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RESUMO

TEIXEIRA, L.A. O efeito de diferentes condi¢cBes de cura na fluéncia de compdsitos
unidirecionais de sisal/epOxi. Brasilia, 2023. 101 p. Tese (Doutorado em Ciéncias Mecanicas)
— Programa de Pos-Graduacdo em Ciéncias Mecanicas - Faculdade de Tecnologia, Universidade
de Brasilia, Brasilia, 2023.

A cura € uma etapa critica na fabricacdo de compdsitos a base de resina epdxi, e a selecéo
adequada das condigdes de cura pode impactar significativamente nas propriedades mecanicas
do material durante o teste de fluéncia. A fluéncia é essencial para avaliar o comportamento do
material compdsito sob carga constante e/ou temperaturas elevadas, replicando condi¢cfes de
servico de longo prazo. Embora a compreensao das diferentes condicBes de cura sobre a resposta
do material sob fluéncia seja fundamental para otimizar o desempenho dos compasitos, e ainda
que a literatura cientifica aborde os efeitos gerais das condi¢cGes de cura nos compésitos, a
selecdo adequada das condicdes de cura € um tema pouco discutido para compadsitos reforcados
com fibras naturais. Desta forma, este trabalho teve como objetivo investigar o efeito de
diferentes condi¢des de cura nas propriedades de fluéncia de compoésitos de resina epdxi
reforgados com fibras unidirecionais de sisal. Experimentalmente, foram preparados compdsitos
com fibras orientadas a 0°, 45° e cruzadas [0°/90°/90°/0°], e estes submetidos as seguintes
condicdes de cura: compdsitos curados em temperatura ambiente e com processo de pds-cura
(120 °C/1h em estufa), compdsitos curados a 100°C/4h em estufa e compdsitos curados com o
uso de acelerador de amina terciaria (DY 062). As condicfes de cura investigadas neste estudo
afetaram a estrutura quimica da resina epoxi. Isso resultou em variagdes no grau de cura, na
estabilidade térmica e no nivel de reticulacdo. Essas mudangas nas propriedades da resina
desempenharam um papel fundamental nos ensaios mecéanicos, destacando a importancia critica
das condicBes de cura na compreensdo do comportamento mecénico da resina epoxi e no
processo de fabricacdo de compositos. Quanto aos compadsitos, aqueles curados com acelerador
apresentaram maior estabilidade térmica, enquanto um maior grau de cura foi encontrado para
0s compositos curados em temperatura ambiente e pds-cura. No que diz respeito as propriedades
mecanicas, foi observado que todos os compositos com fibras orientadas a 0° apresentaram
desempenho superior em termos de resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade em comparagédo
com as outras orientagdes de fibras, como esperado. Em relacdo as condigdes de cura, 0S
compdsitos curados em temperatura ambiente e com pos-cura apresentaram melhor desempenho
mecanico em tracdo. Referente aos ensaios de fluéncia, os resultados mostraram que a
deformacdo por fluéncia tanto da resina quanto os compositos curados com acelerador
demonstraram maior resisténcia a esse fendbmeno. A modelagem matematica para sisal/epoxi
[0°] curado com acelerador resultou nos seguintes parametros: para 0 modelo de Findley, A
(amplitude de deformagcéo transiente) foi de (3,01x10%) e &o (deformacéo elastica inicial) de
(31,86x107°). Enquanto para o modelo de Burger, foram obtidos os valores de Ew (deformacio
elastica instantanea) (4270) e Ex (deformacéo viscoelastico) (10753) para 0 mesmo grupo de
compositos. Além disso, os modelos matematicos de Findley e Burger se ajustaram bem aos
resultados experimentais, sugerindo que sdo ferramentas Uteis para prever e analisar o
comportamento de fluéncia desses materiais em situacdes de longa duracéo em servico.

Palavras-Chaves: Epdxi; sisal; compositos unidirecionais; modelagem matematica; ensaio de
fluéncia.



ABSTRACT

TEIXEIRA, L.A. The effect of different curing conditions on the creep of unidirectional
sisal/epoxy composites. Brasilia, 2023. 103 p. Thesis (PhD in Mechanical Sciences) — Graduate
Program in Mechanical Sciences - Faculty of Technology, University of Brasilia, Brasilia, 2023.

Curing is a critical step in the manufacture of epoxy resin-based composites, and the proper
selection of curing conditions can significantly impact the material's mechanical properties
during creep testing. Creep testing is essential for evaluating the behavior of composite materials
under constant load and/or elevated temperatures, mimicking long-term service conditions.
While understanding the different curing conditions' effects on the material's creep response is
crucial for optimizing composite performance, and even though the scientific literature addresses
the general effects of curing conditions on composites, the appropriate selection of curing
conditions is a topic that is seldom discussed for natural fiber-reinforced composites. Thus, this
study aimed to investigate the effect of different curing conditions on the creep properties of sisal
unidirectional fiber-reinforced epoxy composites. Experimentally, composites were prepared
with fibers oriented at 0°, 45°, and cross-ply [0°/90°/90°/0°], and these were subjected to the
following curing conditions: composites cured at room temperature with a post-cure process (120
°C/1h in an oven), composites cured at 100°C/4h in an oven, and composites cured with an
accelerator tertiary amine (DY 062). The various curing conditions investigated in this study
showed a significant effect on the epoxy resin's chemical structure, resulting in variations in the
degree of cure, thermal stability, and crosslinking level. These changes in the resin properties
played a crucial role in the mechanical tests, highlighting the critical importance of curing
conditions in understanding the mechanical behavior of epoxy resin and the composite
manufacturing process. Regarding the composites, those cured with an accelerator exhibited
higher thermal stability, while a higher degree of cure was found for composites cured at room
temperature with post-curing. As for the mechanical properties, it was observed that all
composites with fibers oriented at 0° showed superior performance in terms of tensile strength
and modulus of elasticity compared to other fiber orientations, as expected. Concerning the
curing conditions, composites cured at room temperature with post-curing exhibited better
mechanical performance in tension. Regarding the creep analysis, the results showed that both
the resin and composites cured with an accelerator demonstrated higher resistance to this
phenomenon. The mathematical modeling for sisal/epoxy [0°] cured with an accelerator resulted
in the following parameters: for the Findley model, A (transient strain amplitude) was (3.01x10-
3) and €0 (initial elastic strain) was (31.86x10-5). Meanwhile, for the Burger model, the values
obtained were EM (instantaneous elastic strain) (4270) and EK (viscoelastic strain) (10753) for
the same group of composites. Additionally, the Findley and Burger mathematical models fit
well with the experimental results, suggesting that they are useful tools for predicting and
analyzing the creep behavior of these materials in long-term service situations.

Keywords: Epoxy; sisal; unidirectional composites; mathematical modeling; creep test.
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1- INTRODUCAO

O crescente interesse na busca por materiais sustentveis e duraveis tem
impulsionado a utilizacdo de compositos poliméricos refor¢cados com fibras naturais em
diversas aplicagdes. Entretanto, sua aplicacdo para fins semiestruturais ou estruturais
precisa ser amplamente investigada.

Compositos de matrizes epoxidicas apresentam boas propriedades
termomecanicas, alta resisténcia a corrosdo, excelentes propriedades de adesdo e uma
baixa densidade. E comumente, a inser¢do de aditivos, particulas, silicas e fibras sdo
reportadas como os principais meios de modificacdo das propriedades globais de um
compésito [1]. Uma vez que essas cargas ou reforcos sdo capazes de contribuir para o
desenvolvimento de um composito mais resistente aos esforcos solicitados. Nesse
contexto, a compreensédo da durabilidade a longo prazo e o comportamento sob fluéncia
desses materiais torna-se necessario para garantir sua integridade e desempenho. A
técnica de fluéncia é uma ferramenta importante para caracterizar a resposta dos
compositos poliméricos sob carregamentos constantes e para prever a instabilidade
dimensional ou mesmo falha desses materiais [2].

Mas especificamente, relacionando ao tema deste trabalho, estudos anteriores tém
relatado que a resisténcia dos compositos a deformacéo por fluéncia pode ser aprimorada
com a adicdo de materiais, como as fibras naturais [3]. As fibras de sisal, por exemplo,
podem ser uma excelente adicdo para retardar o efeito de fluéncia, uma vez que séo
capazes de restringir a mobilidade das cadeias do polimero.

A fibra de sisal destaca-se entre as inimeras fibras naturais por se desenvolver em
ambientes aridos e por ser uma fibra longa, com comprimento médio de 1,5 m. Além
disso, essa fibra tem alta rigidez, baixa densidade e custo, além de ser renovavel e
reciclavel [4]. No entanto, apesar desses materiais (resina epoxi e sisal) apresentarem boas
propriedades separadamente, compreender tanto 0 comportamento sinergético quanto as
possiveis interacdes adversas desses dois materiais ainda é um desafio.

Apesar da relevancia do tema, ha a falta de estudos na literatura sobre o
comportamento de fluéncia de compositos poliméricos reforgados com fibras de sisal,
especialmente quando se varia as condi¢des de cura. A influéncia das diferentes condi¢fes
de cura nesses materiais e seu impacto nas propriedades de fluéncia ainda sdo pouco
explorados, tornando esse assunto uma lacuna significativa no conhecimento cientifico.

