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NOMENCLATURA
A Area
a Paréametro menor da fibra de secgéo eliptica (equagac 13)
Alx) Parémetro menor da gota de segéo eliptica (equacao 13)
b Paréametro maior da fibra de secéo eliptica (equacéo 13)
B(X) Parédmetro menor da gota de secéo eliptica (equagéo 13)
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D Deflex&o no centro dos apoios (equagéo 29)
DER 332 Resina epoxi
DEH-24 Endurecedor
DGEBA Diglicil Eter do Bisfenol A
d Diametro da fibra (equagdes 23,24 e 25)
e Espessura
exp. Valor experimental
F Carga de ruptura
FORTRAN Linguagem de computador
FTIR-MIR Espectroscopia na regido do Infravemetho com Transformada de

Fourier de Mdltipla Refletancia Interna

GPa Gigapascal

g=0 Distancia da superficie da gota e o eixo x

o ? Distancia entre a superficie da fibra e 0 eixo x
IAE Instituto de Aeronautica e Espaco

K Raio de curvatura da gota



KPa Quilopascal

KV Quilovolts

L Largura da gota (item 4.5)

L Distancia entre os apoios no dispositivo do ensaioc de flexao
(equacdes 28 e 29)

Le Largura do composito (equagao 21)

Lc Comprimento critico da fibra (equacdes 23,24 e 25)

Ly Comprimento das fibras

Lo Comprimento inicial do corpo de prova

AL Deformacéo ocorrida no corpo de prova

MEV Microscopia Eletronica de Varredura

MPa Megapascal

NaOH Hidroxido de Sédio

N Numero de fibras

P Tenséo total aplicada no compdsito

P: Pm Tenséo aplicada na fibra e na matriz

PVC Policloreto de vinila

Q Carga aplicada no corpo de prova (equagao 28)

R, Rz Raios de curvatura de uma elipse

r Rugosidade

R-O-R Representacéo do grupo quimico éter

RCOOR Representacdo do grupo quimico acetato

TETA Trietilenotetramina, agente de cura

teo. Valor tedrico

UHMPE Polietileno de Ultra Alto Médulo

Ve Vi, Ve Fracdo volumeétrica da fibra, matriz e compdsito

Wa Trabalho de adesao

Wp = We Trabalho de extracdo das fibras da matriz *pull out’
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LETRAS GREGAS

Deformacao da fibra, matriz e compésito
Resisténcia a tensdo da fibra, matriz e compésito
Resisténcia a tensdo média

Médulo elastico da fibra, matriz e compésito
Médulo elastico médio

Tenséo superficial

Angulo de Contato

Diferenga de pressao

Excentricidade da gota

Resisténcia ao cisalhamento interfacial
Micrdmetro, medida das dimensdes das fibras de sisal

Modo de vibragdo das moléculas sob radiacéo Infravermelha:
Estiramento
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Deformacéo



ABSTRACT

The use of sisal fibres as reinforcement in polymeric composites is a new field of
research which has been grown in the last decades and evoked a great interest of the
automotive and aeronautic industry.

Considering this subject, this work has focused on the influence of alkali chemical
treatment of sisal fibers, a cultivated plant of the Northeast Region of Brazil, on the
mechanical properties of sisalfepoxy composites.

The sisal fibers were treated with sodium hydroxy in different concentrations in
order to increase the adhesion between the fiber and matrix. Gravimetric tests were
made to find out precisely the weight lose in fibers alkali treated. Fourier-transform
Infrared Spectroscopy with Multiple internal Reflectance, Tension Test, Pull Qut Test,
Contact Angle between the fiber and the resin, which determinate the wettability, and
Scanning Electronic Microscopy were also made.

The results showed that the chemical treatment has withdrawn lignin and
changed the superficial morphology of the fibers, increasing the wettability and,
therefore, increasing the interface adhesion.

Tensile and Flexural tests with sisallepoxy composites with treated and non-
treated fibers has showed a significant increase in the modulus and strength of the
composites, using treated sisal fiber with 5% NaOH, confirming the efficiency of the
chemical treatment.
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1) INTRODUGAO:

Nas ultimas décadas o interesse mundial voliou-se para as fibras vegetais; muito
utilizadas antes da Il Guerra Mundial e esquecidas, devido & ascens&o das fibras
sintéticas. Atualmente muitos estudos tém sido realizados objetivando utilizar as fibras
vegetais na construgdo civil e principalmente na industria automobilistica e aeronautica,
em substituicBo as fibras sintéticas; visando obter pecas mais leves e de custo
reduzido. isto deve-se a tendéncia mundial pela procura de recursos renovaveis e de

baixo custo.

A fibra de sisal esta entre as fibras vegetais mais utilizadas mundialmente. A
producéo mundial esta em torno de 4,5 milhdes de toneladas fibra/ano, destacando-se
o Brasil como um dos maiores paises produtores. A cultura de sisal € de extrema
importancia socio-econdmica para o pais, por ser a dnica economicamente vidvel na
regido semi-arida do Nordeste; com cerca de 1 milh&o de pessoas que dependem do
sisal para sua subsisténcia. A producgdo de sisal no Brasil, tem como objetivo principal a
extracdo de fibras das folhas para exportacdo como matéria prima, apresentando-se

como uma grande oportunidade, devido as potencialidades do pais nesta area.

Nos dltimos anos, muitas pesquisas tém sido desenvolvidas para utilizacdo de
fibras vegetais em aplicagbes avancadas, como compdsitos; sendo uma alternativa de
grande importancia tecnologica, principalmente para industria automobilistica, por ser
uma fonte renovavel, reciclavel, biodegradavel e de baixo custo (MATTOSO ¢
FRAGALLE, 1996). Apesar da grande quantidade de {rabalhos na area de compositos
reforgados por fibras vegetais, s&o poucos os estudos enfocando o tratamento guimico
realizado na fibra com intuito de melhorar as propriedades da interface fibra/matriz;
objetivando aumentar as propriedades mecanicas do compositc sisalfepdxi para
aplicag@o estrutural pela industria. Desta forma este trabalho vem incrementar esses
estudos, tendo como objetive melhorar as propriedades mecanicas do compoésito
SISAL/EPOX! através do tratamento quimico das fibras; comparando as mudangas nos
resultados obtidos nos testes de tracdo, flexdo, extracdo das fibras da matriz “pull out”,
do compdsito com fibras tratadas e nao tratadas e, medida da molhabilidade entre a
resina e a fibra através do angulo de contato.
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2) FUNDAMENTOS TEORICOS:

2.1) Histdrico:

Inicialmente os estudos sobre sisal voltaram-se para o conhecimento das
caracteristicas e variaveis que afetam as propriedades da fibra de sisal. MUKHERJEE e
SATYANARAYANA em 1987, estudaram varias propriedades mecanicas do sisal em
funcdo do diametro, comprimento da fibra e velocidade do teste e verificaram que o
material comporta-se de forma viscoelastica e que as propriedades n&c variam
significantemente com o diametro das fibras, e sim com o comprimento e a velocidade
do teste.

CHAND e col., em 1987, estudaram propriedades estruturais e térmicas da fibra
de sisal. Os resultados mostraram que a fibra tem modulo de Young de 10,00 GPa,
resisténeia a tracéo de 445,0 MPa e deformacao de 9%. A anélise térmica mostrou que
a fibra libera agua a 107°C e que lignina e celulose degradaram numa faixa de
temperatura de 250 a 300°C.

CHAND e HASHMI em 1993, estudaram as propriedades mecanicas da fibra de
sisal extraida da planta de diferentes idades, e submetidas a aitas temperaturas e
verificaram que as propriedades melhoram com a idade e diminuem com o aumento da

temperatura, devido a extrac&o das microfibrilas da fibra.

Num segundo momento, a pesquisa em fibras vegetais intensificou-se na area de
compésitos, onde varios autores pesquisaram as propriedades mecanicas; utilizando os
mais variados lipos de resinas poliméricas como matriz aglomerante para os

compositos de sisal.

PAVITHRAN e colaboradores em 1987, investigaram compésitos de matriz
poliéster com fibras de sisal, abacaxi, banana e coco. Dentre estes, o composito com
sisal fol ¢ que apresentou maior resisténcia a fratura devido a sua alta tenacidade

determinada experimentalmente.

Continuando o trabalho, estudaram propriedades de impactoc do composito
sisal/poliéster (sistema unidirecional de alinhamento} e compararam com 0s compositos
de fibras sintéticas (vidro E, polietileno de ulfra altc moduic/UHMPE). Os autores
observaram gue a resisténcia a fratura aumenta com a fracdo volumétrica de fibra de

sisal no compdsito e gue, apesar das propriedades intrinsecas da fibra de sisal serem
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inferiores em comparacéo com fibras sintéticas, o compodsito sisal/poliéster tem
propriedades idénticas compésito UHMPE/poliéster, comprovando que o sisal pode ser
utilizado no lugar de fibras sintéticas (PAVITHRAN e col., 1988). Em 1991, PAVITHRAN
e colaboradores estudaram laminados hibridos de sisal e fibra de vidro com muitas

formulacdes.

BISANDA e ANSELL em 1992, confeccionaram compositos de sisal com um

mondmero, facilmente polimerizavel, extraido da noz da castanha de caju.

Em 1993 PAVITHRAN e colaboradores, testaram compositos de sisal, na forma
de fibras curtas, e polietileno como aglomerante, em funcéo da fragdo volumétrica,
orientag@o e comprimento das fibras.

Recentemente, estudaram-se as propriedades de compésitos de sisal na forma
de fibras curtas com borracha sintética (KUMAR e col., 1995) e vegetal (VARGHESE ¢
col., 1994).

No Brasil, estudou-se a importancia das fibras vegetais. Entre elas se encontrava
o sisal, pelo seu aspecto social no Nordeste e sua larga utilizacdo pela industria
automobilistica em substituicdo as fibras sintéticas, como por exemplo: espuma de
poliuretano dos estofamentos (MORRASSI, 1994).

Devido ac avanco nas pesquisas em compositos, constatou-se que um
parametro que afeta amplamente as propriedades mecanicas do compésito é a interface
entre a fibora @ a matriz. No Brasil, desenvolveu-se compositos sisal/poliéster
bidirecionais enfocando ¢ estudo da interface fibra/maltriz como fator dominante para ¢
entendimento da tenacidade em compdésitos (D'ALMEIDA, 1891).

Entdo, as pesquisas foram direcionadas para o fratamento superficial das fibras,
com a finalidade de melhorar a interagdo fibra/matriz e em consequéncia as
propriedades mecanicas do compasito.

CHAND e colaboradores em 1989, estudaram a acetilacdo dos grupos hibroxila
presentes na estrutura molecular da fibra de sisal, a fim de meihorar a resisténcia a
umidade. Foi alcancado um grau de acetilacgo de 47,7% e uma reducdo de 11% para
5,4% na umidade mas, a resisténcia a tracao da fibra caiu de 445 para 320 MPa.
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2.2) A Fibra de Sisal:

Descricdo Botanica: Agave sisalana Perrine.. E uma espécie nativa da peninsula de

Yucatan, no México, onde é conhecida pelo nome Maia de “Yaxci”. Mundialmente tanto
a fibra como a planta s&o conhecidas pelo nome de sisal (Figura 1). As primeiras mudas
foram levadas para o sul da Florida (EUA), em 1834 pelo Dr. Henry Perrine; de onde a
cultura foi introduzida na Africa Oriental (Tanganica). Supde-se que todo o sisal
existente em outros paises tenha direta ou indiretamente a mesma origem (MEDINA,
1954).

Figura 1: A planta de sisal.

No Brasil as primeiras mudas foram introduzidas na Bahia em 1903, difundindo-
se muito bem pela regido Nordeste, devido as condicdes climaticas; sendo cultivada
também na Paraiba, Pernambucc e Rio Grande dc Norte. O grande volume de
producac atuaimente esta nos estados da Bahia e Paraiba, que detém cerca de 80% da
producdo regional (AGUIAR, 1885). A producao brasileira de sisal 1894/95 foi de 136
mil toneladas e alcancou preco de R$ 0,25/Kg (TSUNECHIRO, 1995). A utilizagdo das
fibras vegetais possui um enorme potencial de aplicac&o na industria automobilistica
para o revestimento internc de automoveis, 6nibus e caminhbes em partes como portas

laterais e do bagageiro, teto, painéis, encosto e outros; pois diminui o custc e a massa
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especifica da pega produzida em comparacdo com as sintéticas (MATTOSO e
FRAGALLE,19986), como mostrado na Tabela 1.

Tabela 1. Comparacgao entre algumas fibras sintéticas e celulosicas 1.

Carbono 1,88 200
Aco S 7.85 30
Vidro 2,54 3,25
Sisal 1.45 0,36
Juta 1,45 0,30
Coco 1,15 0,25

1 (BISANDA e ANSELL, 1992).

De acordo com MEDINA, em 1954, as fibras de sisal classificam-se no grupo de
fibras chamadas “estruturais”, cuja funcdo € dar sustentacdo e rigidez as folhas. As
fibras sdo exiraidas das folhas através de um processo que utiliza uma desfibradeira,
gue separa a massa das folhas ¢ as fibras da planta. Quando se extrai das folhas, as
fibras surgem na forma de feixes. Cada folha de sisal contém cerca de 3 a 5% em peso
de fibras e os 95 a 97% restantes sdo chamados residuos de desfibragem e podem ser
utilizados como adubo orgénico e ragdo para animais.

