. ciclado
ciclos
S0 Né&o
Sisal mil . -5,42133 | 3,11517 | ,208 | -13,8127 2,9700
i |Dunnett| sjc| ciclado
(UD)/Epoxi t(2- ciclos
(Exposicao | G | 1001 N
Higrotérmica) mil ciclado -9,52133" | 3,11517 | ,029 | -17,9127 -1,1300
ciclos
50 «
. Nao
mil . -5,63733 | 2,81227 | ,142 | -13,2127 1,9381
A Dunnett C|C|OS ClCIadO
NaOH-Sisal £ (2-
(CP)/Epoxi sided)? 100 NEo
mil . -7,37067 | 2,81227 | ,056 | -14,9461 2047
. ciclado
ciclos
S0 Né&o
-Si mil . -5,83400 | 2,25634 | ,059 | -11,9119 2439
NaOH S[sex_l Dunnett | gjc| ciclado
(CP)/EpOxi t(2- ciclos
(Exposicao | G | 100 1 N
Higrotérmica) mil ciclado -7,59400" | 2,25634 | ,018 | -13,6719 -1,5161
ciclos
50 «
: Nao .
mil ciclado -10,52067* | 3,58559 | ,035 | -20,1792 -,8622
Sisal D‘t”(‘gftt ciclos
(CP)/Epoxi sided)? 100 NEo
mil . -17,22400" | 3,58559 | ,003 | -26,8825 -7,5655
. ciclado
ciclos
S0 Né&o
Sisal mil . -7,18467 | 2,71584 | ,054 | -14,5003 1310
i | Dunnett| sjc| ciclado
(CP)/Epoxi t(2- ciclos
(Exposicao | G | 1001 N
Higrotérmica) mil ciclado -11,71800" | 2,71584 | ,005 | -19,0337 -4,4023
ciclos

* Diferenca média é significante no nivel de 0,05,
b Dunnett t-tests trata um grupo como controle e compara com 0s outros grupos,
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Tabela 19 — Resisténcia residual a tracdo para o epdxi puro (Tukey)

Antes da exposicao higrotérmica Ap0s a exposicao higrotérmica
AMOSTRA N Subgrupos AMOSTRA N Subgrupos
1 2 1 2
Tukey 100 | 3 | 350,500 Tukey 100 | 3 | 345,233
HSD?P mil HSD?P mil
ciclos ciclos
50 mil | 3 | 396,100 | 396,100 50 mil | 3 | 402,533 | 402,533
ciclos ciclos
Ndo |5 430,208 Ndo |5 417,840
ciclado ciclado
Sig, ,139 ,294 Sig, ,103 ,807

Tabela 20 — Resisténcia residual a tracdo para o Sisal (UD)/Epdxi (Tukey)

Antes da exposicao higrotérmica Apos a exposicdo higrotérmica
AMOSTRA | N Subgrupos AMOSTRA | N Subgrupos
1 2 3 1 2
Tukey | 100 | 3 | 690,43 Tukey | 100 | 3| 632,83
HSD? | mil 3 HSD?* | mil 3
b ciclos b ciclos
50 mil | 3 783,83 50 mil | 3 | 667,56
ciclos 3 ciclos 7
Ndo |5 872,02 Ndo |5 773,64
ciclad 0 ciclad 0
0 0
Sig, 1,000 | 1,000 | 1,000 Sig, ,395 1,000
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Tabela 21 — Resisténcia residual a tracdo para 0 NaOH-Sisal (UD)/Epoxi (Tukey)

Antes da exposicao higrotérmica ApOs a exposicao higrotérmica
AMOSTRA N | Subgrupos | AMOSTRA N | Subgrupos
1 1 2
Tukey 100 3 11,143,567 | Tukey 100 3 | 1,028,667
HSD?P mil HSD?P mil
ciclos ciclos
50 mil |3 | 1,163,733 50 mil |3 | 1,069,667 | 1,069,667
ciclos ciclos
Né&o 5 11,218,200 Né&o 5 1,123,880
ciclado ciclado
Sig, ,126 Sig, 452 273

Tabela 22 — Resisténcia residual a tracao para o Sisal (CP)/Epoxi (Tukey)

Antes da exposic¢ao higrotérmica Apos a exposicao higrotérmica
AMOSTRA N | Subgrupos AMOSTRA N | Subgrupos
1 2 1 2

Tukey 100 3 | 416,500 Tukey 100 3 | 393,600
HSD*" | mil HSD*" | mil

ciclos ciclos

50 mil | 3 | 483,533 | 483,533 50 mil |3 | 438,933 | 438,933

ciclos ciclos

Né&o 5 588,740 Né&o 5 510,780

ciclado ciclado

Sig, 231 ,053 Sig, ,299 ,080

99



Tabela 23 — Resisténcia residual a tracdo para o NaOH-Sisal (CP)/Epéxi (Tukey)

Antes da exposicao higrotérmica Apobs a exposicao higrotérmica
Subgrupos Subgrupos
AMOSTRA N AMOSTRA N
1 1 2
Tukey 100 3 533,333 Tukey 100 3 | 426,600
HSD#P mil HSD#P mil
ciclos ciclos
50 mil | 3 | 550,667 50 mil | 3 | 444,200 | 444,200
ciclos ciclos
Né&o 5 | 607,040 Nao 5 502,540
ciclado ciclado
Sig, ,082 Sig, 742 ,087
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