A cura de compdsitos de resina epdxi e fibras naturais € uma etapa que influencia
diretamente as propriedades mecanicas e térmicas do material final. Sendo assim, uma
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variacgao das condicOes de cura, como temperatura, tempo e pressao, pode afetar a taxa de
reacdo, a formacdo da rede polimérica e, consequentemente, as propriedades finais do
composito [5]. Estudos cientificos aprofundados nessa area podem contribuir para o
desenvolvimento de processos de cura adequados, que levem a compositos com
propriedades mecanicas superiores, maior durabilidade e melhor desempenho em
aplicagdes especificas.

Além disso, o0 estudo da cura de compdsitos de resina epoxi e fibras de sisal
também pode abordar questdes relacionadas a compatibilidade quimica entre a fibra e a
matriz, a influéncia da umidade durante o processo de cura e a interagdo entre as fibras e
a matriz. Essas informacOes sdo importantes para garantir uma boa adesdo e uma
distribuicdo uniforme das fibras no compdsito, resultando em um material com
propriedades mecanicas aprimoradas.

Desta forma, embora a literatura cientifica aborde pesquisas com fibras sintéticas
em compositos, é essencial direcionar mais atencdo e recursos para estudos com fibras
naturais. Essas pesquisas sao fundamentais para explorar o potencial das fibras naturais
como refor¢o, desenvolver compaositos sustentaveis e expandir as opcdes disponiveis na
indUstria. O avango nessa area abrira portas para a criagdo de materiais mais sustentaveis
e a promogéo de uma economia mais verde e consciente. Assim sendo, esta pesquisa se
propGe a preencher um gap cientifico importante ao investigar o comportamento de

fluéncia de compositos poliméricos reforcados com fibras de sisal.
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2 - OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL
Estudar o efeito de diferentes condicdes de cura sobre a fluéncia de compositos

sisal/epoxi.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

. Estudar o efeito das condigdes de cura sobre as propriedades térmicas e quimicas
da resina a fim de estabelecer os pardmetros para a obtencdo dos compdsitos;

. Analisar o efeito de diferentes condicGes de cura nas propriedades quimicas,
mecanicas, térmicas e morfologicas dos compositos sisal/epoxi;

. Avaliar o efeito de diferentes condi¢Ges de cura em compositos com fibras em
diferentes orientacdes; e

. Estudar o comportamento de fluéncia da resina e compdsitos por meio dos
modelos de Findley e Burger, validando os resultados experimentais com os analiticos.
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3-REVISAO DA LITERATURA
3.1 COMPOSITOS REFORCADOS COM FIBRAS NATURAIS

Nos ultimos anos, observou-se uma crescente demanda em relacdo ao mercado de
polimeros reforgados com fibras naturais. 1sso se deve a uma maior conscientizagao por
parte da populagdo e dos governos em relagdo a polui¢do ambiental. As fibras sintéticas,
geralmente aplicadas como reforgo, sdo nocivas ao meio ambiente por ndo serem
biodegradaveis, o que leva a um acumulo excessivo de residuos ameacando o equilibrio
do sistema ecoldgico [6]. Dessa forma, as industrias automotiva, construcéo civil, entre
outras, vém impulsionando um crescimento abrangente em relagcdo ao consumo de fibras
naturais em substitui¢do as fibras sintéticas [7].

Em face do exposto, analises de mercado relatam que a industria global de
compositos foi avaliada em $ 66 bilhdes em 2021 e esse numero deve crescer para $ 130
bilhdes até 2024 [8]. Perspectivas atuais preveem que a Europa se estabeleca como o
maior mercado de compositos reforgados com fibras naturais, pois aproximadamente
400.000 toneladas de compdsitos de fibras naturais sdo produzidas anualmente. Isso é
atribuido ao alto nivel de aceitacdo desses materiais por parte das agéncias
governamentais, além do consumo pela indUstria automotiva e por imposicao de leis
ambientais que obrigam 0 uso de recurso naturais biodegradaveis na composi¢do de
materiais para uso comercial [9][10].

A industria automotiva tem adotado amplamente os compdsitos poliméricos
reforcados com fibras naturais devido aos inumeros beneficios que eles proporcionam,
tanto para o setor quanto para o meio ambiente. Uma das aplicagcbes mais relevantes dos
compositos poliméricos na inddstria automotiva é na fabricacdo de componentes
estruturais, como carrocerias, painéis e partes internas. Além disso, esses materiais sao
conhecidos por sua alta resisténcia e rigidez, proporcionando uma relagcéo excelente entre
resisténcia e peso. Como resultado, os veiculos se tornam mais leves, o que influencia
diretamente no desempenho e na eficiéncia energética [11].

Além disto, a reducdo de peso promovida pelos compdsitos poliméricos traz
inimeros beneficios para a industria automotiva. Primeiramente, veiculos mais leves
apresentam melhor desempenho em termos de aceleragéo, frenagem e manobrabilidade
[12]. Outrossim, consomem menos combustivel, o que resulta em menores emissées de
gases poluentes e contribui para a sustentabilidade ambiental. Sendo assim, a utilizacéo

de compdsitos poliméricos na fabricagdo de componentes automotivos pode ajudar a
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reduzir as emissGes de dioxido de carbono, um dos principais responsaveis pelo
aquecimento global [13].

Outra vantagem dos compositos poliméricos é sua resisténcia a corrosao.
Diferentemente dos metais, esses materiais ndo sofrem oxidacéo, o que prolonga a vida
util dos componentes automotivos [14]. Além disso, 0s compositos poliméricos oferecem
maior liberdade de design, permitindo a criacdo de pecas com geometrias complexas e
personalizadas, resultando em veiculos mais atraentes e inovadores.

No ambito da sustentabilidade, o uso de compositos poliméricos na inddstria
automotiva contribui para a reducdo do consumo de recursos naturais, como metais e
combustiveis fosseis. Ainda, a producdo desses materiais geralmente requer menos
energia em comparacao com a fabricacdo de pecas metalicas, resultando em menores
emissdes de carbono.

Na industria da construcéo civil, os compdsitos com fibras naturais séo utilizados
em aplicaces como blocos de terra comprimida, revestimentos de parede, painéis de
deck e materiais de isolamento térmico. Um dos principais beneficios desses compdsitos
é seu desempenho no isolamento térmico. Pois, eles sdo capazes de proporcionar um
isolamento eficiente, contribuindo para a reducdo do consumo de energia em edificios.
Isso se traduz em menor necessidade de aquecimento ou refrigeracdo, resultando em
menor consumo de energia e, consequentemente, em reducao de custos operacionais [15].

Considerando o contexto da indUstria automotiva e construcdo civil e as
preocupacBes ambientais, os compositos poliméricos reforcados com fibras naturais
oferecem uma solucdo promissora. Com todas essas vantagens, 0s compositos
poliméricos estdo se tornando cada vez mais populares na fabricacdo de veiculos,
impulsionando a industria automotiva em direcdo a um futuro mais sustentavel e
ecologicamente consciente [16].

Dessa forma, observa-se que ocorreu um aumento do consumo comercial de
compositos poliméricos a base de fibras naturais pelos mais diversos setores econdmicos.
A Tabela 1 mostra os setores econdémicos e a aplicacdo das fibras naturais por esses
mercados.

Entretanto, apesar das fibras naturais ou lignoceluldsicas possuirem indimeras
vantagens (baixo peso especifico, alta resisténcia especifica, alta rigidez, recursos
renovaveis, biodegradabilidade, boas caracteristicas termomecanicas) [17], para que
ocorra uma efetiva compatibilizacdo entre fibra/ matriz polimérica, é necessario que as
fibras naturais passem por um tratamento superficial [18]. O principal motivo é que a
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hidrofilicidade das fibras é incompativel com a hidrofobicidade da matriz polimérica, o
que ocasiona o desenvolvimento de compdsitos menos estaveis estruturalmente [19].
Dessa forma, tratamentos quimicos permitem reduzir essa natureza hidrofilica das fibras.
Os mais diversos tratamentos quimicos (alcalinizacdo, acetilacdo, silanizacao, plasma,
benzoilacéo, e outros) séo relatados na literatura com o objetivo de melhorar a ancoragem
mecanica entre matriz/fibra [19].

Todavia, o tratamento das fibras naturais com alcali, mais especificamente com
hidroxido de sédio (NaOH), é o tratamento mais comum devido a sua praticidade e
eficacia. Deste modo, por meio do processo de merceriza¢do, 0s componentes amorfos
das fibras, como a hemicelulose e a lignina, que dificultam a adesdo entre a fibra e o
polimero, sdo removidos. Esses componentes tornam a fibra menos suscetivel a
molhabilidade pela resina, prejudicando a adesao entre os materiais. A remoc¢do desses
componentes melhora a aderéncia entre a fibra e a resina, facilitando uma melhor
interacdo entre ambos [20].

Além disso, parametros como fracdo volumétrica, orientacdo e comprimento das
fibras devem ser investigados, pois tém impacto significativo nas propriedades
mecanicas dos compdsitos [17]. Conceitualmente, fracdo volumétrica de fibras (%Vs) é
a porcentagem de fibra que comp6e um material compésito [21]. Geralmente, uma
grande fracdo volumétrica de fibra implicard no aumento da resisténcia mecéanica do

composito [22].

Tabela 1. Uso de fibras naturais por diversos setores econdmicos [23][24][25].

Automotivo Molduras de portas e janelas, forro do porta-malas,
quebra-sol, encosto do banco.