As fibras de sisal s&o constituidas de fibrilas ou fibras elementares de 4 a 12 um
de diametro. Estas fibrilas s&o agregados de numerosas e pequenas células individuais
de 1 a 2 ym de espessura, ligadas entre si por uma substéncia de nalureza péctica;
formando os chamados feixes, que s&o conhecidos comercialmente comoe as fibras de
sisal. Estes feixes, dispbdem-se longitudinalmente ac longo do comprimento da folha e

de forma praticamente regular, com comprimenic que varia entre 45 a 180 com
(MEDINA, 1854).
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A planta de sisal produz aproximadamente 200 a 250 folhas antes de florescer e
cada folha contém entre 1000 a 1200 feixes. A fibra é um compdsito estrutural de
material lignoceluldsico reforgado por microfibriias helicoidais de celuiose. Geralmente
a resisténcia e a rigidez da planta dependem da quantidade de celulose e do angulo
espiral que as microfibrilas do interior da parede celular secundéria fazem com eixo das
fibras (PAVITHRAN e col.,1993).

A fibra possui um alto teor de celulose e uma proporcio relativamente alta de
lignina, e exibe excelentes caracteristicas de resisténcia a ruptura e de elongacao, e
uma boa resisténcia &8 acdo da agua salgada. O crescimento da planta depende
também da disponibilidade de agua, sendo que estoca agua na estacdo chuvosa e
consome durante a estacdo seca (MEDINA,1954).

A composicao quimica do sisal varia ligeiramente de acordo com a regido de

cultivo, tipo de solo e condi¢des climaticas , como mostrado na Tabela 2.

Tabela 2: Composicéo quimica provavel da fibra de sisal:

celulose 73.1 65,8
hemiceluloses 13,3 12,0
pectina 09 0,8
lignina 11,0 82,9
soldiveis em agua . 16,2
graxas e ceras _ 0,3
umidade . 10,0

1 (McGOVERN, 1985) 2 (MEDINA, 1954)

As propriedades mecanicas da fibra (Tabela 3) dependem da relacéo
celulose/lignina, como um material conjugado por si 86, onde as fibras sdo as cadeias

de celulose e a resina, a lignina (DOTAN e col, 1989). Porém, a hemicelulose
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encontrada no sisal em quantidades razoaveis, diferentemente da celulose que & um
polissacarideo de D - glucose de cadeias longas, € composta de diferentes unidades de
acgucares e as cadeias sdo muito mais curtas, ndo oferecendo acréscimo a resisténcia
das fibras de sisal e sim o inverso (DANIEL, 1985).

A lignina difere da celulose e da hemicelulose por ser um material amorfo,
polifendlico, e tem como funcéo servir de sustentac&o entre as fibras polissacaridicas,
proporcionando resisténcia mecanica e diminuindo a permeabilidade das fibras a agua,
entre outras funcdes biologicas (SANTOS, 1994).

Tabela 3: Comparacéo das propriedades fisicas da fibra de sisal encontradas na
literatura:

sisal ' . 507 - 835 16 - 37 2,8 .

sisal 2 100-300 | 450 -700 7-13 4-9 -

sisal ° _ 580 _ 4,3 1250
1(MORRASSI, 1994) 2 (KUMAR, 1995) 3 (PAVITHRAN, 1988).

2.2.1) Tratamento Quimico da Fibra de Sisal:

Como visto anterjormente, a fibra de sisal & constituida basicamente de celulose
e de uma quantidade de lignina relativamente alta, que influi diretamente em suas
propriedades adesivas. Em geral, nos compositos reforcados com fibra vegetal, a
celulose é responsavel pela ligacdo ao polimero, enguanto a lignina atua impedindo a
difusdo da celulose na matriz, dificultando a aderéncia da fibra ac polimero e, por outro

lado, impedindc que a fibra se difunda extensivamente na matriz (DOTAN e col.,1989).

O tratamenio alcalino visa limpar a superficie da fibra de ceras e graxas,
provenientes possivelments do manuseic e manufatura das fibras, além de remover

parcialmente hemicelulose e lignina, presentes também na superficie. A hemicelulose &
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soluvel em baixissimas concentracbes de alcali (DANIEL, 1985) e a lignina sofre
hidrdlise basica resultando em fenol, guaiacol e siringol (SANTOS, 1994). Com o
tratamento alcalino, aumenta-se a rugosidade da superficie da fibra e melhora-se a
aderéncia mecanica. Segundo AZZINI e colaboradores, em 1989, a retirada total de
lignina das fibras (fios) de sisal leva a obtencéo das fibras téxieis que sdo constituidas
basicamente de celulose pura, sendo necessario a utilizacdo de tratamento oxidativos e
alcalinos drasticos.

2.3}Matriz Polimérica:

Dentre os materiais mais utilizados como mairizes, tais como, cerdmicos,
metalicos e polimeéricos; estes Ultimos destacam-se pela sua baixa densidade, facil
conformacio e elevada resistividade elétrica. Assim, o uso de materiais poliméricos em

compasitos € devido ao baixo peso e facilidade de moldagem.

A relacdo densidade do material/propriedades mecanicas & levada em
consideracdo desde o inicio da fabricacdo de compdésitos avancados, principalmente
pelo setor aeronaudtico e aercespacial, onde s80 necessarios materiais leves e
resistentes (HAGE, 1989).

As matrizes poliméricas podem ser termofixas, termoplasticas e elastomeéricas.
Os termopiésticos sao polimeros de cadeias lineares, sem ligagbes quimicas entre as
mesmas. Entre as cadeias atuam apenas forgas fracas, como ligagbes secundarias do
tipo Van der Waals e ponte de hidrogénio. Com © aguecimento e a aplicagio de
presséo as ligacdes intermoleculares do termoplastico podem ser temporariamente
gquebradas, e as cadeias podem escoar, umas em relagdo as oufras, para novas
posicdes. Sob resfriamento, as cadeias param em suas novas posigbes e as ligagbes
intermoleculares s&@o restabelecidas, resultando no polimero novamente sélido. Assim,

um polimero termoplastico pode ser fundido e moldado varias vezes.

Ja, num polimero termofixc as cadeias sdo fortemente ligadas entre si através de
“cross-links” ligacdes cruzadas, formadas durante a reagfio de cura, resultando numa
“network” rede rigida e tridimensional, n3o podendo ser fundigo ou moldado pela
aplicag@o de calor ou presséo, apds a polimerizacdo (MALLICK, 1988).

A maioria dos compdsitos avangados fabricados atuaimente utiliza matrizes

termofixas como:, epoxi, fendlica, poliéster, poliamida e poliol poligter. Dentre estas &
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que mais se destaca é a resina EPOXI, devido a iniimeras propriedades que a tornam
Unica e que s&o descritas abaixo.

2.3.1) Resina EPOXI:

As resinas epdxi se tornaram comercialmente significantes por volta de 1946, e
atualmente s&o ulilizadas por uma enorme gama de industrias. O interesse maior surgiu
pelo uso destas resinas como matriz aglomerante para fibras de reforco ou industria de
compositos. Estas resinas s&o caracterizadas por um anel de trés membros conhecido

como grupo epoxi, oxirano ou etoxileno, representado na Figura 2.

A capacidade do anel de reagir com varios tipos de substratos confere uma
grande versatilidade as resinas epoxi.

Figura 2: Representacao do grupo epdxi que caracteriza a resina utilizada (MAY, 1988).

A maioria das resinas epdxi comerciais sdo preparadas a partir da reag&o entre
bisfenol A (2,2-bis 4-hidroxifenil propano) e epicloridrina (1 cloro 2,3 epbxi propanao).
Essa reacdo produz a resina diglicil éter do bisfenol A, que € o intermediario mais
importante na tecnologia destas resinas, tendo sua estrutura quimica mostrada na
Figura 3.

—CHC@—E@— ?-QCHCI—g‘]r ——.—«:—'—GCPQHC = CH,

Figura 3: Molécula de Digiicil Eter do Bisfenol A (DGEBA), resina epoxi (MAY,1988).

A reac8o de curg, que transforma a resina liquida para o estado sdlido, € iniciada

pela adicdo de pequenas quantidades do agente de cura, somente para incorporacdo
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das fibras na mistura liquida. Um dos agentes de cura é o trietileno tetramina (TETA,
Figura 4). Os atomos de hidrogénio dos grupos anima (NH.) das moléculas de TETA
reagem com 08 grupos epoxi das molécuias do DGEBA como mostra a Figura 4.
Continuando a reacéo, as moiéculas do DGEBA formam liga¢es cruzadas “cross-links”
entre si e lentamente uma rede tridimensional é formada; e o resultado é a resina epbxi
sélida. O valor do grau de polimerizagdo, “‘n” é determinado pela taxa molar dos
reagentes. Quanto mais proximo de 1, maior & o0 peso molecular do produto, e maior
sua viscosidade.

O tempo de cura e a temperatura para completar a reacdo de polimerizacéo
dependem do tipo e quantidade do agente de cura, com alguns agentes de cura a
reacdo da-se a temperatura ambiente, porém com outros , altas temperaturas séo
necessarias. Algumas vezes aceleradores sdo adicionados a mistura liquida para
acelerar a reacéo e diminuir o tempo de cura.

As propriedades da resina epdxi curada dependem principaimente da densidade
de ligacbes cruzadas ( espaco entre as sucessivas ligagbes cruzadas). Em geral, o
modulo de tracdo, a estabilidade térmica e a resisténcia quimica s&o melhoradas com o
aumento da densidade de “cross-links”, mas a deformagdc e a tenacidade s&o
reduzidas (MALLICK,1988).

Os fatores gue controlam a densidade de “cross-links” s&o estrutura quimica da
resina de partida (ex.. numero de grupos epdxi por molécula e distancia entre eles),
funcionalidade do agente de cura (ex.. numero de hidrogénios ativos no TETA), e
condicbes da reagio, tais como temperatura e tempo. A temperatura geralmenie usada
para epoxi de DGEBA & de 150°C ou menor.

Resisténcia 2 altas temperaturas pode ser obtida com epdxi a base de novolacas
e cicloalifaticos, as quais suportam uma temperatura de utilizagdo continua proxima a
250°C.
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Figura 4: Representacéo da resina EPOXI reticulada: (a) reagdo do grupo epoxi com
agente de cura; (b) formacao de ligagbes cruzadas; (c) estrutura em rede
tridimensional da ep6xi sbélida (MALLICK, 1988).
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Em geral, a resisténcia a temperatura de uma epdxi € aumentada com a
guantidade de anéis aromatices na cadeia principal.

As resinas epoOxi s8o muito bem aceitas como material reforgado por fibras
devido as suas &timas propriedades, principalmente excelente adesdo e resisténcia a
umidade, e ja fazem parte integrante na confeccio de compdsitos reforcados por fibras
(MAY, 1988).

A Tabela 4 mostra algumas propriedades do DGEBA curado com catalisador a
base de aminas alifaticas.

Tabela 4. Propriedades do DGEBA curado com aminas alifaticas ':

< 30 minu.tc.as
Viscosidade a 25°C: ) endureceder Proomraster
b} endurecedor + resina > 3000 mPa.s (cP)
Tempo de cura total a 25°C 10 - 15 horas
Adeséo excelente
Temperatura de aquecimento de deflexdo 80 - 120°C
Resisténcia a tracéo 40 - 90 MPa
Resisténcia a flexdo 104 - 124 MPa
Compressac 138 - 227 MPa

1 (MAY, 1988).

As matrizes epdxi possuem as seguintes vantagens sobre ouiras matrizes
termofixas:
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1) grande numero de materiais que podem ser utilizados como mondmeros, agentes de

cura e modificadores que proporcionam uma larga variedade de propriedades,
2) auséncia de materiais volateis durante a cura,

3) baixo encolhimento durante a cura,

4) excelente resisténcia quimica,

5) excelente adesé&o com varios tipos de substratos como cargas, fibras e outros.

2.4) Compésitos:

O termo composito € usado para definir um sisiema de dois ou mais materiais
macroconstituintes, combinados para formagéo de um novo material com propriedades
distintas de seus componentes individuais; e que sdo combinados a fim de melhorar
caracteristicas especificas do composto final.

Os materiais compdsitos geralmente tém em sua composi¢doc materiais:
ceramicos, metalicos e poliméricos ou uma combinacio destes, a fim de se obter
propriedades finais desejadas.

O uso de materiais poliméricos em compdsitos é funcéo de seu baixo peso e facil
conformacdo. Assim, resinas polimericas s&o usadas para aglomerar e estruturar
compésitos constituidos de fibras e filamentos de alta resisténcia. O componente que
promove refor¢o no composito pode estar na forma de particulas, ldminas ou fibras. O

maior volume de aplicacdo de reforgos envolve fibras, filamentos ou monofilamentos.

O aspecto unidirecional da fibra permite a fabricag&o da estrutura do compésitc
através de facilidades {éxieis, a que as fibras podem ser submetidas, como: tecidos;
ndo tecidos “nonwoven”; mechas “roving”; fios curtos ou continuos. A maior parte dos
comp@sitos apresenta matriz polimérica que aglomera o reforgo fibroso (HAGE,1989;
MALLICK,1988).

Muitos compositos reforcados por fibras oferecem uma combinagcdo de
resisténcia € médulo comparaveis agueles de muitos materiais metélicos tradicionais.
Devido a sua baixa densidade e as relagbes entre resisténcia/peso, moduic/peso estes
materiais s&0 considerados superiores aos metdlicos. Devido a estas razdes,

compodsitos reforcados por fibras tornaram-se substituintes dos metais em muitos
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componentes estruturais da industria automobilistica, aeroespacial e outras (MALLICK,
1988).

Considerandoc-se apenas compositos reforgados por fibras vegetais, 0s estudos
tém sido direcionados para aplicacdes ndo estruturais. Sua aplicagdo em partes

estruturais € uma nova frente de pesquisa que esta apenas no inicio, mas da qual se

espera um futuro promissor, visto que as propriedades encontradas em alguns
compositos sdo comparaveis com aquelas de fibras sintéticas, com a vantagem da

redugéo de custos.

2.4.1) Interagdes Fibra - Matriz em um Compdsito Unidirecional:

Para descrever as intera¢des fibra - matriz num compasito unidirecional devido a
aplicacdo de tensbes deve-se considerar as seguintes condigdes:

1) as fibras est&o uniformemente distribuidas na matriz,

2) existem ligagcbes entre as fibras e a matriz,

3) a matriz esta livre de vazios,

4) as tensdes aplicadas séo paralelas ou normais a diregéo da fibra,

5) iniciaimente o compdsito esia livre de tensdes residuais,

) tanto a fibra como a matriz se comportam como materiais linearmente elasticos.
Assim assumido uma perfeita ligacdo entre a fibra e a matriz, pode-se escrever

que:

szg =& (1)

onde: €, €m € E¢ sdo as deformacbes longitudinais da fibra, matriz e compésito,

respectivamente.

Desde que, tantc a fibra como a malriz s&o elasticas, as respectivas tensdes
podem ser calculadas como mostra as equacdes (2) e (3):

o, =E;. e, =E;.€, (2)
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c.=E_.e =E_.¢ (3)

A tensao total P aplicada no compdsito é parte das tensées da fibra e da matriz,

entao:
P=P +P, (4)

Considerandc-se que a tens8o = forca x drea, a equacio (4) pode ser escrita

Ccomao:
o, A, =c, A+ A ou
A A
GC :Gf.““"f"‘i‘(ym.""'@_ (5)
AC AC

onde: G¢ é a tensdo média no composito, A é a drea da secdo das fibras e A, é a érea

da secéo da matriz, sendo que:

A=A +A, (6)

Desde que: Vi = A; /A, e v, =A_/A_, a equacdo (5) pode ser dada

COMmo.
G,=0;.V; +0_.V, me.vf+0"m.,(‘i——Vf} 7

Dividindo ambos os lados da equacao (7) por £¢ e usando as equagdes (2) e (3),

pode-se escrever que ¢ modulo longitudinal para um compdsito € dado pela equacéo
(8), que & chamada Lei das Misturas (MALLICK, 1988):

E, =Ef.vf+Em.(1—Vf} {8)

A equacao (8) mostra que ¢ modulo longitudinal de um composito € intermediario

entre os modulos da fibra e da matriz, como mostra a Figura 5.
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Figura 5. Representagdo gréfica da tensdc longitudinal aplicada num composito
unidirecional (MALLICK,1988).

2.4.2) Incorporacao das Fibras na Matriz:

Os processos para incorporacdo das fibras na matriz polimérica podem ser
divididos em duas categorias: na primeira, as fibras e a matriz sao convertidas na pega
final num Unico e continuo processo, como por ex.. “pultrusion” pultrusdo e “filament
winding” enrolamento de fios. As vantagens desse tipo de processo estdo na
simplicidade e baixo cusic e a desvaniagem € a resiri¢do na geometria das pecas. Na
segunda categoria, & combinagdo das fibras e da matriz se dd numa operacio
preliminar formando laminas prontas para moldagem e a conversdo dessas laminas no
proeduto final ocorre em um procedimento subsequente, como ex.. moldagem em
autoclave e por compresséo (MALLICK 1888).

2.4.2.1) Moldagem em Autoclave:

Esta técnica € usada predominaniemente pela industria aercespacial, e por
apresentar maior capacidade de producac tem se tornado um equipamento padréo para
moldagem de componentes estruturais. A autoclave € basicamente um forno
pressurizado. O espaco contendo o laminado é separado do interior da autoclave por
uma membrana, conhecida como bolsa de vacuo, a qual é fechada em sua periferia por

um selante.
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r

Este espaco fechadc € conectado ao exterior por uma linha de vécuo
(PARDINI,19290). O vacuo e a presséo sao ajustados para permitir a maxima remogao
de bolhas sem promover um excessivo escoamento da resina. Com a aplicagdo de
press@o, um excesso de resina escoa do laminado removendo o ar ocluido & os
solventes residuais, reduzindo a quantidade de vazios contidos no laminado. A Figura 6
mostra o esquema de moidagem em autoclave. A superficie do molde € coberta com um
tecido separador de teflon (que previne a aderéncia do laminado ao molde}, sobre o
qual o laminado & colocado. Apds esta operacdo o laminado é coberto com um tecido
de teflon poroso e algumas camadas de pape!, gue tem a fun¢éo de absorver © excesso
de resina que sera exudado durante o processo de moldagem; ainda s&o utilizados
outro tecido separador de tefion ndo poroso e outra placa de metal. Assim, terminada a

etapa de preparagdo todo este aparato € colocado na autoclave, onde uma combinacao
de pressdo externa e vacuo é aplicada para consolidar o laminade num compdsito

sélido (MALLICK,1988).

/filme desmoldante
" tecido absorvedor
i ‘///ﬁzme poroso

- ﬁ!ammado

gt T POFGSO
Ime desmoldants

Figura 6. Representacdc do esquema de moldagem em autoclave (MALLICK 1988,
PARDINI, 1980).

2.5) Mecanismos de Falha em Compésitos:

Um dos parametros mais importantes em materiais compositos é a interface entre
o reforco e a matriz. A interface € a regi&o onde ocorre o contato entre os componentes
do compobsito, sendo a principal responsavel pela fransferéncia da solicitacdo mecanica
da matriz para o reforgo. A adesdo inadequada entre as fases envolvidas na interface
podera provocar O inicic de falhas, comprometendo o desempenho do composito.
Portanto, além das propriedades individuais de cada componente, a interface deve ser
a mais adequada possivel para otimizar a combinacido das propriedades envolvidas
{(HAGE,1989).
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As falhas que ocorrem no compdosito durante a solicitacdo mecéanica, podem ser
de dois tipos: a) falha coesiva: ruptura das ligagbes entre os atomos da matriz ou da
fibra, e b) falha adesiva: ruptura das ligactes interfaciais da fibra e da matriz.

Se um compésito apresenta uma boa ades@o entre a fibra e a matriz, a falha
ocorre na matriz e o dano é localizado; apresentando um aita resisténcia ao
cisalhamento interlaminar, que evita a delaminacdo nas regides de conceniracio de
tensbes. Ja num composito que apresenta uma adesdo pobre na interface a falha
ocorre entre a fibra e a matriz, indicando uma extensa delaminacéo. Além disto, as
caracteristicas de transferéncia de tens@o na regido interfacial indicam a separacédo
desta e, porianto demonstram a relagao entre as falhas da interface e os mecanismos
de descolamento “debonding” e extracdo de fibra da matriz “pull out”. A extracio de
fibra da matriz, sO ocorre quando se romperem as ligacdes gquimicas na interface e
guando ocorre a falha na adesdo mecanica. Ja o descolamento ocorre juntamente com
a falha da ligacéo quimica e adesdo mecénica. Os compositos reforgados por fibras
apresentam mecanismo de falha que dependem das propriedades mecéanicas e
quimicas dos seus constituintes: fibra, matriz e interface (COSTA e ELIAS, 1994). A
relagdo entre eles esta mostrada na Figura 7.

MECANISMOS DE FALHA
FIBRA/MATRIZ NIEREACE
WOl FANENT O]
- INTERDIFUSAD
COMPRESSAD | TRACAGT FLEXAD [ | CISALHAMENTO
PLANC fgw&@ﬁ{} y
Z}ELQM%N;’%@A@ ELETROSTATICA
LIGACAC
DESCOLAMENTC UIMICA
|
EXTRACAD DE FIBRAS §§§§i;§§ A
!

Figura 7: Fluxograma dos mecanismos de falha para compoésitos (COSTA e ELIAS,
1994).
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Dentre as varias possibilidades de adesao na interface foram estudadas neste
trabalho, apenas ades&o mecénica e a molhabilidade da superficie da fibra. Para a fibra

e a matriz foram estudadas as falhas do compésito em tragcao e flexao.

2.5.1) Fibra e Matriz:

Teoricamente assumi-se para um compdsito reforcado por fibras unidirecionais
que todas as fibras tém igual resisténcia e que o compésito fatha imediatamente apés a
falha da fibra. Na pratica nem todas as fibras apresentam a mesma resisténcia, mas
geralmente seguem uma distribuicdo estatistica. Desta forma & esperado que aigumas
poucas fibras quebrem com a aplicagao de uma tens&o baixa, e outras fibras suportem
altas tensbes sem falhar simuitaneamente. Assim, existem varias possibilidades de
microfratura que podem ocorrer num compédsito reforgado por fibras alinhadas

unidirecionalmente:

1) descolamento total ou parcial da matriz em volta da fibra quebrada, devido a alta
tensdo de cisalhamento interfacial no final quebrado da fibra. Resultando na redugéo

da eficiéncia da fibra como reforgo [Figura 8 (a)],

2) inicic de uma microfratura na matriz devido a alta concentracédo de tensbes no final
da fibra fraturada formando um vazio [Figura 8 (b}],

3) deformacao plastica na matriz, particularmente se a matriz € ductil,

4) falha das fibras vizinhas a primeira fibra quebrada, devido a alta concentracdo de

tensées no local da falha [Figura 8 (c)].

Cada fibra que se quebra cria uma concentragao de tensbes adicional na matriz
e nas fibras vizinhas. Eventualmente, muitas das fibras fraturadas e as microfalhas na
matriz ac redor das fraturas, possibilitam a formacdo de uma longa microfalha no
composito. Dependendo da resisténcia interfacial fibra\matriz, as tensdes geradas pela
ruptura de uma fibra s&o capazes de descolar as fibras vizinhas antes mesmo que elas
se rompam [Figura 9 {a)]. A alta resisténcia das fibras e baixa resisténcia interfacial
promovem ¢ descolamento da fibra antes da falha. Com o aumento da tensao, as fibras

continuam falhando em varios locais do compédsito. Assim, com o aumento das fraturas
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na matriz ocorre a extragdo das fibras da matriz “pull out” {[Figura 9 (b)], o qual é a
resisténcia da interface fibra/matriz contra a fricgao durante a exiragdo. Se a resisténcia
interfacial € alta ou o comprimento das fibras é menor que o comprimento critico, o “pull

out “ da fibra é precedido pelo descolamento ou pela falha na fibra (MALLICK, 1988).

tensio

descolamento

interface
fibrafmatriz
tensao
(2}
tensao tensao
T
falha |
na *1 fihras 0
fensio tensan
(b} ()

Figura 8. Possiveis modos de microfratura num compésito reforcado por fibras
unidirecionais {(MALLICK, 1988).

descolamento ¢
nos arredores da
fibra fraturada

tensdo

(a)

Figura 9. Representagéo esquematica do descolamento e “pull out’ iniciados pela fatha
em uma das fibras (MALLICK, 1988).
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2.5.2) Interface: Molhabilidade de Superficies e o Angulo de Contato:

A natureza da interacdo fibra/matriz depende basicamente do grau de contato
das superficies na interface ou seja, da molhabilidade, e das for¢as coesivas na regido,
adesividade. Estes fatores séo interdependentes pois, se n&o houver area de contato
suficiente entre os compoenentes sera dificil assegurar boa adesividade entre as fases.
A molhabilidade de uma superficie depende por sua vez da energia superficial destas e
da area superficial de contato (HAGE,1989).

De acordo com Zisman, em 1964, compostos orgéanicos de baixa energia de
superficie espalham-se liviemente em soélidos de alta energia de superficie, devido a
diminuicdo da energia livre superficial iotal do sistema. Isto realmente acontece desde
gue nao haja adsorséo durante o contato do liquido com o solido (ZISMAN,1964).

A energia livie de superficie de polimeros é geralmente medida por uma

grandeza chamada tensdo superficial critica do sodlido (yc). Esta grandeza esta

diretamente ligada & presenca de grupos polares na superficie e a simetria de
distribuicdo de cargas, ou seja, os momentos de dipolo da superficie. Geralmente a
mothabilidade em sdélidos € estudada através do angulo de contato (8} de uma fase

fiquida num substrato sélido no equilibrio.

O angulo de contato (8) de um liquido € considerado como © resultado do
equilibrio mecénico de uma gota deste liquido sobre uma superficie sélida, como
demonstrado na Figura 5, que sofre a acéo de trés tensdes superficiais na interface das

fases liquido/vapor 7Yy, sOlidofliquidc Ys. e solidoivapor Yey (ZISMAN,1964)

representado pela equacgdo (9) de Young:
Ysv — YsL = YLv €08 6 (%)
Observando-se a representacdo de uma gota de liquido sobre uma superficie
sblida, descrito na Figura 5, tem-se que:

a) 6 = 0° — ha uma tendéncia espontéanea de espalhamento do liquido sobre a

superficie em que & exposto.

b) § = 90° — é considerado angulo de contato limite para espalhamento do liquido

sobre a superficie em que é exposto.

c) 9 = 180° —» ndo ha tendéncia ac contato entre as superficies de ambos.
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Figura 10: Representacdc de uma gota de liquido sobre uma superficie sdlida e das
tensBes gue atuam no ponto de contato das irés fases (ZISMAN, 1964).