Construcéo Civil Telhas, tijolos, painéis de mdveis, painéis divisérios de
ambiente.
Aeroespacial Asas, hélices, pas do ventilador do helicdptero,

bagageiro interno e assento do avido.

Esporte e artigos de lazer Pranchas de patinagéo no gelo, quadros de bicicletas,
tacos de beisebol, capacete.

Outros Construcdo de armas, ventiladores industriais, papel e

embalagens.
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No entanto, para que se obtenha um reforco eficiente, a fragcdo de volume critico
precisa ser alcancada. Pois, se o teor de fracdo volumétrica for menor que a fracdo de
volume critico em um compdsito, isso resultard em um compdsito governado pelas
propriedades mecanicas da matriz polimérica. Deste modo, quando submetido a cargas
mecénicas, 0 material compdsito entrara em colapso sem transmitir a carga as fibras.
Dessa forma, as fibras tornam o compoésito com resisténcia mecénica inferior a matriz
pura [17][21].

Outro topico de grande importéancia relacionada as propriedades mecéanicas de
materiais compdsitos é a orientacdo das fibras, pois de acordo com a disposi¢do das
fibras, o desempenho mecénico do material pode variar. Geralmente, quando as cargas
sdo aplicadas perpendicularmente as fibras, os compositos apresentam desempenho baixo
em comparagdo aos compositos onde as cargas sao aplicadas paralelamente na direcéo
das fibras [26].

Ademais, um composito pode ser feito por meio de multiplas camadas de fibras
sobrepostas umas as outras, tudo em uma mesma direcdo ou com direcdes diferentes. O
angulo das fibras pode variar (0°, 45°, 90°, entre outros) com o objetivo de se adequar
aos diversos sentidos que as cargas aplicadas podem afetar o material.

Os laminados podem ser dispostos unidirecionalmente onde todas as fibras seréo
alinhadas em um dnico sentido. Mas, existem também os laminados denominados
“crossply”. Neste tipo de laminado ocorre uma alternancia dos angulos das fibras de 0° e
90°, onde o objetivo principal dessa alternéncia é tentar garantir uma maior resisténcia
mecénica se o carregamento aplicado for perpendicular ou paralelo [27][28].

Pesquisas apontam que as fibras naturais como juta, sisal, curaud, coco, cAnhamo,
entre outras sao comumente utilizadas no desenvolvimento de compésitos [7][29][30].
Nesse contexto, entre as diversas fibras citadas as fibras derivadas da planta sisal (Agave
sisalana) se destaca por apresentar uma elevada resisténcia mecanica e rigidez, além de
se desenvolver facilmente em regides onde o solo ndo é rico em nutrientes (regides
aridas) e por ser uma planta de facil disponibilidade no mercado [31].

De acordo com Senthilkumar et al. [32], cerca de 4,5 milhdes de toneladas/ano de
fibra de sisal séo extraidas ao redor do mundo. E o Brasil tem um grande destaque na
extragdo de sisal uma vez que cerca 40% da producdo mundial € cultivada aqui,
principalmente, na regido de Sisaleira no estado da Bahia [33]. O sisal, como toda fibra
natural, € constituido principalmente por celulose (65-70%), hemicelulose (10-22%) e
lignina (9,9-14%). Sendo seu alto teor de celulose um dos principais motivos de sua
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utilizacdo pela industria pois é a celulose que confere resisténcia mecénica a fibra
[32][34]

A literatura ilustra diversas pesquisas, nas quais a fibra de sisal foi utilizada como
reforco de matrizes poliméricas [35][36][37]. Anidha et al.[38] concluiram em seu estudo
com composito de poliamida/epdxi reforcado com fibra de sisal, que a insercéo das fibras
tratadas foram capazes de elevar a resisténcia a tracao, flexdo e impacto em comparacgao
com os compositos de fibras sem tratamento. Abera et al. [39] reportam também em seu
trabalho com composito de sisal/epoxi que a resisténcia ao impacto aumenta com o
aumento da proporcdo de fibra de sisal no compdsito. J& em trabalho similar, Sahu et
al.[40] relatam comportamento semelhante onde as propriedades mecanicas (tracdo e
flexd@o) de seus compositos de resina sisal/epoxi obtiveram uma superior resisténcia com
a introducdo das fibras nos compdsitos em comparacdo com as amostras de resina pura.

Observa-se que a maioria dos trabalhos cientificos sobre compdsitos de resina
epoxi reforcados com fibra de sisal estdo focados na caracterizagdo mecanica por meio
de ensaios estaticos (tracdo, flexdo, compressao, impacto e outros). No entanto, as
propriedades mecanicas de ensaios dindmicos desses compdsitos necessitam de maiores
estudos, visto que caracteristicas especificas sdo necessarias para sua real aplicabilidade
pelos mais diversos setores econdémicos. Isto €, para que se possa atender as mais diversas
solicitacBes mecanicas a que 0 material esta exposto no seu dia a dia, ensaios sob diversos

esforcos devem ser realizados.

3.2 MOTIVAQAO DO TRABALHO E ANALISE DE FLUENCIA EM
COMPOSITOS DE FIBRAS NATURAIS

O teste mecanico de fluéncia é uma técnica comumente utilizada na caracterizacao
de materiais metalicos e compositos reforcados com fibras sintéticas. Esse teste
desempenha um papel fundamental na compreensédo do comportamento dos materiais sob
condigdes de carregamento constante e prolongado [41].

Durante o teste, o material é submetido a uma carga constante por um periodo
prolongado, permitindo avaliar a resposta do material ao longo do tempo, medindo a
deformacéo sob condicdes de carregamento constante. Esse tipo de analise mecénica é
especialmente til para avaliar a resisténcia do material a fluéncia, que € a deformacéo
progressiva que ocorre com o passar do tempo sob tensdes constantes e/ou temperaturas
variadas [42].
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Deste modo, por meio da analise de fluéncia, é possivel obter dados valiosos sobre
a resisténcia e a estabilidade dimensional dos materiais, sendo essas informagdes
essenciais para projetar componentes e estruturas que atendam aos requisitos de
desempenho e vida Util esperados em ambientes de servico especificos [43]. A Tabela 2
resume o0s principais estudos sobre fluéncia envolvendo polimeros e compdsitos
poliméricos reforgados com fibras, obtidos a partir de pesquisas nas bases de dados da
empresa editorial holandesa Elsevier e site Capes, publicados nos ultimos 5 anos.

A revisao da literatura revela que os estudos existentes sobre o comportamento de
fluéncia estdo principalmente focados na compreensdo da deformacgdo por fluéncia,
tensédo de ruptura e desenvolvimento de modelos de fluéncia. Além disso, a revisdao mostra
que esses estudos tém como principal preocupacdo analisar os impactos e efeitos da
variacdo de temperatura e/ou niveis de tensdo na estabilidade estrutural do material.

Contudo, apesar da existéncia de diversos trabalhos de caracterizagdo por fluéncia
de compositos reforcados com fibras sintéticas, o uso desse teste para na caracterizacdo
de compositos reforcados com fibras naturais tem sido limitado, e até 0 momento, nao foi
aplicado para avaliar compdsitos poliméricos de resina epoxi reforcados com fibra de
sisal unidirecional, considerando variagcbes nas condi¢bes de cura. E essa lacuna
representa uma oportunidade para a pesquisa inovadora nessa area.

Compodsitos de resina epdxi reforcados com fibras naturais, como a fibra de sisal,
tém se destacado como uma alternativa sustentavel e de baixo custo aos compositos
reforcados com fibras sintéticas [73]. Sendo assim, o teste de fluéncia, aplicado aos
compésitos de resina sisal/epdxi, permitiria uma avaliagdo mais precisa do
comportamento do material sob tensdes constantes e em diferentes condi¢des de ciclo de
cura.

Para a engenharia, testes mecanicos como ensaios de tracdo, flexdo, impacto e
compressdo, nao sdo suficientes para caracterizar as propriedades de um material. Esses
testes podem até ser usados para uma determinada aplicacdo, mas ndo sdo suficientes para

determinar o ciclo de vida efetivo de um produto [66].
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Vidro-E

Tabela 2. Revisao da literatura de polimeros e compositos poliméricos envolvendo o teste de fluéncia.

Epodxi
Epoxi
Epodxi
Epodxi
Epoxi

Epoxi

Polietileno de

alta densidade

Espuma rigida

de poliuretano

Epoxi/viniléster

Norton-Bailey

Burger

TTSP

Burger

Findley/TTSP

Findley

TTSP

Estudou o efeito da variagdo de temperatura no processo de
reticulagéo da resina epoxi.
Estudou o efeito de diferentes niveis de tenséo.

Analisou o comportamento de fluéncia e estabeleceu a relagéo entre
deformac&o/tempo por meio da modelagem numérica.
Avaliou o efeito da varia¢do da tensdo na resisténcia a fluéncia.
Demostrou a aplicabilidade do modelo (TTSP) na geracdo de curva
mestre de resina epdxi saturada com agua.

Avaliou o0 impacto da variagdo de tenséo e exposicao higrotérmica
nas propriedades viscoelasticas.

Investigou 0 comportamento de fluéncia do polietileno de alta
densidade considerando os efeitos da temperatura e da técnica de
processamento.

Estudou o comportamento de fluéncia de espumas rigidas de
poliuretano usados como nucleo de painéis sanduiches.
Investigou o efeito de diferentes concentragdes de resina nas
propriedades mecanicas e viscoelasticas.