0O angulo de contato da uma nogao da molhabilidade entre uma superficie sélida
e um liquido, indicando os parémetros superficiais para a medida; visto que a tendéncia
do liquido de espalhar-se sobre uma superficie sélida é inversamente proporcional a 9,

o angulo de contato é uma medida inversa de molhabilidade.

Os parameiros de molhabilidade, por sua vez, podem ser correlacionados com a
energia de ades8c através do trabalho de adesdoc (W,); através da equacfo (10) de

Young-Dupre :
Wa =vysv + yiv — vsL = 1ov (1 + cos 8) {10)

Da equacéo (10) pode-se afirmar que o trabalho de adesfo sdlido/liquido, ou
seja, entre as fibras e a matriz, iguala ou supera as forgas de coes&o do liguido quando
o angulo de contato 8 for igual a zero. Um liquido molha uma superficie sélida somente
quando as forcas de atracéo sélidofliquido igualam ou superam as forgas de atragdo
liquido/iiquido.
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A influéncia da fase sdlida sobre o &ngulo de contato pode ser representada por
trés fatores: a tensao superficial v, a rugosidade da superficie e a temperatura de

mothabilidade.

A rugosidade macroscopica de uma superficie solida é dada por um fator de
rugosidade r, definido entre a raz&o da area real (que considera os poros da superficie)
e a area geométrica (que considera a projecdo planar da superficie) de acordo com
equacao (11):

.. cos® ' 1
cos @ (11
onde: 8* —» angulo de contato aparente e 6 -» angulo de contato intrinseco da
superficie real, (ZISMAN,1964).

2.5.2.1) Determinagéo do Angulo de Contato (8):

O método utilizado para medida do angulc de contato foi obtido através do
conhecimento da geometria da gota sobre uma fibra. Este método foi inicialmente
proposto por YAMAK! e KATAYAMA, em 1975, os quais utilizando a Teoria do Campo
de Forca Central de Laplace, calcularam a relacdo entre o angulo de contato e as
dimensdes da gota para fibras sintéticas, que apresentam forma bem definida e circular.
Os autores trabalharam com fibras de carbono, polietileno, PVC, policarbonato entre
outras, com resina epoxi; caicuiaram o angulo de contaic pela teoria desenvolvida e

obtiveram bons resultados.

TORRES e DA SILVA, em 1995, utilizaram a teoria proposta por YAMAKI e
KATAYAMA para estudar a geometria de monofilamentos cuja segdo €
aproximadamente eliptica, que é o caso das fibras de sisal, mas que pode ser
generalizada para fibras de seg&o qualquer. Assim, tomando um monofilamento de
seclo eliptica constante, negligenciando o efeito da gravidade e considerando que a
forma da gota é simétrica ao eixo x; tem-se que a diferenca de presséo entre a fase

liguida e gasosa (AP) & dada pela equacdo (12) de Laplace:
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1 1
AP = ylv| — +—
YV[R = } (12)

1 2

onde: v, € tens&o superficial liquido/gas; 1/R, e 1/R, s&o as curvaturas normais da
superficie cujas curvas so perpendiculares umas as outras.

No entanto, para o calculo dos raios de curvatura Ry e Ry para uma segdo
eliptica, TORRES e Da SILVA, em 1985, propuseram as seguintes consideragbes no

desenvolvimento matematico [equacao(13}] que estao representadas na Figura 11:
alb = A{x)/B{x}) = a {(constante} {13)
onde: a € o menor parametro da fibra de segao eliptica,
b é o maior parametro da fibra de secéo eliptica,

A(Xx) & o menor pardmetro da gota de secéo eliptica,

B(x) & o maior pardmetro da gota de seco eliptica .

o é a excentricidade da gota

se¢do da gota T Y

.secéo do filamento

Figura 11: Representacdo da secao transversal da gota no filamento (fibra) em

coordenadas cartesianas interceptadas peic plano T; (TORRES e Da
SILVA,1995).

O desenvolvimento matematico para o caiculo dos raios de curvatura Ry e Ry no

caso de geometria aproximadamente eliptica (TORRES e DA SILVA,1995) se encontra
no Anexo 1.
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Assim, o desenvolvimento teorico resultou na equacdo (14) geral para
determinacéc do angulo de contato :

3/2

d’g dg\’ dg\’

onde: g = distancia entre superficie da gota e o eixo x, k = raio de curvatura e o =
numero que se atribui para o cailculo da curvatura {(excentricidade).

A equacdo (14) ndo possul solugdo analitica, mas uliliza-se uma solucdo
numerica feita por programa de computador. As condi¢cbes de contorno deste problema
sao:

a) para X = Xg, entéo y = go( distancia entre a superficie da fibra e o eixo x),

b) para x = x (i representa metade do comprimento da gota) entdo v = gy
(distAncia entre a superficie da gota e o0 eixo X}

Desta forma o eixo x é dividido em pequenos intervalos Ax. Os pentos divididos

S80 X,, X1, X2, X3, ....%;, € 08 correspondentes em y S80 Jo, 81, U2, U3, --.Oi

Assim tem-se;

dg)
d =d. +(—-—- Ax
i i~} dx (?5)

dg\  (dg d’g
%) (%) () = -
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Das condicdes de contorno e das equacdes (15), (16) e (17) pode-se utilizar um
programa em linguagem FORTRAN para determinar o angulo de contato (8) (TORRES

e DA SILVA ,1995). O programa linguagem FORTRAN se encontra detalhado no
Anexo 2.

2.5.3) Adesédo Mecéanica:

Este mecanismo consiste no enirelagamento mecanico entre a superficie da fibra
e a matriz. E necessario que estas se encaixem o melhor possivel para que haja uma
boa adesdo. A resisténcia ao cisalhamento da interface e o mecanismo de extracéo de
fibras da matriz “pull out”, sdo influenciados pela adesdo mecanica. Esta, é dependente
da rugosidade superficial, pois quanto maior a rugosidade de uma superficie melhor
sera a adesdo. Assim, tratamentos quimicos de fibras que diminuem a rugosidade da
superficie, favorecem a falha da interface por deficiéncia de ades@o mecanica; alem da
influéncia das tensbes geradas pela cura ou diferentes coeficientes de expansao
térmica entre fibra e matriz, que propiciam este tipo de faiha (COSTA e ELIAS,1994).
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3) PARTE EXPERIMENTAL:

3.1) Materiais Utilizados:

3.1.1) Fibra de Sisal

A fibra de sisal sem qualquer tratamento quimico foi fornecida pela “INCOMAR
Industria e Comércio Marques Lida“, e utilizada como reforgo na fabricacdo de
compésitos polimericos.

3.1.2) Resina Epoxi

A resina epoxi DER 332 com endurecedor DEH-24, que foi utilizada no
desenvolvimento deste trabalho como matriz para fabricac&o de compaositos, é fabricada
pela Dow Quimica Cia., e foi fornecida pela “Divisdo de Materiais do IAE/CTA. Algumas
propriedades da resina epoxi, fornecidas pelo fabricante, sdo apresentadas na
Tabela 5.

Tabela 5: Principais propriedades da resina epoxi:

Resisténcia a tracio 82,0 MPa
Maodulo em tragéo 3,1 GPa
Deformacéo 2,7%
Resisténcia em flexao 108.0 MPa
Mdédulo em flexao 2.8 GPa
Deformacgéo 3,5%
Massa especifica 1,4 glom®
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3.1.3} Qutros Reagentes:

SolugBes de NaOH 1%, 3% e 5%, foram preparadas utilizando-se hidroxido de
sodio (em lentilhas) industrializado pela MERK S.A Industrias Quimicas.

Solucdes de CH,COOH 5% foram preparadas utilizando-se acido acético glacial
100% da MERK S.A Industrias Quimicas.

Papel indicador Universal de pH 0-14 da COPAR Industria e Comércic Ltda, foi
utilizado para medir o pH.

3.2) Métodos:
3.2.1) Tratamento Quimico Alcalino das Fibras de Sisal:

Inicialmente as fibras de sisal foram lavadas com agua destilada a guente
(100°C) por 1 hora. Apos esta etapa, as fibras foram tratadas em solugdes de NaOH
1%, 3% ou 5% em baldo sob refluxo a temperatura de 100°C por 1 hora.

Apés o término do tratamento alcalino, as fibras foram lavadas novamente com
agua destilada a temperatura ambiente e submetidas a solugio de acido acético 5% a
frio por 15 minutos, para neutralizag&o do pH.

Quando retiradas do acido acético, as fibras foram extensivamente lavadas com
agua destilada até alcangar um pH entre 6 e 7, e secas em estufa a aproximadamente
100°C até total remocéo da agua e umidade aparente.

3.2.2) Determinacdo da Perda de Massa das Fibras de Sisal:

Na determinacac de perda de massa das fibras de sisal causada pelo tratamento

quimico realizado, dividiu-se o0 experimento em trés etapas descritas a seguir:

Etapa 1) lavagem com agua destilada a 100°C por 1h, tratamento com hidréxido de
sodio a 1, 3 ou 5% e posterior secagem em estufa a 100°C por 3 horas.

Etapa 2) inicialmente as fibras foram submetidas a parte inicial do tratamento: lavagem
a 100°C por 1h com agua destilada e secagem em estufa por 3 horas a 100°C.

Etapa 3) secagem em estufa a 100°C por 3 horas.



parte experimental 29

Os experimentos foram realizados em triplicata, utilizando-se cerca de 10,0g de
fibras de sisal para 1,5L de hidréxido de sbdio; as fibras secas foram pesadas antes e
depois de cads etapa.

3.2.3) Espectroscopia na Regido do Infravermelho de Multipla Refletancia Interna
“MIR”:

Esta técnica baseia-se na analise da radiacio infravermelha refletida na interface
entre o prisma € a amostra. A radiacdo incidente propaga-se através do prisma
sofrendo muitas reflexbes consecutivas, por isso a técnica é chamada de reflexdo
interna multipta (MIR: Multiple Internal Reflexion), representada na Figura 12:

N

Figura 12: Representacao de Multipla Reflexao Interna (COSTA, 1987).

A Espectroscopia na Regido do Infravermelho “MIR” & usada para identificar
amostras opacas e espessas gue nao podem ser caracterizadas pelo Infravermelho de
Transmisséo; também é utilizada para acompanhar mudancas relativas a superficie e
caracterizacao de polimeros (COSTA,1987).

Neste trabalho a técnica foi usada para identificar os grupos quimicos
superficiais da fibra e verificar as mudangas causadas pelo tratamento alcalino
realizado. Os Espectros na Regido do Infravermelho foram realizados no Centro de
Pesquisa e Desenvolvimento “CPgD” da Telebras num Nicolet Magna FTIR 850 com
Transformada de Fourier, acoplando-se o dispositivo de Multipla Refletancia interna
(MIR) com cristal de KR5.

3.2.4) Microscopia Eletronica de Varredura (MEV):

A técnica de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) € o método mais

utilizado para estudar a morfologia de superficies fraturadas, os motivos sao:

a) facil preparagéo da amostra,
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b) partes grossas da amostra podem ser utilizadas fornecendo boa resolugéo,
c) alta intensidade de campo,
d) facil interpretagéo dos resuitados.

O microscopio eletrdnico € constituido de um canh@o eletrbnicc, que é
geralmente termoidnico, e algumas lentes condensadoras que tem a fungéo de projetar
em um feixe uma imagem reduzida da fonte, em um ponto bem determinado da amostra.
Em cada ponto da amosira, o impactc do feixe provoca a reflexéo de uma parte dos
elétrons incidentes, a emissédo de elétrons secundarios, a emissdo de raios X e de
fotons de diferentes energias.

Os elétrons secundarios sfo coletados em uma placa, gerando um sistema que
regula a intensidade do feixe de elétrons de um tubo de raios catddicos. A varredura do
feixe, neste tubo, € sincronizada com a varredura do feixe eletrébnico sobre a amostra.
Observa-se, na tela do tubo, uma imagem da porgao de amostra que é varrida pelo
feixe, na qual pontos claros da imagem correspondem a pontos da amosira que emitem
alta intensidade de elétrons secundérios e pontos escurcs representam o inverso.

A microscopia eletrénica de materiais n&o condutores € possivel somente, se a
superficie for recoberta por uma pelicula condutora; geralmente usa-se ouro ou uma
liga de curo-paladio (POLULIN,1289).

Neste trabalho, esta tecnica foi utilizada na caracterizagcdo morfolégica das
superficies sem e com ftratamento das fibras de sisal e fraturadas do compdsito,
resultado dos testes mecanicos de iracéo e fiexao. O microscdpio eletronico utilizado foi
um Zeiss modelo DMS-950.

3.2.5) Ensaio Mecénico de Tragao das Fibras de Sisal:

Os ensaios de tracBo foram realizados com a finalidade de estudar o
comportamento em resisténcia a tracdo das fibras de sisal submetidas ao tratamento
quimico com diferentes porcentagens de hidréxido de sodio (NaOH) e comparar os

resultados entre fibras de sisal tratadas e sem tratamento guimico.

Nos ensaios de fragado, em monofilamentos da fibra de sisal, foi utilizada a
maqguina de tracdo Instron, modelo 1130 e célula de carga de 50g, a velocidade de
ensaio utilizada foi de 2,5 mm/min, de acordo com ASTM D-3379/75.



parie experimental 31

Na preparacéoc dos corpos de prova para ensaios de tragdo em monofilamentos,
as fibras foram colocadas em recortes de cartolina (Figura 13), com tamanho util do
corpo de prova de 2,5 cm. As fibras foram selecionadas ao acaso e retiradas com uma

pinca de uma porgéo de fibras de sisal.

comprimenta
uitil

cola

Figura 13 : Representacdo do corpo de prova para tracdo em monofilamento.

Para montagem dos corpos de prova, os monofilamentos foram fixados nos
recortes de cartolina (cartdo), através de cola de secagem rapida do tipo nitrocelulose
da Aeobras, com o cuidado de montar o monofilamento em perfeito alinhamento com o
centro do cartdo e evitar vestigios de cola ao longo do seu comprimento a fim de
eliminar interferéncias nos resultados do ensaio. Os ensaios foram realizados somente
24h depois da montagem dos monofilamentos nos cartdes, permitindo uma perfeita
aderéncia entre a cola, o cartdo e 0 monofilamento. Na realizacio dos ensaios o cartdo
com o monofilamento foi fixado através de garras de pressdo na maquina de tragdo
Instron. Uma vez fixadoc o cartdo, as laterais da cartolina foram cortadas deixando
somente o monofilamento como eic de ligacdo entre as garras, em seguida aplicou-se
carga em tragdo da ordem de gramas até a ruptura do monofilamento, oblendo-se ©
grafico caracteristico de tensdo x deformacéo, com o qual pode-se calcular atensédo e 0

modulo elastico utilizando-se as equacdes (18) e (19):

o= (18)

onde: & & a tensdo calculada (MPa), F é a carga de ruptura (N), A é a drea (m%).
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O moédulo elastico € dado pela equacgdo (19):

E=2
£

(19)

onde: E é o modulo eladstico (GPa) e € & (AL/L,), a deformagdo na direcgo do

carregamento, com AL = deformac8o ocorrida no corpo de prova € L, = comprimento
inicial do corpo de prova.

Foram ensaiados 50 corpos de prova por concentracdo de tratamento da fibra.
Este numero foi determinado em func&o de uma confiabilidade de resultados pré-fixada
em 90% (DA SILVA, 1981).

Para o calculo da area das fibras ensaiadas foi necessario conhecer os
didmetros das mesmas; que foram rigorosamente medidos usando-se um Microscopio
Eletrénico de Varredura (MEV) do tipo Zeiss modelo DSM-950, sendo gue os valores
encontrados para os diametros, foram obtidos através de medidas na tela do

microscopio e de medidas realizadas nas micrografias, como mostra a Figura 14.

Figura 14: Micrografia da sec¢ao transversal da fibra de sisal.

3.2.6) Determinagao do Angulo de Contato: Moihabilidade

Utilizando-se a equacao (14) do item 2.5.2.1, desenvolvida por TORRES e Da
SILVA, em 1995, para estudar a geomeiria de gotas cuja secdo € aproximadamente
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eliptica (Figura 15) pode-se obter 0 anguio de contato que a resina epdxi faz com as
fibras de sisal sem e com tratamento quimico, atraves do calculo das condigbes de
contorno (K e o) e do programa de computador em linguagem FORTRAN (descritc no

Anexo 2), tendo em vista que a equagéo {14) ndo possui solucio analitica.

Figura 15: Micrografia da secBo ftransversal da fibra de sisal: geometria
aproximadamente eliptica.

Para o calculo da condicdo de contornc K foi necessario considerar as
dimensbes da gota de resina epdxi sobre uma fibras de sisal com e sem tratamento

quimico.

Na realizacdo da medida, foi utilizado Micrécopio Otico Zeiss Stemi SV 11
acoplado a um sistema fotografico MC 80, uma Gnica fibra de sisal foi posicionada no
microscopic e com uma agulha espalhou-se a resina epdxi (sem endurecedor) sobre a
fibra. Imediatamente, formavam-se gotas sobre a fibra e o sistema fotografico acionado,
e entdo as fotos foram tiradas, como mostra a Figura 16, sendo que para cada
concentracéo de tratamento quimico das fibras de sisal foi realizada uma foto e obteve-
se um valor para L (comprimento da gota), g, (disténcia méaxima entre o eixo x e a gotaj

e Qo (distancia entre o eix0 X e a superficie da gota).



parte experimental 34

Figura 16: Micrografia de uma gota de resina epdxi sobre uma fibra de sisal sem
tratamento quimico (aumento de 40 x).

De acordo com ZEMANSKY e SEARS, em 1973, o célculo de K foi feito
utilizando-se a relac&o da equagao (20).

2
K=—=— (20)
v
onde: AP = p - p., Ou seja, a diferenca entre a presséo do liquido e presséodoar; y e a
tenséo superficial do liquido e g, € a distancia entre o eixo x e a superficie da gota.

J&, a outra condicao de contorno o, € calculada utilizando-se a equacaoe (13) do
item 2.5.2.1(mostrada abaixo).

a A(x)

b B(x)

onde: a é o menor pardmetro da fibra de segdo eliptica (raio menor) e b é o maior
parametro da fibra de secdo eliptica {raio maior){ ver Figura 11, item 2.5.2.1); sendo
que os raios utilizados no célculo de a foram obtidos através dos didmetros medidos

das fibras de sisal com e sem itratamento quimico, como demosirado no item 3.2.5.
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Foram calculadas as condigbes de contorno e os angulos de contato para fibras
sem tratamento e tratadas a 1, 3 e 5% de NaOH.

3.2.7) Moldagem do Compdésito:

Para o preparo do laminado de fibra de sisal e resina epdxi s80 necessarios 0s
seguintes elementos :

- uma placa de metal lisa, limpa e com desmoldante,

- 100g resina epOxi preparada com 12g endurecedor (recomendac&o do fabricante),
- 100g de fibras secas,

- equipamento de vacuo,

- autociave.

A guantidade de resina epdxi e fibras de sisal foi preestabelecida visando
alcancar uma média de 53% de fibras no compésito.

A confeccdo do compoésito foi feita de acordo com as seguintes etapas:

1) alinhou-se as fibras unidirecionalmente na placa previamente coberta com papel
desmoldante,

2} impregnou-se as fibras com resina epdxi,

3) cobriu-se as fibras impregnadas com plastico perfurado, com a finalidade de escoar o
excesso de resina perdido durante a cura,

4) tecido de nylon para absorver e excesso de resina gue passa pelo plastico perfurado,
5) novamente tecido desmoldante e ouira placa de metal para vedar o sistema.

Confeccionado o laminado, as placas foram parafusadas e levadas a autoclave,
aplicou-se vacuo para evitar a formacao de bolhas e retfirar o excesso de resina, em
seguida aplicou-se presséo de 550 KPa por 2 horas a 140°C (PARDINI, 1990).

3.2.8) Determinacado da Fragdo Volumétrica das Fibras no Compésito:

Em compésitos, as fragbes volumétricas podem ser calculada através de

métodos experimentais ou durante o processo de obtencdo. O método utilizado neste
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trabalho para se determinar a fracdo volumetrica (CARLSSON e PIPES,1987) dos
constituintes de um compdsito € descrito a seguir:

a) determinou-se 0s valores medios dos didmetros dos filamentos através das medidas
realizadas nc Microscopio Eletrdnico de Varredura do tipo Zeiss, modelo DSM-850
operado em 15 KV, da Divisdo de Materiais do IAE/CTA.

b) calculou-se a érea, considerando cada filamento na sua forma eliptica (A= n.d.dz),

c) distribuiu-se os filamentos, lado a lado ao longo de um dispositivo (semelhante a um
pente), com a finalidade de manter sempre o mesmo espagamento entre as fibras e

favorecer a contagem do namero de fibras utilizadas no composito (ny),
d) mediu-se o comprimento das fibras utilizadas no composito {L¢),

e) determinou-se o volume do conjugado através da equagéo (21):

V. = &, (espessura) x L. (largura) x C. (comprimento) {21)

Apds a medida de todos os parémetros descritos acima, a fracido volumétrica das
fibras é dada peia equacao (22) :

%V, = (n,.A,L, /e, .L,.C.)100 (22)

onde: V; = fracdo volumeétrica de fibra e Ly = C,

A fracdo voiumétrica das fibras de sisal calculada para os compésitos de sisal

sem e com tratamento quimico com resina epdxi foi estimada em 53%.
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3.2.9) Ensaio de Extracd@o de Fibras da Matriz “Pull Out”:

A interface fibra/matriz tem um efeito pronunciado na performance mecéanica e
integridade estrutural do compésito durante a fratura. Estudos tém mostrado que
guando uma matriz contem fibras de refor¢o, a energias s@o absorvidas pelos
mecanismos de falha, tais como ruptura da matriz, descolamento da interface, fratura na
fibra, extracéo de fibras da mairiz, etc., dentre os quais o descolamento e o atrito contra
o deslizamento da fibra durante a exiracdo da matriz, promovem maior contribuicdo a
tenacidade a fratura da maioria dos compdsitos fibrosos com matrizes poliméricas ou
ceramicas. Muitas técnicas tém sido desenvolvidas para caracterizar as propriedades
interfaciais e dentre essas a mais popular € o teste de “pull out’ (KIM e col.,1991). O
“pull out” é definido como o trabalho realizado contra atrito de deslizamento durante a
extracéo das fibras a partir de uma matriz fraturada (KELLY,1970).

No ensaio de “pull out’, a matriz & colocada num molde com a forma de botéo e a
fibra € enterrada nesta matriz como mostra a Figura 17:

disco de
resina

{ensao

1 o]
le

Figura 17: Representac&o do molide na forma de botdo com comprimento critico (Lc) e
do “pull out” (YUSOMOYA e col, 1990},

Depois da matriz curada, a fibra é tencionada até que seja extraida da matriz. A
resisténcia interfacial fibra/matriz € medida pela forca necessaria para extrair a fibra da
matriz. Se a fibra embebida na matriz tiver um comprimento maior que o comprimento
critico (Lc), a fibra quebrara antes de ser extraida da matriz. Quando o comprimento da
fibra é {Lc), a resisténcia ac cisalhamento interfacial entre fibra e matriz & (1), a
resisténcia a tenséo da fibra é (o), o didmetro da fibra & (df), e assumindo que a tenséo
de cisalhamento interfacial & uniforme (YUSOMUYA e ¢ol.,1990; KELLY,1970); tem-se a
equacaoc (23):
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r.d, .o
Tﬁ fl‘.df.f,c.r (23)

Simplificando, encontra-se a equagéo (24):

(24)

Sabendo que 1 é constante durante ¢ processo, o trabalho realizado durante a

extracdo da fibra € dada pela equacéao (25):

N z‘.:fz:.df
Wp = 5 L, (25)

3.2.9.1) Preparacéo dos Corpos de Prova:

Nos ensaios de exiragdc de fibras em monofilamentos para avaliacdo da
interface das fibras de sisal tratadas e néao tratadas e a matriz, foi utilizado um Instron
modelo 1331 da Divisdo de Materiais do IAE/CTA Os ensaios foram realizados
utilizando-se um suporte, mostrado na Figura 18, que foi adaptado & garra inferior da
maqguina de tracdo, com a finalidade de fixar os corpos de prova.

orfkio M

Figura 18: Desenho esquematico do suporte de ensaio de extracio de fibras.
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A adaptacéo do suporte a maquina de tragio Instron, esta ilustrada na Figura 19.

» Orificio b

disco de resina

gatra B

Figura 19: Representacdo do teste de “puli out’, mostrando o suporte preso as garras
do instron.

Na realizac&o dos ensaios, a extremidade livre da fibra de sisal foi presa a garra
superior A do Instron, e a outra extremidade do corpo de prova que continha o disco de
resina com a fibra foi presa no dispositivo adaptado a garra inferior B do Instron. O
corpo de prova foi preso de maneira que a fibra passou através do orificio "M” do
dispositivo, procurando impedir interferéncias e para que a fibra estivesse em perfeito
alinhamento com a garra superior A, e em seguida aplicou-se carga de fracdo da ordem
de gramas até a exiracdo completa da fibra do disco de resina. Os ensaios foram
repetidos 5 vezes com fibras sem e com tratamento quimico.

3.2.10) Ensaio Mecdnico de Tragdo do Compdsito:

Este ensaio mostra ¢ comportamento do material quando € submetido a tensdes,
as quais tendem a separa-lo. Duas propriedades sdo medidas enquanto a amostra esta
sendo iracionada: tensdo (c) e modulo de elasticidade (E). A tensio ¢ a resisténcia do
corpo de prova em relacdo a sua area (MACDERMOTT,1984), como mostra a eguacgao
(26):

F

5 (26)

5 =
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onde: ¢ é a resisténcia a tracdo (MPa), I € a carga maxima de ruptura (N), b & a largura

do corpo de prova (mm) e d é a espessura do corpo de prova {mm).