[44]
[45]
[46]
[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]
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Carbono/
nanotubo-

polidopamina

Vidro-E

Oxido de

grafeno

Vidro-
E/nanotubo de

carbono

Carbono/vidro

Carbono

Vidro

Vidro-E

Carbono

Polieterimida

Epoxi

Poliestireno
(0S)

Epodxi

Epoxi

Epoxi

Poliéster

Poliéster

Epoxi

Burger

Burger

Burger

Burger

Findley/TTSP

TTSP

Findley

Findley

Findley

Estudou o efeito da hibridizagédo nas propriedades de fluéncia.

Estudou o efeito da variacdo de temperatura no desempenho
mecanico dos compdsitos.
Investigou o impacto da incorporagdo de 6xido de grafeno nas
propriedades de fluéncia de compdsito de PS em diferentes

temperaturas.

Estudou o efeito da funcionaliza¢do quimica de nanotubos de

carbono no desempenho mecénico dos compdsitos a longo prazo.

Avaliou o efeito da hibridizacdo no comportamento dos compositos
a longo prazo.
Estudou o efeito da variacdo de temperatura nas propriedades de
fluéncia.
Propds e validou uma previsdo tedrica do tempo critico de ruptura
por fluéncia sob flambagem.
Analisou o efeito do envelhecimento de compdsitos em contato com
agua e 6leo em funcéo do tempo.
Investigou 0 comportamento de fluéncia para o composito

epoxi/carbono sob alta temperatura por meio de testes de carga a

[53]

[54]

[55]

[56]

[57]

[58]

[59]

[60]

[61]
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Carbono

Carbono

Vidro

P4 de cortica

Linho

Cinzas da
casca de arroz
Particulas de

celulose

Linho

Polieterimida

Epoxi

Polipropileno

Epoxi

Epdxi de base

bioldgica

Epoxi

Epoxi

Epoxi

Findley

Elementos
finitos/Findley

Nordin

Kohlrausch-
Williams-
Watts/Findley

Burger

temperatura constante em estado estacionario e carga e temperatura
em estado transiente constante.

Relacionou o impacto do teor de fibra no comportamento
viscoelastico dos compésitos com variagdo do nivel de tenséo.
Caracterizou e validou o modelo proposto do comportamento de
fluéncia com os dados experimentais.

Investigou 0 comportamento viscoplastico em funcdo de tempo e

tensdo.

Estudou o comportamento de fluéncia de compésitos reforcados
com pd de cortica.

Caracterizou as principais respostas a fluéncia de uma matriz de
epoxi de base bioldgica reforcado com fibra de linho sob cargas de
tracdo em temperatura ambiente.

Estudou o efeito da adi¢do das cinzas da casca de arroz nas
propriedades mecénicas dos compasitos.

Estudou o efeito das diferentes particulas organicas de celulose no
comportamento a fluéncia de compositos epoxi.
Caracterizou as principais caracteristicas de fluéncia e relaxamento
de um composito unidirecional & base de fibra de linho e resina

epoxi, sob cargas de tracdo a temperatura ambiente.

[62]

[63]

[64]

[65]

[66]

[67]

[68]

[69]
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Linho

Linho/canhamo

Farinha de

madeira

Poliéster

insaturado

Epdxi de base

biolégica

Polietileno de

alta densidade

TTSP

Burger

Findley

Caracterizou o comportamento de fluéncia dos compositos e aplicou

a modelagem TTSP.

Estudou o comportamento de fluéncia com variacdo dos niveis de

tenséo e temperatura.

Verificou a aplicabilidade dos modelos de fluéncia existentes para

descrever a deformacéo por fluéncia.

[70]

[71]

[72]
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E quando se fala em compdsitos para aplica¢fes estruturais, deve-se pensar em
outros tipos de solicitagbes mecénicas que esses materiais sdo frequentemente expostos
tais como cargas constantes por um longo periodo de tempo, variacdo de cargas ciclicas,
entre outras [74]. E devido ao estresse causado por essas solicitagdes mecanicas
mudangas estruturais ocorrem no material que vem a desenvolver falhas prematuras em
sua estrutura. Portanto, uma resposta clara de como o material age sob cargas constantes
por um longo periodo é de vital importancia. Neste contexto, a analise de fluéncia
consiste em uma aplicacdo de uma carga constante por um longo periodo de tempo sob
uma temperatura especifica, dessa forma, o material submetido a esse carregamento sofre
deformacéo, o que leva a uma posterior falha estrutural do material analisado [75]. Para
0 estudo de fluéncia alguns parametros como tempo, temperatura e carga sao fatores
cruciais que estdo intimamente correlacionadas pois esses parametros descrevem o
comportamento viscoelastico do material [76].

Compositos poliméricos reforcados com fibras naturais sdo materiais com
caracteristicas viscoelasticas, ou seja, apresentam propriedades elésticas até o limite de
escoamento [77]. No entanto, as propriedades plasticas comecam a se manifestar quando
as forcas aplicadas ultrapassam a capacidade de escoamento do material, o que contribui
para a posterior ruptura do material.

Teoricamente, sdo necessarios milhares de anos para que um material polimérico
venha a deformar-se [78]. Portanto, o processo de caracterizacdo de um material por
fluéncia ndo é simples, pois requer muito tempo para obtencdo de dados e para
caracterizacdo desses dados por fluéncia o material deverd ser exposto a cargas e
temperaturas variadas afim de se acelerar o processo experimental [79].

Em um estudo conduzido por Anand et al. [80], foi reportado que a fluéncia de
um material esta diretamente relacionada com as caracteristicas do material, pois o tipo
de matriz polimérica, o tratamento quimico utilizado para tratar superficialmente as fibras
naturais, o0 comprimento e orientacdo das fibras dentro do compdsito, além da exposicéo
das condi¢des ambientais (calor, umidade) s&o fatores que reduzem a vida Gtil do material
resultando em deterioracdo da integridade estrutural no material.

O teste de fluéncia é dividido em trés estagios principais. O primeiro estagio
(fluéncia priméria) é o estagio inicial de carregamento em que a taxa de fluéncia diminui
com o tempo. Em seguida, inicia-se o segundo estagio (fluéncia secundaria) onde a taxa
de deformacédo € constante com o tempo (taxa de fluéncia de deformacgéo constante).
Nessa regido, ndo ocorre uma variacao significativa na taxa deformacgéo, uma vez que, as
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ligacGes primarias ja foram rompidas (quebra das cadeias) e a estrutura macromolecular
do material sofreu uma organizacao de suas cadeias. E por fim, tem-se o terceiro estagio
(fluéncia terciéria) onde ocorre um rapido aumento na taxa de deformacédo e posterior

fratura [81]. A Figura 1 mostra a deformacao do material em relagcdo ao tempo.
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Figura 1. Deformagcdo por fluéncia ao longo do tempo [81] [82].

De acordo com Asyraf et al. [78] um teste tipico de fluéncia geralmente
implementa uma variagdo de cargas sobre um material a fim de entender o
comportamento a longo prazo. Além disso, as padronizacfes delineadas pela American
Society for Testing and Materials (ASTM D2990) [83] reporta que o tempo gasto
necessario para a realizacdo do teste a fim de se obter as propriedades de fluéncia é de
aproximadamente 1000 h ou mais. No entanto, afim de solucionar o fator tempo,
preconiza-se que o teste ocorra em um ambiente com condi¢des controladas (temperatura,
umidade, mesmo padrdo de amostras) para que os dados coletados possam ser
extrapolados e a realizacdo do ensaio se torne mais viavel [78].

Diversos trabalhos fazem uso de extrapolac6es de dados para alcancar predicao
da vida util de materiais compositos por meio de modelos matematicos [84][85][86].
Todavia, essa precisdo esta diretamente correlacionada ao modelo matematico utilizado.
Véarios modelos matematicos foram propostos afim de prever o comportamento por
fluéncia a longo prazo de polimeros e compdsitos, cita-se os modelos de Findley, Burger,

Schapery, o principio da superposicao do tempo-temperatura, entre outros [87][88].
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Entre os modelos citados, o0 modelo empirico de Findley é a modelagem
matematica mais utilizada para caracterizar o comportamento viscoelastico de
compdsitos poliméricos reforcados com fibras sob carga constante [89]. Ademais, Reis
et al.[90] relatam que esse modelo é o mais adequado para caracterizacdo de materiais

sob baixa tensdo. A Equacéo 1 descreve o modelo matematico de Findley:
e(t)=At"+ g, 1)

Onde ¢ (t) ¢ a deformacao de fluéncia no tempo t, A € a amplitude de deformagao
de fluéncia transitoria, t é a deformacdo de fluéncia dependente do tempo, n € a constante
independente do carregamento (geralmente esse valor ¢ menor que 1) e g0 é a deformacao
elastica instantanea.

Todavia, a modelagem proposta por Findley sofre algumas criticas pois a formula
néo leva em consideracdo as mudangas dimensionais que ocorrem com o material durante
o0 ensaio de fluéncia [91]. Dessa forma, ressalta-se 0 modelo de Burger, esse modelo é
tdo importante quanto o modelo de Findley para o comportamento de fluéncia de
compositos poliméricos [92].