No calculo do médulo de elasticidade utilizou-se a seguinte equacéo (2?):

E = (27)

°
g
onde: E & o mbdulo de elasticidade(GPa), o € a resisténcia a tragdo (MPa), e = (AL/L,) é
deformacgéo na direcio do carregamento, AL é a deformacé&o ocorrida no corpo de prova

e L, & o comprimento inicial do corpo de prova.

3.2.10.1) Preparacéo dos Corpos de Prova:

Os corpos de prova foram obtidos a partir dos compésitos fabricados em
diferentes combinacdes dispostos unidirecionalmente e cortados nos tamanhos
desejados, de acordo com a ASTM D 3039-76. Na preparacio dos corpos de prova
houve a necessidade da fixacdo de suportes “tabs” nas extremidades, com a finalidade
de proteger a superficie do material de danos durante o ensaio. Os suportes utilizados
foram de material composito de fibra de vidro/fepoxi e colados com um adesivo
estrutural da Hysol. As dimensdes dos suportes de 3,4 mm de espessura e 38 mm de
comprimento e s&0 mostradas na Figura 20

146 ram

Figura 20: Representacéo dos corpos de prova para o teste de tracdo em compositos.

Os ensaios de tracao foram realizados, 5 vezes por cada tipo de compdsito, no
laboratorio de Ensaios da Divisgdo de Materiais do IAE/CTA, através de uma maquina de
tracdo Instron modelo 1331 com capacidade de 10 kN e com velocidade de ensaio de
2mmimin, de acordo com a norma ASTM D 3038-76.
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3.2.11) Ensaio Mecéanico de Flexdo dos Compdésitos:

Este teste consiste em aplicar uma carga no centro da amostra, que esta
suportada por dois apoios, apenas pelas pontas, na aparelho de ensaio. Mddulo de
flex@o e resisténcia a flexdo sdo parametros determinados por este teste. O primeiro
relaciona-se com a rigidez e o segundo com a resisténcia a envergadura da amostra e a
forca necessaria para quebrar a amostra (MACDERMOTT,1984).

A tensdo maxima aplicada & dada pela equacao (28):

cs:3.Q.L
2.b.d?

(28)
onde: ¢ & a tensdo medida (Mpa); Q € a carga aplicada (N); b é a largura da secéo do
corpo de prova; d € a espessura da segio do corpo de prova; L € a distancia entre os

dois apoios da dispositivo de ensaio .

A deformac&o maxima é dada pela equacéo (29):

6.D.d
Sz[ 2 ).100 (29)

onde: ¢ & a deformagao (%), D € a deflexdo no centro dos apoios (mm), d € a espessura

do corpo de prova , L distancia entre os apoios do dispositivo de ensaio (mm).

O mddulo de elasticidade E (MPa) é dado peia equagio (29):

o]
E=—
N (29)

3.2.11.1) Preparac¢éo dos Corpos de Prova:

Os corpos de prova foram obtidos a partir dos compésitos fabricados com fibra
iratada e ndo tratada e cortados no tamanho desejado. As dimensdes dos corpos de

prova estdo ilustradas na Figura 21.
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Figura 21: Representagdo dos corpos de prova para ensaio de flex&o.

Os ensaios em flexdo foram repetidos 5 vezes por tipo de composito, sendo
realizados no Laboratério de Ensaios da Divisdo de Materiais do IAE/CTA, através de
uma maguina Instron modelo 1331, com velocidade de ensaio de 1,5 mm/min,

conforme a norma ASTM D 790-86 método I (3 pontos).

3.12) Analise de Fraturas:

A técnica de Microscopia Eletrdnica de Varredura (SEM: “Scanning Eletron
Microscopy”) cujos principios foram descritos em 3.2.4 foi utilizada para analisar as
fraturas dos corpos de prova nos testes de tracdo e flexdo e verificar 0 efeilo do

tratamento quimico das fibras na interface fibra/matriz.
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4) RESULTADOS E DISCUSSOES:

4.1} Tratamento Quimico Alcalino das Fibras de Sisai:

O tratamento quimico realizado nas fibras de sisal objetivou melhorar as
caracteristicas adesivas da fibra, afim de possibilitar um aumento na molhabilidade da
fibra pela resina e, portanto melhorar as propriedades mecanicas do composito. Afim de
atingir estes objetivos se fazia necessario retirar da superficie da fibra alguns residuos
da folha deixados durante a desfibragem, graxas e ceras inerentes a constituico
natural e aoc manuseio das mesmas, alem de retirar parcialmente a lignina existente na
superficie da fibra, facilitando o molhamento e a aderéncia da resina na fibra. A Figura
22 mostra a superficie da fibra de sisal sem qualquer tratamenio quimico, cbserva-se
existéncia de uma camada superficial que recobre e forma elevacdes na superficie das
fibras, que € melhor observada na ampliacio da foto mostrada na Figura 23.

Figura 22: Micrografia da superficie da fibra de sisal sem tratamento.
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Figura 23: Micrografia da superficie de uma fibras de sisal sem tratamento guimico.

A solubilidade de lignina, ceras e graxas sem causar nenhum dano a estrutura
fisica da fibra foram fatores que influenciaram a escolha do tratamento com hidroxido de
sédio. Os resultados causados pelo tratamento alcalino das fibras de sisal séo
mostrados nas Figuras 24 e 25 e no decorrer das discussfes das andlises e testes
mecéanicas realizados na fibra e no compédsito.

Figura 24: Micrografia da superficie da fibra de sisal tratada com NaOH 3%.
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Figura 25: Micrografia da superficie da fibra de sisal tratada com NaOH 5%.

Comparando-se as micrografias das Figuras 22, 24 e 25 observa-se nitidamente
as mudancas superficiais causadas pelo tratamento quimico. As elevagbses da
superficie (Figura 22) diminuiram consideravelmente pelo tratamento com NaOH 3%
(Figura 24) até desaparecerem pelo tratamento com NaOH 5% como mostra a Figura
25, na qual pode-se observar com clareza as microfibrilas, que constituem as fibras de

sisal.

4.2) Determinacgao da Perda de Massa das Fibras de Sisal:

Os resultados experimentais para determinagao da perda de massa das fibras de
sisal causadas pelo tratamento quimico alcalino, de acordo com as etapas pré-
estabelecidas no item 3.2.2, sdo mostrados na Tabela 6.

Durante o tratamento quimico um forte indicador da retirada de substancias da
fibra foi a colorac&o da solugdo alcalina, inicialmente incolor & que apés o tratamento
apresenta-se de cor marrom claro. Observou-se que com o aumento da conceniracao
da solucdo alcalina, mais escura apresentava-se a solugdo posterior ao tratamento, o

que concorda com o8 dados de perda de massa apresentados a seguir.



resultados e discussbes 46

Tabela 6: Valores médios e respectivos desvios padrdo das porcentagens de perda de
massa das fibras de sisal devido as etapas do tratamento quimico:

Observou-se que com o aumento da concentracdo de hidrdxido de sédio na
etapa 1 do tratamento aumenta a porcentagem de massa perdida pela fibra de sisal,
possivelmente pela perda de lignina (SANT(0S,1894) e hemicelulose (DANIEL,1985).
Na etapa 2, foi feito tratamento somente com agua destilada a 100°C por 1h e a
secagem foi feita em estufa a 100°C por 3h, observa-se uma perda de massa que em
parte poderia ser atribuida a sclubilizacéc de pectina pela agua (BEMILLER,1985) e em
parte pela posterior perda de agua (umidade) durante a secagem, que foi observada
também na etapa 3. Os resultados observados neste experimento concordaram com o0s
resultados obtidos nos testes de tragdo e com a especlroscopia.

4.3) Espectroscopia na Regido do Infravermelho de Mditipla Refletdncia Interna
“MIR”:

Os espectros na regido do Infravermelho obtidos uwlilizando-se Mdltipia
Refletancia interna "MIR” sdo mostrados nas Figuras 26 e 27. As curvas dos espectros
do sisal com e sem tratamento foram sobrepostas e os espectros ampliados para
melhor interpretacdo das picos de absorgéo.
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Figura 26: Espectro de absorgéo na regido do infravermelho de 3800 a 2600 cm™ das
fibras de sisal sem e com tratamento quimico.

As curvas da Figura 26 mostram uma forte banda de absor¢io na regifo entre
3600 e 3200 cm™” que é caracteristica ao estiramento do grupo hidroxila v(OH). Esse

grupo se encontra em praticamente todas as substéncias que constituem a fibra de
sisal, tais como celulose, lignina, hemicelulose, pectina e nas moléculas de agua
presentes na fibras. Sendo assim, esta banda pode ser interpretada como uma
somatdria de todas as absorcdes do grupo hidroxila presente nos constituintes do sisal.
As fracas bandas de absor¢do em 2930, 2891, 2889 e 2860 sao caracteristicas do

estiramento e deformacdo de grupos metila, v(CH,) e 8( CH.) respectivamente, que

também fazem parte de todos os componentes da fibra (KEIGHLEY,1976).
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Figura 27: Espectro de absorcéo na regifo do infravermelho de 2000 a 900 cm™ do sisal
sem e com tratamento quimico.

Analisando-se na Figura 27, a curva referente ao sisal sem tratamento {(cor
vermelha), observa-se a presenca de varias bandas de absorcdo, que foram afribuidas
em grande parte & presenca de lignina, que € uma substancia amorfa de estrutura
complexa que varia de acordoe com sua origem, por exemplo: madeira ou folhas de
plantas. Em geral, a lignina & considerada um composto polifendlico que ainda contém
em sua estrutura os grupos éter (R-0O-R,) e acetato (RCOOR,), sendo provavelmente R
e R, = melil, aril ou fenol, isopropil e outros hidrocarbonetos (SANTOS,1994). A anadlise

das bandas da curva para sisal sem fratamento € mostrada na Tabela 6.
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Tabela 6 Analise comparativa das bandas de absorgéo (cm™) experi-{nentais e
encontradas na literatura na regido do infravermelho para o sisai 2.8

1727 1730 -1715 v(C=0) de acetato do tipo
Ar-COO-R

1596 1688 v(C=C) do anel aromatico
em fendis

1422 1420 vibragbes do esqueleto

aromatico em ligninas

1367 1370 - 1320 v(C=C} e &(OH) em fendis

1240 1260 - 1220 d(OH) em fendis

1158 1200 - 1160 V(C-0) em fendis

1023 1030 8 (Ar-CH) no plano e §(C-0)

em alcoois primarios

1 (SANTOS,1894) 2 (KEIGHLEY,1976) 3 (SZYMANSKI, 1976)

Portanto, pode-se caracterizar a presenca de grupos fendlicos e acetatos gque
somente estao presentes na estrutura da lignina, confirmando gue a mesma esta
presente na superficie da fibra. Analisando-se uma diminuicdo dos picos em 1727,
1596, 1422, 1367 e 1240 cm” para as curvas do sisal tratado 3 e 5%, nas quais
observa-se uma diminuicdo da quantidade de lignina na superficie da fibra. Assim,
pode-se dizer gue o tratamento quimico com NaOH 5% realizado nas fibras de sisal
retirou graxas, ceras e principalmente lignina da superficie das fibras.

4.4) Ensaio Mecanico de Tragio das Fibras de Sisal:

Os resultados de resisténcia a tragdo e mddulo elastico obtidos nos ensaics de
tragcdo e os diametros das fibras de sisal uiilizadas nos tesies sdc mostrados na
Tabela 7.
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Tabela 7: Valores medios experimentais de resisténcia a tracdo (), mbdulo elastico (E)
e didmetros (d) das fibras de sisal sem e com tratamento guimico:

#{MPa) E(GPa) daf pm) chi pmi

344,0 + 42,0 210+4,0 115,0 + 15,0 196.0 £ 22,0
340,0 + 45,0 20,0+86.0 128,0 + 18,0 2110+ 250
308,0 + 38,0 18,0 + 3.0 131,0+ 12,0 221.0+240
302,0 + 35,0 19.0+2.0 1180+ 10,0 194.0 + 18,0

onde: d; € didmetro maior e d; € o didmetro menor encontrados nas fibras utilizadas no ensaio.

Analisando-se o0s valores experimentais constata-se uma diminuigdo nas
propriedades de resisténcia a tracdo de 12,2% entre a fibra sem tratamento e tratada a
5%; ja o médulo elastico sofreu uma diminuicdo de 14,2% entre a fibra sem tratamento
e tratada a 3%. Observa-se também que a fibra apresenta uma varia¢cdo consideravel
entre o0s didmetros maiores € menores, isto deve-se a origem natural das mesmas.
Atribuiu-se a gueda nas propriedades de resisténcia e modulo elastico em tracéo, &
perda de substancias soluveis em aicali, como hemicelulose e lignina; o que foi
confirmado pelas micrografias mostradas no item 3.2.1 e as analises espectroscépicas
na regido do infravermelho discutidas anteriormente.

4.5) Determinacéo do Angulo de Contato: Molhabilidade

Os parametros g,, g: € o calculados, e os angulcs de contato obtidos através do

programa FORTRAN s&o mostrados naTabela 8.
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Tabela 8: Valores dos angulos de contato entre a resina epdxi e as fibras de sisal sem e
com tratamentos quimicos.

O tratamento quimico alcalino realizado nas fibras de sisal diminuiu o angulo de
contato entre a resina e a fibra, ou seja, aumentou a molhabilidade da fibra pela resina.
Com visto anteriormente nas Figuras 22, 23 e 24 do item 3.2.1, o tratamento reduz a
quantidade de lignina presente na superficie das fibras, deixando as fibrilas que
constituem a fibra expostas, resultando numa methor molhabilidade na interface e,

portanto melhorando adeséo fibra mairiz como pode ser visto nas Figuras 28, 29 e 30.

Figura 28 Micrografia de uma gola de resina epdxi sobre uma fibra de sisal sem
fratamento quimico (aumento: 40 x).
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Figura 29: Micrografia de uma gota de resina epdxi sobre uma fibra de sisal tratada com
NaOH 3% (aumento 40 x).

Figura 30: Micrografia de uma gota de resina epdxi sobre uma fibra de sisal tratada com
NaOH 5% {aumento 40 x).

4.8) Ensaio de Extracdo da Fibra da Matriz “Pull Qut”:

2

Os resultados obtidos nos testes de “pull out” com as fibras sem e com

fratamentoc a 1, 3 e 5% s&o mostrados na Tabela 9.
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Tabela 9: Valores de frabalho de “pull out” experimental (médio} e tedrico para as fibras
de sisal sem e com tratamento guimico:

Analisando-se os resultados, observa-se que com o aumento da concentracdo de
NaOH no tratamenio quimico o trabalho de “pull out’” experimental aumentou, até
aproximar-se do valor tedrico para a fibra tratada com NaOH 5%. Esse comportamento
deve-se ao aumento da resisténcia interfacial fibra/matriz, ou seja, o tratamento quimico
provocou uma melhor adesio na interface fibra/matriz, com a interface mais forte foi
necessario aplicar uma tenséo mais alta para extrair as fibras da matriz e, portanto
observou-se um aumento no trabalho de “pull out” experimental. J&, o trabatho de “puli
out” das fibras sem tratamento quimico foi 30% menor que o trabalho tedrico,
demonstrando uma adesao pobre na interface fibra/matriz (Figura 31).

O trabalho de “pull out” tebrico & calculado utilizando-se a resisténcia ao
cisalhamento da resina epoxi, para tanto utiliza-se o valor de resisténcia a tracéo da
resina {c = 82,0 MPa) na equacgdo 25, mostrada no item 3.2.9. Este valor mostra ¢
trabalho de “pull out” para uma fibra que necessita de uma tens&o altg, tanto quanto da
resina, para ser extraida da matriz; demonstrando ter uma interface forte. Observa-se
gue o teste de “pull out” realizado com a fibra tratada com NaOH 5%, obteve o trabalho
experimental mais préximo do tedrico; confirmando gue o tratamento quimico realizado

na fibra promoveu um aumento na resisténcia ac cisalhamento na interface fibra/matriz.

A Figura 31 mostra a pouca adesao da resina epdxi e da fibra de sisal sem
tratamento quimico para o compésito sisalfepdxi, evidenciando a interface fraca, com ©
tratamentc quimico observou-se um aumenio na molhabilidade da fibra pela resina
epdxi, que resultou numa o6tima adesdo interfacial observada na Figura 32.
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sisal’epixi

Figura 31: Micrografia do compésito sisal/epéxi com fibras de sisal sem tratamento
quimico.

A Figura 32 mostra a boa adesé&o interfacial entre a fibra e a matriz no compasito
sisal/ epGxi com as fibras de sisal tratadas com NaOH 5%.

Figura 32: Micrografia do compasito sisal/fepoxi com as fibras tratadas com NaOH 5%.
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4.7) Ensaio Mecéanico de Tracdo dos Compositos:

Os resultados obtidos nos ensaios de tragdo de compdésitos com sisal tratado e
sem tratamento e resina epoxi mostraram um aumento da resisténcia a tracéo e modulo
elastico com o aumento da concentragéo de hidroxido de sodic do tratamento utilizado
(Tabela 10).

Tabela 10:; Valores experimentais médios de resisténcia a tragdo e modulo elastico, e
deformacéao dos compodsitos sisal sem e com tratamento/epoxi:

COMPOSITO COMPOSITO COMPOSITO
i a) E{GPa) g (%)
103,4 + 15,1 3,3+06 3,140,1
106,8 + 18,3 35+09 31+0,3
1245 + 20,2 40+07 3,0+0,1
132,8 + 20,1 43+086 30+0,1

O aumento na resisténcia a tracdo e moédulo elastico foram atribuidos a uma
meihora na adeséo interfacial causada pelo tratamento quimico realizado nas fibras de

sisal, e que pode ser evidenciado analisando as Figuras 33, 34 e 35.

Figura 33. Micrografia da fratura do compdsito sisal/epbxi com as fibras sem fratamento
quimico.
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A Figura 33 mostra o aspecto da fratura no teste de tracio do compodsito sisal/
epoxi com as fibras sem tratamento quimico. Observa-se uma grande quantidade de
“pull out’, consequéncia da pouca adesdo na interface fibra/matriz (interface fraca).
Com o tratamento guimico, ocorreu um aumenio da molhabilidade da fibra pela resina,
possibilitando uma maior aderéncia e portanto uma diminuicdo da quantidade de “puli
out’, como mostram as Figura 34 e 35.

Figura 34: Micrografia da fratura do compoésito sisal/lepoxi com as fibras de sisal
tratadas com NaOH 1%.

Figura 35. Micrografia da fratura do composito sisal/epdxi com as fibras de sisal
tratadas com NaOH 3%.
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Apesar do aumento da resisténcia a tragio do compodsito com o aumento da
concentracdo de hidroxido de sddic no tratamento quimico, verificada nos testes de
tragao, estes valores apresentam-se abaixo dos valores de resisténcia a tragéo
tedricos, calculados através da Lei das Misturas [equacdo (7) do item 2.4.1], como
mostra a Tabela 11.

Tabela 11: Valores de resisténcia a tracéo experimentais e tedricos para os compdsitos
com fibras tratadas e sem tratamento quimico:

Analisando-se a Tabela 11, observa-se uma diferenca enire a resisténcia a
trac8o experimental e tedrica de 53% no composito com fibras de sisal sem tratamento
guimico e para o composito com fibras de sisal tratadas com NaOH 5% a diferenca & de
33%. A diminuicdo na diferenca entre esses valores se deve ao aumento da adesao
interfacial proporcionada pelo tratamento. Apesar disso, os valores experimentais ainda
apresentam-se abaixoc do valor tedrico, devido a falhas durante a confeccdo dos
compositos. A Lel das Misturas prevé varias consideracbes, tais como:. fibras
uniformemente distribuidas na matriz, fibras e matriz perfeitamente ligadas entre si,
matriz livres de vazios {(bolhas), o compdsito esta livre de tensdes residuais e fibras e
matriz comportando-se como materiais linearmente elasticos. Na pratica, para
confecgéo do composito, as fibras foram alinhadas sob tensdo na tentativa de manter o
espacamento uniforme entre as mesmas, as fibras e a matriz ndo apresentavam
ligagGes perfeitas entre si, o que foi melhorado com o tratamento quimico, alem de
outros fatores dificeis de controlar como a presenca de tensdes residuais no compoésito,
considerar-se a fibra uniforme e homegénea e sem variagdo de didmetro. Portanto,
justifica-se a diferenga entre os valores experimentais e tedricos.
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4.8) Ensaio Mecéanico de Flexdo dos Compositos:

Os resultados obtidos nos testes de flexdo para os compodsitos de sisal sem e

com tratamento quimico com resina epoxi s&o mostrados na Tabela 12:

Tabela 12: Valores experimentais de resisténcia a flexdo, mddulo e deformacgao para os
compositos de fibras de sisal sem e com tratamento quimico e resina epdxi;

COMPOSITO COMPOSITO COMPOSITO
svPa) E(GPa) & (%)
67,6+ 84 52+0,8 1,3+0,1
69,8 = 8,1 54+0,7 1,3+0,1
81,4+82 6,3+0,8 1,3+0,1
86,8 + 8,8 6,7+07 1,3+ 0,1

Analisando-se a tabela, observa-se um aumento de resisténcia a flexdo e médulo
entre os compdsitos, com fibras de sisal sem tratamento e 0 compdsito com as fibras de
sisal tratadas com NaOH 5%, de 22%. Esse comportamento ¢ atribuido a diminuig&o na
delaminagdo no compdsito com fibras tratadas com NaOH 5%, devido ao aumento da
adesividade interfacial fibra/ matriz.

As Figuras 36 e 37 mostram as fraturas no compdsito com fibras sem tratamento
quimico. Na Figura 37 observa-se apenas o formato da fibra arrancada na resina
demostrando a delaminacao no composito; o que também & observado na Figura 36,
onde pode-se observar a presenca de “pull out”, indicando uma interface fraca nesse

composito.
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Figura 37: Micrografia da fratura no compésito com fibras sem tratamento quimico.

59
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5) CONCLUSOES

e De acordo com os resultados nos testes de perda de massa, conclui-se que
tratamento com NaOH mais concentrado (5%) levou a uma maior retirada de
substancias das fibras de sisal.

e Os infravermelhos mostraram que o tratamento quimico alcalino das fibras de sisal
com hidréxido de sddio, a quente, remove lignina da superficie das fibras.

e Os ensaios de tragdo nas fibra de sisal tratadas e ndo tratadas, mostraram uma
diminuig&o da resisténcia e modulo das fibras com o aumento da concentracdo de
hidréxido de so6dio, sendo que 0s menores valores foram encontrados para as fibras
tratadas com NaOH 5%, devido a uma maior dissolucdo de substancias nesta
concentracao.

e« Das analises microscopicas das fibras, observou-se que houveram alteragdes na
superficie da fibra com o tratamento quimico e, que a concentracédo de NaOH 5%
mostrou-se mais eficaz na retirada da camada superficial que recobre as fibras de

sisal.

o Dos estudos de angulo de contato e ensaio de “pull out” conclui-se que, ©
tratamento quimico das fibras possibilita um aumento na molhabilidade da fibra pela
resina, e portanio um aumento na resisténcia interfacial fibra/matriz,
respectivamente. O tratamento com NaOH 5% mostrou-se o mais adequado,

resultando num anguio de contato menor e numa maior resisténcia na interface.

¢ Dos estudos sobre os compésitos com fibras tratadas e sem tratamento, conclui-se
que os compositos com fibras tratadas com NaOH 5% apresentaram os melhores
resultados tanto nos testes de tracdo quanto em flex&do; com um incremento de 28%
em resisténcia e modulo.

» Portanto, de acordo com os resultados, acredita-se que os compdsitos com sisal
tratado com NaOH 5% e resina epdxi podem ser utilizados com sucesso pela
industria automobiiistica e aeronautica em aplicagcbes nac estruturais; possibilitando

um aumento no desempenho e uma diminuigio nos custos da peca produzida.



sugestbes para trabaihos futuros 61

6) SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS:

e Qtimizar o tratamento alcaline, utilizando-se a concentracdo de d&tima de 5% de
hidroxido de sddio, e variando-se a temperatura do tratamento e ¢ tempo de

exposicao das fibras ao tratamento, testando-se as fibras e os compdsitos.

e Estudar o comportamento mecénico de compdsitos de fibras de sisal tratadas com
NaOH 5% em outras resinas poliméricas.

e {timizar a frac&o volumétrica de fibras do compdsito, na tentativa de se obter 6timas

propriedades mecéanicas utilizando-se a maior quantidade de fibras possivel.

¢ O ftratamento quimico alcalino com NaOH 5% mosirou-se eficaz para a fibra de

sisal, portanto seria interessante utilizar-se 0 mesmo tratamento para outras fibras
naturais disponiveis no Brasil.

e Estudar propriedades especificas do compodsito, tais como resisténcia ao impacto,
estabilidade térmica, estabilidade a radiacao UV.
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8) ANEXOS:
8.1) Axexo 1:
¢ Tecria Basica da Geometria da Gota:

Considerando-se o monofilamento (fibra) com sec¢do eliptica constante e
negligenciando a gravidade, entdo a geometria da gota apresentara simetria com
respeito ao eixo x, como mostrado na Figura 1.1.

¥

A
k.
B
c L
T
O 5 X _[!1_
planc T2 | Rlana Ty

Figura 1.1: Secéo transversal de uma gota e seus parametros (YAMAKI E
KATAYAMA 1975).

Nota-se que em uma determinada posi¢do angular da fibra, posicdo essa em que
0 menor parametro da elipse e o0 eixo y estdo alinhados, a secdo da gota apresenta-se
com a mesma excentricidade que a da fibra para todas as posicdes do eixo x, porém
com dimensdes diferentes ao longo da mesma; como mostrado na Figura 1.2. Descritos
esses fendmenos, pode-se estudar a gota em irés dimensdes, considerando-se o
sistema de coordenadas cartesianas. Os valores correspondentes ao eixo z s@o
provenientes de um corte efetuado por um plano T; com inclinagdo { com relagado ao
eixo x e a curva gerada pela intersecdo desse plano inclinado com a gota esta
representada na Figura 1.2

sec¢éo da gota

secdo do filamenio

Figura 1.2: Geometria concéntrica da se¢do da gota e do monofilamento e a
representacéo do plano inclinado Ts.( TORRES e DA SILVA 1995).
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De acordo com teoria do Campo de Forca Central de Laplace a diferenca de

pressdo entre a fase liquida e a fase gasosa (AP) é dada pela equagdo (1.1):

APMW(%{j%{) (1.1)

onde: vy € a tensdo superficial liquido-vapor, 1/R; e 1/R; 880 as curvaturas normais da
superficie cujas curvas séo perpendiculares umas as outras.