E conhecido também como o modelo de quatro parametros, que inclui os
elementos essenciais de Maxwell e Kelvin-Voigt. Além do mais, esse modelo é capaz de
simular o comportamento viscoelastico de materiais poliméricos. Por meio dessa
modelagem € possivel observar a deformacéo elastica, a regido de equilibrio e até a regido

de recuperacdo do material em andlise. A Equacdo 2 descreve o modelo de Burger:
O
e()= —+ —F—+— )
K M

Onde o € atensdo aplicada, t é o tempo, Em € 0 modulo de elasticidade do modelo
de Maxwell, Ex € 0 mddulo de elasticidade do modelo de Kelvin, nm e nk séo as

viscosidades de Maxwell e Kelvin, respectivamente.

3.3 CONDICOES DE CURA EM COMPOSITOS DE RESINA EPOXI
Devido a sua alta rigidez e resisténcia especifica, compositos poliméricos a base
de resina epoxi e reforcados com fibras sdo amplamente utilizados como elementos

estruturais. Embora compositos de matriz polimérica tenham sido aplicados com sucesso
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nos mais diversos campos da industria e engenharia como materiais semiestruturais e
estruturais, ainda ha uma necessidade de se estudar o efeito que diferentes condices de
cura podem acarretar o desempenho mecénico desses materiais.

Deste modo, o processo de cura desempenha um papel fundamental na producéo
de compositos epdxi. A cura refere-se a reacdo quimica que ocorre entre a resina epoxi e
o endurecedor, resultando na formacao de uma rede tridimensional rigida e resistente. E
essa rede confere ao composito suas propriedades mecanicas e térmicas [93].

Alguns parametros podem afetar o processo de cura de resinas/compositos
termofixos, como por exemplo a temperatura. A temperatura de cura (Tcura) € UM
parametro de grande importancia durante esse processo. Ela determina a taxa e extensdo
da reacdo de cura, afetando diretamente as propriedades finais do composito. Outro
pardmetro essencial a ser considerado é a temperatura de transigdo vitrea (Tg). A Tg € a
temperatura na qual o material passa de um estado vitreo para um estado borrachoso.
Além disso, ela esta relacionada a mobilidade das cadeias poliméricas no material e um
aumento na T4 pode indicar um aumento na rigidez e uma maior estabilidade dimensional
do composito [94].

Geralmente, espera-se que a Tcura S€ja maior do que a Tg, permitindo que a reagdo
de cura ocorra antes que o material atinja a transi¢do vitrea. Com isso, objetiva-se uma
cura mais completa e eficaz do material, proporcionando boas propriedades mecanicas.
No entanto, a relagéo entre Tcura € Tg pode variar dependendo do sistema de resina epoxi
e do endurecedor utilizado. Além do mais, a formulacdo do compdsito, a taxa de
aquecimento e a duracdo da cura também podem afetar essa relacdo [95]. Portanto, é
importante realizar estudos experimentais e otimizar o ciclo de cura para obter as
propriedades desejadas no compoésito epoxi.

Um ciclo de cura ideal para um composito implicara na obtencdo de um material
com boas propriedades de resisténcia aos esforcos mecénicos. E tanto a temperatura
quanto o tempo de cura sdo fatores criticos nesse processo. De um modo geral,
temperaturas mais baixas exigem tempos de cura mais longos para garantir a cura
completa do material e isso pode resultar em compdsitos menos rigidos.

Por outro lado, temperaturas mais altas e tempo de cura mais curtos podem levar
ao desenvolvimento de um compdsito mais rigido. Contudo, é importante ter cuidado ao
aumentar a temperatura de cura, pois isso pode afetar a qualidade final do laminado.
Ademais, temperaturas excessivamente altas podem causar problemas, como a
degradacéo da resina, a formacéo de bolhas ou distor¢cdo do compdsito [96].
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A reducéo do tempo de cura é uma abordagem promissora para acelerar o processo
de cura e economizar ciclos de processamento. Isso pode ser alcancado pelo uso de
aceleradores de cura, que sdo capazes de acelerar a reacdo quimica entre resina e
endurecedor, inclusive em temperaturas mais baixas [97].

Reduzir o tempo de cura € uma consideracdo importante e isso pode ser alcangado
por meio do ajuste da formulacdo da resina, utilizando sistemas de cura de multiplos
componentes ou aditivos especiais que aceleram a reacdo quimica. Além disso, a
aplicacdo de energia externa, como calor, luz ou radiacdo, pode ajudar a acelerar o
processo de cura, reduzindo o tempo necessario para atingir o grau desejado de cura.

Embora os aceleradores possam ser eficazes na reducao do tempo de cura, seu uso
também apresenta desafios que devem ser considerados. Um dos principais desafios no
uso de aceleradores na cura de resina epOxi € a compatibilidade quimica. A
incompatibilidade quimica pode levar a problemas como reacgdes indesejadas, alteracfes
na viscosidade e propriedades mecénicas reduzidas [98].

Além disso, o uso de aceleradores pode afetar a vida Util do sistema de cura. Uma
vez que os aceleradores aumentam a taxa de reacdo, o tempo de trabalho disponivel para
o0 processo de moldagem e laminacdo pode ser significativamente reduzido. 1sso requer
uma coordenacéo precisa dos tempos de preparacdo dos materiais, aplicacdo e cura para
evitar problemas como a cura prematura da resina ou a incapacidade de completar a
fabricacdo dentro do tempo disponivel [99]. Em suma, o uso de aceleradores na cura de
resina epOxi e compositos oferece a vantagem de reduzir o tempo de cura, aumentando a
produtividade. No entanto, é necessario enfrentar desafios relacionados a compatibilidade
quimica, vida atil do sistema, uniformidade da cura e até consideracdes de seguranga.

Para mais, € importante considerar outro fator, o grau de cura. O grau de cura de
uma resina polimérica é um parametro critico que impacta diretamente as propriedades
do compésito. Um alto grau de cura geralmente resulta em um material mais rigido e
resistente, enquanto um grau de cura insuficiente pode levar a propriedades mecanicas
inferiores [100]. Portanto, é importante encontrar maneiras de otimizar o grau de cura da
resina para atender as necessidades especificas de cada aplicacao.

Vale mencionar tambem, a pos-cura que € um processo comumente utilizado para
elevar o grau de cura de resinas epoxi e compositos. A técnica consiste em submeter o
material a temperaturas elevadas por um periodo adicional de tempo, permitindo que a
reacdo quimica entre a resina e o endurecedor prossiga e atinja um estado mais completo
[101]. Uma das principais vantagens da pos-cura é a melhoria das propriedades mecénicas
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e térmicas do material. Além de que, a pos-cura também pode ajudar a reduzir o contetdo
de grupos funcionais ndo reagidos, melhorando a resisténcia quimica e a durabilidade do
composito [102].

Outrossim, a pos-cura pode permitir o alivio de tensdes residuais no material,
uma vez que, as reacGes quimicas podem causar a formacdo de tensdes internas,
resultantes da contracao da resina durante o processo de polimerizagao e a pos-cura ajuda
a minimizar essas tensdes residuais, melhorando a integridade estrutural e reduzindo o
risco de delaminacéo ou falha prematura [103].

No entanto, a pds-cura também apresenta algumas desvantagens. Uma delas é o
aumento do tempo total de fabricagdo. Pois, é necessario um tempo adicional para
submeter o material a temperaturas elevadas, o que pode afetar negativamente a
produtividade e o cronograma de producdo [104]. Isso é particularmente relevante em
aplicacdes onde a rapidez na fabricacdo € um requisito importante.

Outra desvantagem é a possibilidade de degradacdo térmica do material durante a
pos-cura. Visto que temperaturas muito altas ou tempos de pés-cura prolongados podem
levar a degradacdo das propriedades do compdsito, como a resisténcia mecéanica e a
estabilidade dimensional. Portanto, é necessario um cuidado especial na selecdo das
condicGes de pds-cura para garantir que o material ndo seja exposto a niveis excessivos
de temperatura ou tempo [105].

Em resumo, a selecdo adequada das condi¢bes de cura € parte essencial para
equilibrar os beneficios desejados e mitigar as desvantagens potenciais que cada condi¢do
de cura possar oferecer, garantindo assim um comp@sito de alta qualidade e desempenho.
Pois, ao entender os diferentes estagios e fendbmenos quimicos e fisicos envolvidos na
cura da resina epoxi, € possivel otimizar as condi¢des de cura, garantir a obtencdo das
propriedades desejadas no material final e evitar problemas como cura inadequada,

deformacdes ou falhas estruturais.

3.4PROCESSAMENTO DE COMPOSITOS POLIMERICOS DE RESINA EPOXI
O conhecimento do processo de cura permite o desenvolvimento de formulagdes
personalizadas, a selecdo adequada de agentes de cura e o controle preciso de variaveis
como temperatura, tempo de cura e propor¢cdo dos componentes, contribuindo para a

producdo de compdsitos de alta qualidade e desempenho confiavel.
A estrutura molecular dos polimeros termorrigidos e das resinas epoxi €
geralmente considerada amorfa devido a sua estrutura desordenada e aleatoria, que €
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formada durante o processo de reticulacdo [106]. Além disso, essa desordem molecular
ocorre devido as forcas intramoleculares e intermoleculares que atuam no material
implicando em propriedades fisicas e mecanicas caracteristicas desse tipo de material
[107].