O entendimento da teoria que determina a equac&o do raio de curvatura €
importante, pois permite entender a diferenca entre o caso de secao circular da fibra ou
gualquer outra geometria, como no caso deste trabalho, eliptica.

Apés conhecida a equagao geral do raio de curvatura pode-se determinar R, [raio
de curvatura da curvay = f(x)l e R..

Para determinar a expressao do raio de curvatura € necessario definir o conceito
de curvatura. Defini-se curvatura de uma circunferéncia de raio R, um numero 1/R, que
pode ser obtido também como razéo do éngulo formado pelas tangentes nos extremos
de um arco de uma circunferéncia pelo comprimento deste arco. O angulo formado
pelas tangentes a uma circunferéncia nos pontos A e B é igual ao angulo central o entre

OA e OB. A longitude | AB| do arco AB & igual a Ra, como mostra a Figura 1.3

Figura 1.3: Representacio do angulo a.(Da SILVA e TORRES, 1995).

Assim tem-se que:

L _ L
[AB[ R.a

1
R (1.2)
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Da definicao de curvatura de uma circunferéncia pode-se definir a idéia de uma
curvatura suave arbitraria I'. Examinando-se esta curva suave arbitraria I', tem-se que o
angulo o (0 < a < r), formado pelas tangentes a I nos pontos A e B, se denomina

angulo de contingéncia do arco AB, e seu comprimento & denominado curvatura média
do arco AB (Figura 1.4).

O

Figura 1.4. Representacdo da curvatura média do arco AB (Da SILVA e
TORRES,1995).

Finalmente, chama-se curvatura da curva I' no seu ponio A o limite da razéo
enire 0 anguio de contingéncia o do arco AB da curva & seu comprimento | ABI =! As|

guando a ultima tende a zero [equacéo (1.3)]:

K = lim (—9‘-—) (1.3)
As>0\ A

Deste modo, 0 < K < «. Por definicdo, a magnitude R=1/K (onde se considera
gue 0 = 1/, o = 1/0) se denomina raio de curvatura de I’ no ponto A (Figuras 1.5},

sendo que o centro da circunferéncia coincide com o centro de sua curvatura.

Y T v g Y
A
o, Y u (o
! v
P 0 A
r T
g‘ &
X C X

Figura 1.5: Representac&o da raio de curvatura I no pontoc A,
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Supondo que uma curva [ seja dada pela funcéo y=f(x) (c < x < d), & que tenha a

segunda derivada continua, sua curvatura no ponto A = [x, f(x)]. Selam ¢ e @2 08

angulos que as tangentes a I' nos pontos A ¢ B = [x + AX f(x+Ax)] formam com a

diregdo positiva do eixo x (ver Figura 1.4}.

tgp, = f’(x),
tgp, = f{x+ Ax)

a = jaretgf (x)] - arctg[f (x+ Ax)]

logo,

X+ A%

As = |AB = j \/1+[f'(u)]2du

Substituindo (1.4) e (1.5) em (1.3), tem-se:

K= im, ‘arctg[:g)] ~ arctg[f’(x + Ax)]{

2

[ 1+ [f’ (u)] du

X

aplicando a regra de L'Hospital na equacao (1.6}, tem-se:

f“(x+ AX)

K = lim =

1+ {f’(x + Ax}r I‘f(x)l |

logo o raio de curvatura € dado por:

w0 \] 1+ [f'(x + Ax)r {1 + [fs (x)}z }3’:2

(1.4)

(1.5)

(1.6)

(1.7)
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(9

K = — (1.8)
2)%
{1 + [f’ (x)] }
Se a curva I’ e de forma paramétrica, pode-se representa-la como:
x=p{fley=y({) parab>t>a (1.9)

onde vy e ¢ sdo fungdes que possuem segunda derivada, entdo usando-se a regra para

diferenciar as funcfes paramétricas, obtéem-se:

)=

t

£(x) = XYy “g’z’xi’

()

Substituindo-se a primeira e a segunda derivada na equagéo (1.8), tem-se ©

{1.10)

seguinte valor para o raio de curvatura no caso de fungdo paramétrica:

2 2 32
o)
VX = Xy; a1

Uma vez determinada a expressao geral do raio de curvatura pode-se aplica-la

para a determinacéo de R, e R; conforme a equacéo (1.1).

e Calculo de raio de curvatura da gota (R,):

A geometria da gota ndo parametrizada tera a seguinte eguagio {1.12) para raio

de curvatura:
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R, = — Fo
7 dx?
e Calculo do valor de g.
A equacdo da gota é dada por:
y2 22 »
AT B
mas tg(t)= —i—w} y = tg(t).z - y* = z°.tg*(t)
2 42
z<. gt 2
92()+22:1_}22: 2 2 2
A B BZ.tg*(t)+ A

gxm:J AB® {tgz(t)ﬁ}xA.B.(

B2 tg?(t) + A%

entao, ox) = A(x). (W}

tg?(t) +o?

derivando a equacéo (1.17) com relacdo a x, tem-se:

BZ.tg?(t) + A?

dg _dA ( tg?(t) +1
dx  dx | tg?(t) +o?

(1.12)

(1.13)

(1.14)

(1.15)

(1.16)

(1.47)

{1.18)
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derivando-se pela segunda vez a equagao (1.18), tem-se:

d?g  d2A [ tg?(t)+1 r

o2 dx® g2 () + o’ (1-19)
Substituindo as equacdes (1.18) e (1.19) na equacéo (1.12), tem-se:
%
[d;.\)z tg?(t)+1 )1
1+ — q——
dx/ {tg*(t) +
Ry=- 1 {1.2)

Uma dez determinado Ry pode-se calcular R,

o Calcuio de R».

R: é representade como fungéo de x, y, t. Seja no plano T, um ponto A e uma
curva d = f(x, t) perpendicular ao ponto A. Seja no plano T,, perpendicular ao eixo x, o
ponto A. Seja a curva (@) uma intersecio entre a superficie da gota e o planc T,, e uma
curva (b) a intersegdo entre a superficie da gota e o plano T, {Figura 1.5), da relacic
entre R, e Ry, ¢ raio de curvatura da curva (a) @ R,. Considerando-se que a gota
apresenta a mesma exceniricidade da fibra e gue ambas estejam alinhadas
angularmente, entao o raic de curvatura as curva (b) € dado pela equacao (1.11). O
angulo entre o plano T, e o plano T, € B (igp = dg/dx) entée, pelo Teorema de Meusnier,
R, € dado por R/cos§, onde R representa o raio de curvatura da elipse, conforme Figura
1.6.
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\: A gota

b curva {a)

niano Ty

\- curva (b}

Figura 1.6: Representacdo da gota sobre a fibra, interceptada pelos planos T, e Ta.

e Calculo do raio de curvatura da elipse

A equacdo da elipse, mostrada na Figura (1.5) € dada pela equagéo (1.13). Outro

modo de se representar-se essa elipse € atraves da forma paraméfrica:

z = B(x) cos(t)

y = A(X) cos(t) {1.21)
e derivando a z e y com relagdo ao parametro t, tem-se:

z' = -B{dsen(l),

y' = A{xjcos(t), {1.22)

derivando-se pela segunda vez:
z' = -B{x)cos(t),

y' = -A{x) sen(t), {1.23)

Substituindo-se a equacdo (1.21), (1.22) e {1.23) na equacéo (1.11), tem-se que:
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R:;}%«.Pﬂ—{az - 1) cos? t] (1.27)

Calculado R, pode-se determinar R; pelo teorema de Meusnier, assim:
R2=R/cosp {1.28)

1

g 2
mas 9B = a“?(“ e COSP = { } , logo cosp é dado por:

1+ tg°B

1

cosf} = S 2
1+ (dg/dx)” (1.29)

dg _dA { tg®(t)

2
onde: 4x  dx tgg + az} é dado pela equagao (1.18).

Substituindo a equacdo (1.18) na equacao (1.16), tem-se a seguinte expressao

para cosp:

-4

aal? | 1g?(+1 | 2
cosp :{’IJ{@J 'ng(t)ﬂxzﬂ {1.30)

Substituindo a equacgao (1.18) na equacao (1.16), tem-se o seguinte valor para
Rgl
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1 r

A 3/ dA 2 tQZ (t) 1 P
o - e ot o[ [0 31

=l

ol (bssnt0l sfreostl)” |
I[A' cos(t)}[-B.cos(t]-[-B.sen(t)][-A Sen(t)}i

‘[Bz sen(t)+A2 oS (t)] t ![Sz.senz(t)+ A2 cos? (t)rfz
I“AB cos®(t) - A.B.sen (’t)[ I —AB 1 (1.24)

Observa-se gque a secdo da gota acompanha a secdo da fibra, que no caso &

gliptica, em qualquer posicéo de x; logo as secdes possuirdo a mesma excentricidade
Assim, pode-se escrever a seguinte relagdo;

a/b = A(x)/B(x) = a{cons tante)

onde: a € o menor parametro da fibra de segéo eliptica,

b & o maior parametro da fibra de segao eliptica,

{1.25)

A{x) & o menor parametro da gota de secio eliptica

B{x) & o maior paradmetro da gota de secéc eliptica.

Portanto, pode-se rescrever a equacao (1.12):

A 2 2002
_A_(%) T2 -["*(‘X ~1).cos (t)}

(1.26)

Desta forma a equacdo do raio de curvatura da elipse, torna-se:
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Substituindo R1 e R2 na equacéo de Laplace (1.1). tem-se a equagéo {1.32);

4
m( dA) ( tg%t+1 }2 1
dx2/ g%t + o2 ,
oL
K= 57 + L
2 2 72 " 2 7
dA tgt+1 " . 1% dA g%t + 1
[1”}”((1)(] '[t 24 2” A[’H( —1)cos t] '{H(d) [ ,,,,, R
gira x) \tg?t+o
equagéo (1.32)
AP
onde K=—
TLv

Para simplificar-se a equacao (1.32), pode-se escrever de outra forma:

( d°A
L2 Mt
(2w .
K= 3, " 7l {1.33)
dA 2 9 72 dA 2 5 72 .
[*“‘“(dXJ M) A.N(e)[1+[§;) M) }
00 M(0) - tg?t + 1
onde M(t) e N(t) sdo: = mtgz (o2 (1.34)
e N(t) = [w(az - 1)cos? t}fz (1.35)

Para =80 tem-se os seguintes valores de M(t) e N(t): M(20) = 1 e N(80) = 1,
assim a equacéo (1.33) é modificada para:
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(diA}
dXZ o 2

K=- 3t n (1.36)

\[1 (%) TZ A{1 A 2} 7

Desenvolvendo a equacgao (1.38), tem-se:

3/
dgg ~ dg 2172 X dg 2
*""—;é"— = '—K{l + (a;) +a‘i1+ a; g (1_37)

No caso de a=1a expressdo recai na expressado ja conhecida para o caso da
fibra de secéo circular proposto por YAMAKI e KATAYAMA em 1975.
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8) ANEXO 2:

o Programa Fortran

Conforme descrito em Reviséo Bibliografica no item 2.52.1; o programa

utilizado para o calculo do dngulo de contato (0) foi o seguinte:

programa angulo (Input, Output);
const N=3598;
pi=3.1416
type altura=array[1..n+1] of real;
priderivada=array[1..n+1] of real,
posicdo=array[1..n+1] of real;
var y:altura;
dy:priderivada;
X:pOsicao
Y1,Y2,a,l,dx kreal,
irinteger;
deltay:boolean;
begin
writeln,
writeln(‘calculo do angulo de contato e da superficie da gota para uma
secio eliptica’)
writeln;
writeln(‘entre com os vaiores de '); writeln;
write{'menor parametro da elipse ')
readin(Y1),writein;
write('altura maxima da gota ')
readin(Y2); writein;
write{'comprimento da gota ')
readin{1),writeln;
write(‘razdo entre a diferenca de pressdo e a tens&o superficial das fases
gasosa e liquida (k) '),
readin(k); writeln;
write{excentricidade : '};
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readin(a);
x[1}:=0;
y[1]:=Y1
dy[1}:=0
dx.=1/(2*n)
deltay:=true;
repeat
begin
fori:=1tondo
begin
xX[i+1}=xil+dx;
yli+1]=ylil+dyli]"dx;
dy[i+1]:=dy[1]+dx*(-
K*sqr{1+sqr(dy{i]))*sart(1+sqr(dy[i]))+(sar(a)*(1+sar(dy[i))/y[iD);
end
dy[1]=dy[1}+0.001:
deltay:=abs(Y2-y[n+1])<=0.1;
end
until deltay;
c:arctan{dy[1]-0.01)*180/pi;
write(‘angulo de contato’,c):
end.

O programa consiste em adotar-se um valor arbitrario no inicio para ¢ angulo de
contato, que no caso foi di1]=0, desta forma calcula-se a altura da gota e compara-se
co a altura conhecida. Caso a diferenca entre a altura tedrica e a experimental seja
menor que 0,1 entdo o programa escreve o valor do éngulo de contato, no caso
contrario, ele soma 0,001 para 0 angulc de contato e refaz o caiculo da diferenga até
gue a diferenca fique dentro do valor determinado.