Durante o processo de cura, as moléculas de endurecedor, como aminas ou
anidridos, iniciam a abertura do anel do grupo epdxi; é nesse estagio que as moléculas se
ligam entre si, formando uma rede tridimensional, e em seguida, essas moléculas de
endurecedor atuam como correagentes para as moléculas da resina. A medida que as
reacOes quimicas prosseguem, as cadeias poliméricas vao crescendo e se interconectando,
resultando em um aumento na viscosidade da mistura, tornando-a gradualmente mais
solida, esse estagio é denominado ponto de gel [108].

O ponto de gel marca o inicio da transicao da resina epdxi liquida para um estado
gelatinoso. Nesse estagio, a mistura de resina e endurecedor comeca a apresentar uma
viscosidade mais alta, o que impede que ela flua livremente. Continuamente, a formacéo
de ligagOes quimicas est4 ocorrendo, mas o material ainda é maleavel e pode ser moldado,
além do mais ainda ocorre uma certa mobilidade molecular nesse estagio [109].

Apdbs o ponto de gel, ocorre o processo conhecido como gelificacdo, nesse
momento, a resina epoxi continua a reagir e as ligagdes quimicas se multiplicam. Nesse
estagio, a viscosidade do material aumenta consideravelmente, tornando-se mais rigido e
menos deformavel é nessa parte do processo que o material adquire uma estrutura
gelatinosa, com as cadeias poliméricas conectadas em uma rede. Além disso, a gelificacdo
€ 0 momento em que o material comeca a ganhar forca e coeséo, permitindo que mantenha
sua forma sem escorrer [110].

Por fim, o processo de cura chega no estagio de vitrificacdo e € nesse momento
que o material alcanga uma viscosidade tdo alta que ele se torna rigido e solido, sem a
capacidade de fluxo significativo. Nesse estagio, a resina epOxi passa por uma transicao
vitrea, em que a mobilidade molecular é extremamente limitada. A temperatura em que
ocorre a vitrificagcdo é conhecida como temperatura de transicao vitrea (Tg) [111]. Acima
da T4, 0 material se comporta de forma mais eléstica e flexivel, enquanto abaixo da Tgele
se torna mais fragil e rigido [112].

E importante notar que a velocidade e a extensdo dos estagios de ponto de gel,
gelificacdo e vitrificacdo podem variar dependendo de varios fatores, como a formulagéo

da resina epoxi, a temperatura de cura e o tempo de cura.
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Conforme mencionado anteriormente, o processo de cura de uma matriz termofixa
tem um impacto significativo nas propriedades termodindmicas de um compdsito
polimérico. Portanto, torna-se necessario controlar e monitorar todo o seu processo de
cura [113]. E para garantir a estabilidade estrutural de um material deve-se levar em conta
também o processo de fabricacdo, uma vez que, a qualidade do produto final esta atrelada
a manufatura [114].

Com a automagcéo do setor industrial, o processo de fabricacéo de pecas industriais
também se automatizou para suportar as altas taxas de produgdo em massa. No campo de
fabricacdo de materiais compositos, os métodos de pultrusdo, moldagem por compressao,
enrolamento filamentar e moldagem por transferéncia de resina sao 0S processos mais
utilizados na produgdo compositos de alto desempenho [114][115].

Embora as técnicas citadas ja existam ha anos, esses processos sdo mais utilizados
em escala industrial, dessa forma, tem-se a necessidade de adaptacdo de processos
construtivos de compdsitos para ambientes laboratoriais. O processo de laminagdo
manual, conhecida pelo nome hand lay-up é amplamente utilizado para a fabricacéo de
pecas e € amplamente empregado na fabricacdo de compdsitos devido as suas diversas
vantagens. Essa abordagem envolve a disposi¢do manual de camadas de fibras de reforco
em uma matriz polimérica liquida, resultando na formacéo de um compdsito laminado
[8]. E ao fim do processo de impregnacao das fibras, ocorre a cura do material que pode
ser em temperatura ambiente ou em estufa, isso depende bastante do tipo de resina ou da
necessidade de cura [116]. Além do mais, a técnica hand lay-up permite a fabricacéo de
compositos com diferentes formas e tamanhos, adaptando-se facilmente a diferentes
requisitos de projeto e requer menos equipamentos especializados e moldes complexos,
resultando em custos de producdo mais baixos [117].

Para o processo de fabricacdo de compadsitos poliméricos, a resina epdxi se destaca
entre as matrizes termofixas no desenvolvimento de materiais compositos. Referente a
valores de mercado, as resinas termofixas movimentaram cerca de 14 bilhGes de dolares
no ano de 2021, o que demonstra o seu grande uso pelos mais diversos setores econémicos
[118],[119].

A resina epoxi como matéria-prima é utilizada na estrutura de automoveis,
aeronaves, embarcacdes, e outros [120]. A aplicabilidade das resinas epoOxi esta dividida
percentualmente em 41% para revestimento, 31% para aplicacbes como adesivos e 0s

28% restantes para os outros tipos de aplicagdes [121].
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Compositos a base de resina epOxi apresentam boas propriedades mecanicas, além
de serem resistentes a corrosao [122][123]. No mercado uma grande variedade de resinas
epoxidicas estdo disponiveis para consumo, entretanto, a resina mais utilizada ¢ a resina
epoxi de éter diglicidilico de bisfenol A (DGEBA) [120]. Além disso, o processo de cura
das resinas epoxis pode ser realizado por meio agentes de cura do tipo amina, anidrido,
alcalis entre outros [124]. A Figura 2 mostra a estrutura quimica de resina epdxi a base
de bisfenol A e todo processo de cura com a adicdo do agente cura de base amina.
Agentes de cura de base amina realizam uma reacdo de adi¢do ao anel epoxidico sem

gerar subprodutos. Essa adicdo ocorre da forma descrita na Figura 2.

CH; OH
|
1o ¢ 0—CHy—CH—CHy—, (1)
CHjy
o H OH
R—NH, + CH, CH— ——> R—— N——CH—CH— @
HC——OH
T OH o \ CH, OH
R—— N——CH;y—CH— + CH, CH— > R L CH2—C|H— (3)

Figura 2. Processo de cura da resina epoxi com a adi¢do de agente de cura.1) Resina epOxi
Bisfenol A. 2) Reacéo de cura do grupo amina primario com o grupo epdxi formando um grupo
amina secundario. 3) Rea¢do do grupo amina secundario com o grupo ep6xi formando um
grupo amina terciéaria.

Embora, as resinas epoxi apresentem boas propriedades termomecéanicas, 0 seu
uso como materiais estruturais é bastante limitado, pois devido o processo de reticulagdo
(ligagOes cruzadas) que ocorre com esse polimero no seu processo de cura, as tornam um
material extremamente rigido, 0 que torna esse material com uma baixa resisténcia ao
crescimento de trincas. Com o intuito de melhorar suas propriedades fisicas algumas
técnicas podem ser implementas a resina epdxi, tais como: a adicdo de aditivos, fibras

sintéticas ou naturais, particulas inorgénicas, entre outras [125].
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4 — MATERIAIS E METODOS

A Figura 3 ilustra as etapas de obtengdo e caracterizacdo dos compositos de
sisal/epdxi desenvolvidos neste estudo. Inicialmente, as amostras foram produzidas sob
trés condicdes de cura distintas: a primeira condicdo consistiu na cura em temperatura
ambiente por 24 horas, seguida por um processo de pos-cura a 120 °C por 1 hora em
estufa. A segunda condicdo envolveu a cura em estufa a 100 °C por 4 horas, enquanto a
terceira condicdo compreendeu a utilizacdo de um acelerador, com as amostras sendo
curadas em temperatura ambiente por 24 horas. Adicionalmente, os compositos foram
confeccionados com fibras orientadas a 0°, 45° e dispostas em formato cruzado
[0°/90°/90°/0°].

Condic0es
de

cura

Temperaturaambiente
Em estufaa 100 °C/4h

seguido de pos-cura
(120°C/1hem estufa)

Com acelerador

Resina Composito
epoxi sisal/epoxi [ Caracterizacao \
* Densidade, teor de fibras
e vazios
Caracterizagéo \ * Analise Térmica

* Espectroscopia de
Infravermelho (FTIR)

(TG/DTG e DSC)
* Microscopia Eletronica

+ Densidade e vazios Orientacdo de Varredura (MEV)
« Analise Térmica (TG/DTG e das fibras « Analise Mecanica
DSC) k (Tragdo e Fluéncia) j
* Anélise Dindmico-Mecénica
(DMA) + Sisal/epoxi [0°]

« Andlise Mecénica (Tracéo e * Sisal/epdxi [45°]
k Fluéncia) j » Sisal/epoxi [0°,90°,90°,0°]

Figura 3. Etapas de caracterizacao e obtencdo dos compositos sisal/epoxi.
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4.1 MATERIAIS

As fibras de sisal utilizadas nesse estudo foram cedidas pela empresa SisalSul,
provenientes da regido Sisaleira do estado da Bahia. As fibras foram disponibilizadas em
seu estado in natura com um comprimento medio de 1 m. A matriz polimérica utilizada
foi a resina epoxi Araldite LY 5052, combinada com o endurecedor Aradur 5052, ambos
da marca HUNTSMAN. Além disso, foi utilizado o acelerador DY 062, também da marca
HUNTSMAN.

4.2 METODOS
4.2.1 ANALISE DE CURA DA RESINA EPOXI POR FTIR

Os espectros de FTIR foram coletados usando um espectrometro (NICOLET 1S10
da Thermo Scientific). Cada espectro foi registrado na faixa entre 400 - 4000 cm™ ! com
uma resolucio de 4 cm™ ! e 128 scans.

O estudo do comportamento de cura foi realizado considerando trés condicGes de
cura: 1) temperatura ambiente seguida de p6s cura (120 °C/1 h); 2) 100 °C por 4 h em
estufa; e 3) uso de acelerador (24 h em temperatura ambiente). Primeiramente para a
preparacdo das amostras de resina (primeira e segunda condi¢Ges de cura), estas foram
misturadas com o endurecedor na proporcao de 100:38. Na primeira condicdo de cura, 0
sistema de resina epdxi/endurecedor foi colocado sobre uma janela de placa circular de
KBr de 33 x 3 mm e analisada utilizando a técnica de transmissdo nos tempos 0 min, 1 h,
3h,4h,6h, 24 h e uma etapa de pos cura a 120 °C por 1 h.

Para avaliar o mecanismo de cura sob temperatura, as amostras foram curadas a
100 °C. Inicialmente, a amostra no tempo 0 min, ainda no estado liquido, foi analisada
em janela de placa circular de KBr. J& as amostras nos tempos 1 h, 2 h, 3 h e 4 h, foram
curadas a 100 °C, resultando em filmes que foram analisados utilizando um suporte
magnético.

Na terceira condicdo de cura, a amostra foi preparada misturando resina epoxi,
endurecedor e acelerador na propor¢cdo 100:38:1, curada em temperatura ambiente e
analisadas nos tempos 0 min, 1 h, 3 h, 4 h, 6 h e 24 h com o auxilio de janela de placa
circular de KBr.

A extensdo das reagdes de cura da resina epoxi foi determinada pelas areas das
curvas das bandas das bandas em torno de 915 e 1512 cm™. Utilizou-se a banda invariavel
de 1512 cm™* como banda de referéncia. [126]. Para determinagio do grau de conversio
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(a), que expressa a quantidade percentual dos grupos epoxi reagidos, empregou-se a lei
de Beer-Lambert, definida pela Equagéo (3):

Agis
Aqs12/, @)
Ags

Grau de conversio (a) = 100 x | 1-

Onde A ¢ a absorbancia da banda e os subscritos 0 tempo de reacdo zero (reagdo

inicial) e t refere-se a area do pico ap6s determinado tempo.

422 TRATAMENTO SUPERFICIAL DAS FIBRAS DE SISAL POR
MERCERIZACAO

O tratamento quimico das fibras de sisal seguiu a metodologia adotada Teixeira
et. al [127]. Primeiramente, as fibras foram cortadas em um comprimento médio de 25 cm
e separadas em feixes com uma de suas extremidades amarradas. Ao fim do processo de
separacdo, as fibras de sisal passaram por um pré-tratamento com &gua quente em uma
temperatura de 70 °C por 1 h, seguido de secagem em temperatura ambiente por 120 h.
As fibras secas foram imersas em solucdo hidréxido de sédio (NaOH) 5% (m/v) na
proporcao de 10:1 (solucdo: fibra) a 50 °C por 2 h, sob agitacdo manual. Apds o processo

de mercerizacao, as fibras de sisal foram lavadas com agua destilada até pH neutro.

4.2.3 FABRICACAO DOS COMPOSITOS SISAL/EPOXI

Para a fabricacdo dos compdsitos, as fibras tratadas foram imersas em agua e
penteadas com uma rasqueadeira para eliminar n6s. Em seguida, as fibras foram secas a
temperatura ambiente e novamente penteadas para obter uma orientacdo completa e livre
de noés. Apds esse processo, deu-se inicio a preparacdo das fibras unidirecionais,
inicialmente dispostas nessa orientacdo e fixadas no lugar com fita adesiva para manter
sua posicdo. Em seguida, com auxilio de uma maquina de costura automatica (SINGER,
modelo 872), as fibras foram costuradas com linha 100% algodao. A Figura 4 mostra as

etapas de confeccdo das fibras unidirecionais e composito finalizado.
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Figura 4. A) Fibras penteadas; B) Manta selada com fita; C) Fibras costuradas; D) Aplicacdo de
resina sobre as fibras unidirecionais; E) Impregnacéo da resina sobre as fibras; F) Compositos
finalizado.

Quatro camadas de fibras foram utilizadas para a fabricacdo de cada composito.
O processo de fabricagéo utilizado foi o de moldagem por compressédo. Para a preparagéo
da resina epdxi, uma mistura da resina epoxi e de seu endurecedor na proporc¢éo de 100:38
foi realizada de forma manual e para remogdo de bolhas, utilizou-se um banho
ultrassénico (CD-4820, Kondortech, Brasil) por 5 min. Em seguida, em cima de uma
placa de vidro colocou-se molde em ago inox (220 x 200 x 3 mm) coberto por uma camada
de filme de polietileno. Entdo uma camada de fibra foi sobreposta e a primeira camada
do conjunto (resina/endurecedor) foi aplicada sobre a manta com uma espatula. O
processo repetiu-se até a disposicdo da ultima camada de fibra. Ao fim dessa etapa, 0
molde foi fechado com uma placa de ago inox.

O conjunto entdo foi prensado utilizando uma pressa hidraulica (P15T, Ribeiro,
Brasil), para que a resina fosse distribuida de forma regular sob uma carga de 3 ton por
15 min. Neste estudo, foram produzidos compositos sisal/epdxi e placas de resina epoxi,
submetidos a trés diferentes condicdes de cura. Na primeira, as amostras foram curadas a
temperatura ambiente por 24 horas, seguidas por um processo de pés-curade 1 ha 120 °C
em estufa. Na segunda condicdo de cura, as amostras foram curadas em estufa a 100 °C
por 4 h. Na terceira condigdo, os espécimes continham acelerador e foram preparados na

proporc¢do de 100:38:1, sendo curados a temperatura ambiente sem pos-cura. Para este
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estudo, foram fabricados compdsitos unidirecionais orientados a 0°, 45° e cross-ply
[0°/90°/90°/0°], contendo teor de 50% em volume de fibras, além de placas de resina
epoxi pura curadas nas diferentes condi¢des de cura estudadas nesse trabalho.

4.2.4 DENSIDADE, TEORES DE FIBRAS E VAZIOS DOS COMPOSITOS

A densidade dos compdsitos foi determinada de acordo com a norma ASTM
D792-08 (Principio de Arquimedes). Primeiramente, cortaram-se as amostras nas
dimensdes de 20 x 20 x 3 mm, logo apds, pesou-se cada amostra em uma balanga
analitica. A seguir, prendeu-se a amostra em uma linha e com a ajuda de uma haste
metalica. Esse conjunto (amostra-linha) foi suspenso para posterior submersdo em um
Becker com 100 mL de agua destilada. Com o Becker na balanga, tarou-se seu peso e
amostra foi submersa em &gua e seu peso anotado. A densidade das amostras foi definida
pela Equacao 4:

M;
dCZdlxﬁleOO 4)

Onde d. é a densidade da amostra, M; é massa inicial da amostra, M é a massa da
amostra submersa em agua e d é a densidade da dgua na temperatura do ensaio. O teor
de fibra dos compositos, W, pode ser calculado por de acordo com a seguinte Equacéo
5:

W; = (Dpf X Mt) x100 (5)

Onde Dpr ¢ a densidade percentual da fibra no compdsito, M; é a massa total da

compdsito. Para determinacdo do valor de Dy, utilizou a Equacéo 6:
D¢
Dpf = (D—) x 100 (6)
C

Onde Ds é a densidade da fibra de sisal e D¢ € a densidade do compadsito.
O teor de vazios foi determinado pela Equagao 7, onde p ¢ a densidade calculada

e po é a densidade do material sem vazios. Todas as analises foram feitas em triplicata.
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P
Vvazios =1- p_o (7)

4.2.5 CARACTERIZACAO MECANICA DOS COMPOSITOS

Para os testes mecanicos, primeiramente, os compositos foram cortados, nas
dimensoes especificas para cada ensaio, com o auxilio de uma maquina guilhotina da
marca NEWTON modelo RR1 com capacidade de corte de 2 x 1220 mm. Apds o corte
dos compdsitos, observou-se que as amostras ndo apresentavam rebarbas de fibras,

dispensando a necessidade de realizar um processo de lixamento para sua finalizag&o.

4.2.5.1 ENSAIO DE TRACAO

O ensaio de tracdo foi conduzido com corpos de prova no formato retangular com
as seguintes dimensdes: 200 x 20 x 2,5 mm. Seguiu-se as recomendacdes da norma
ASTM D3039 (ASTM, 2017). Cinco amostras foram analisadas para cada grupo (resina
epoxi, unidirecional [0°], unidirecional [45°] e cross-ply [0°/90°/90°/0°]). Os corpos de
prova foram testados em equipamento da marca MTS (Material Test System), modelo
810 com célula de carga calibrada para forca axial de até 5 kN. Os atuadores foram
configurados para uma pressdao de contato nas cunhas igual a 1 MPa e velocidade de 1
mm/min. Também foi empregado um extensdémetro da marca MTS modelo 634.11F-24,

para afericdo da deformacéo do corpo de prova.

A regra das misturas foi usada para prever a resisténcia a tracdo e o modulo de

elasticidade, conforme as EquacOes 8 e 9, respectivamente.

6. =0 X Vet 06,(1 —vp) (8)

Onde o € a resisténcia a tragdo tedrica composito, of € a resisténcia a tragdo da
fibra, o'm € a resisténcia a tracdo da matriz correspondente a deformacéo na ruptura do
composito e vré a fracdo volumeétrica da fibra. Para fins de célculo, a densidade da fibra

sisal adotada foi a de 1,2 g/cm? fornecida pela literatura [128].
Ec: Ef X Vg + Em X Vi (9)
Onde Ec € 0 modulo de elasticidade tedérico compésito, E+ € o modulo de

elasticidade da fibra, Em € 0 mddulo de elasticidade da matriz, vi e vm S80 a fracéo

volumétrica da fibra e da matriz, respectivamente.
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4.25.2 ENSAIO DE FLUENCIA (CREEP) SOB TRACAO, MODELAGEM
MATEMATICA E RUPTURA POR FLUENCIA

O ensaio de fluéncia sob tracdo foi conduzido de acordo com a norma ASTM
D2990-17 [83]. Os testes foram realizados em laboratério com temperatura de
aproximadamente 24 °C + 2 °C e umidade entre 45 — 55 %. Os corpos de prova foram
testados em duplicata utilizando equipamento da marca MTS (Material Test System),
modelo 810 com célula de carga calibrada para forca axial de até 5 kN (interlock ativo
para 4,5 kN), sensibilidade de 20 N, resolucédo de 0,01 N e erro de 2 %. Os testes foram
realizados sob presséo de contato de 1 MPa, carga de tracdo constante e monitoramento
da deformacdo [extensometro da marca MTS modelo 634.11F-24], capacidade de 15%
(interlock ativo para 12 %), sensibilidade de 0,01% N, resolucéo de 0,1 micro e erro de
0,6%, durante o periodo de 24 h. A Figura 5 representa a configuracdo experimental da

analise de fluéncia.

Figura 5. Configuragdo experimental de anélise de fluéncia.

As cargas aplicadas foram de 0,31 KN (sisal/epdxi [45°]), 0,92 KN (resina pura),
1,5 KN (sisal/epoxi [cross-ply]) e 2,4 KN (sisal/epdxi [0°]), que correspondem a ~40%
do limite mé&ximo de resisténcia a tracdo de cada grupo de materiais. Para demonstrar e
validar os modelos matematicos, os resultados experimentais de Fluéncia foram
calculados pelo software comercial ORIGIN PRO 2016 e EXCEL 365. Os ajustes das
curvas para cada analise de fluéncia foram feitos usando os modelos propostos por

Findley e Burger, mostradas nas Equag0es 1 e 2, respectivamente.
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Para definir o tempo de ruptura por fluéncia é necessario construir uma curva
mestre em diferentes niveis de tensdo e temperatura, usando como pardmetro de
extrapolacdo tempo-temperatura. O pardmetro Larson-Miller (PLm) € comumente
utilizado e € determinado em funcdo do tempo-temperatura [129]. O parametro P.m €

expresso pela Equacéo 10:

Py = (T +273) x (log,+ C) (10)

Onde T é a temperatura em °C, tr € 0 tempo de ruptura dado em horas, C é a
constante de material chamada constante de Larson-Miller. O parametro de Larson-Miller
é bastante aplicado para a exploracdo de dados de ruptura por fluéncia de ligas metalicas
e adota-se C = 20. Entretanto, essa equacao também € aplicada para extrapolacdo de dados
poliméricos e ceramicos. Diversos trabalhos envolvendo polimeros adotaram C = 20 para
determinacédo do tempo de ruptura por fluéncia. Por exemplo, nesse estudo [130] adotou-
se para policarbonato C = 20,2, para o laminado de epdxi/carbono com C = 20 [131] e

por fim, para polietileno de alto peso molecular com C = 20 [50].

Para mostrar como os resultados convergem para as amostras analiticas, os erros
percentuais em cada das amostras obtidas pelas modelagens matematicas foram

calculadas, conforme a seguinte Equagéo 11:

Uy-Up
E:

(11)

ua
Onde E ¢ o erro percentual, pua é o valor analitico € pun € 0 valor numérico

experimental.

4.2.6 CARACTERIZAGAO TERMICA

Os compdsitos e resinas epoxis foram caracterizados por meio da analise
termogravimétrica (TGA-DSC). A analise foi realizada simultaneamente em
equipamento da TA Instruments SDT Q600, equipamento disponivel no Laboratorio de
Analise Instrumental, FGA (UnB). Aproximadamente 10 mg de amostras foram dispostas
em cadinho de alumina. As amostras foram aquecidas, partindo da temperatura ambiente
até a temperatura de 600 °C com uma taxa de aquecimento de 5 °C/min, sob atmosfera de
nitrogénio com fluxo de gas de 50 mL/min. O grau de cura da resina epoxi e dos
compdsitos foi determinado usando a Equacéo (12):

43



AHres
AHgyy,

Ocura = 1

(12)

Onde AHres € 0 calor residual da reagdo medido a partir da amostra curada ¢ AHagyn
é o calor da reagdo medido da amostra ndo curada. Os valores de entalpia relacionados ao
processo de cura foram obtidos da faixa de temperatura entre 100 — 180 °C para a matriz

curada e 60 — 180 °C para a ndo curada.

4.2.7 CARACTERIZACAO DINAMICO-MECANICA (DMA)

O analisador dindmico-mecanico foi utilizado para caracterizar as resinas epoxi
submetidas as diferentes condi¢des de cura. Foi utilizado um equipamento DMA da
marca NERZSCH, modelo 242 E Artemis. O teste foi realizado em amostras retangulares
planas com dimensdes de 50 x 10 x 2,5 mm, utilizando um dispositivo de flex&o de trés
pontos com comprimento livre de 20 mm. Em seguida, a analise foi realizada com uma
taxa de aquecimento constante de 2 °C/min, multifrequéncia de 1,10 e 100 Hz na faixa
de temperatura de 35 a 220 °C.

Adicionalmente, calculou-se ainda a energia de ativacdo (AE) e¢ a densidade de
ligacGes cruzadas. A Equacdo 13 (Arrhenius) expressa a seguir, foi utilizada para

determinar a energia de ativagéo:

Inf=InA AE
nf =In RT, (13)

Onde f e a frequéncia utilizada no ensaio, A ¢ o fator de frequéncia e AE ¢ dado

pela inclinacdo das retas e R é a constante universal dos gases (8,314 J/ mol.K).

Ademais, os valores de T4 obtido das diferentes condigdes de cura das resinas a
partir do pico da curva de tan 9, foi utilizado para determinar a densidade de ligacOes
cruzadas. Utilizou-se a Equacdo 14 para determinar a densidade das ligagcdes cruzadas:
_E
 3RT,

v (14)

Onde v é a densidade de ligacBes cruzadas (mol/cm®), E, é o médulo de
armazenamento elastico obtido a 30 °C acima da Tg, R é a constante universal dos gases

(8,314 J/mol.K) e Tr é a temperatura na qual o0 médulo de armazenamento foi medido.
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4.2.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A morfologia da fratura de todos os compdsitos apos o ensaio de tracdo foi
analisada para avaliar a aderéncia resina/fibra. A analise foi realizada em amostras
retangulares com dimensdes de 1,5 x 1 x 1 mm. Todas as amostras foram cortadas com o
auxilio de uma micro retifica da marca DREMEL modelo 3000. Antes dos ensaios, as
amostras foram metalizadas com ouro. Em seguida, utilizou-se um microscépio da marca
JEOL modelo JSM-7001F, operando com aceleragéo de 15 kV e corrente de emisséo de
81 WA com aumento de 120 X.
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5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ESTUDO DA NATUREZA QUIMICA DA RESINA EPOXI E GRAU DE CURA
A andlise por FTIR foi fundamental para a caracterizacdo da resina epoxi

submetida as diferentes condi¢cfes de cura. As informacdes resultantes serdo utilizadas

para a fabricacdo de compdsitos, ajudando a garantir a consisténcia da resina, sua

aderéncia as fibras e, consequentemente, a qualidade final do compdsito, impactando

diretamente em sua durabilidade e desempenho.

O espectro da resina epoxi € mostrado na Figura 6. Em detalhes, cada uma das
bandas mostra vibragdes especificas da resina, que irdo subsidiar informacdes em relacdo
as principais modificacGes de sua estrutura apds as diferentes condi¢bes de cura. As
bandas observadas em 772 cm™ e 831 cm™ sdo associadas ao alongamento C-O do anel
aromatico da resina epoxi. Além disto, pode-se confirmar também por meio da banda em
915cm™' a presenca do grupo epoxidico da resina. Essa banda é associada a
funcionalidade do éter glicidico e ao modo de vibracdo de estiramento C-O do anel
epoxidico [132].
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Figura 6. Espectro de FTIR da resina ep6xi Araldite LY 5052.

Vibracdes de estiramento da ligagcdo C-O-C s&o atribuidas a ligacéo do grupo éter
e sdo confirmadas pela presenca de bandas em 1036 e 1250 cm™. Enquanto aquelas

localizadas em aproximadamente 2928 cm™! correspondem aos modos de vibragdo de
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estiramento das ligagdes CH, [133]. As bandas localizadas entre 3057 - 3060 cm™! sdo
atribuidas ao modo de estiramento da ligagdo C—H do grupo epoxidico. Finalmente, a
banda localizada em 3500 cm™! atribuida ao estiramento da ligagdo O-H do grupo
hidroxila [134].

Para entender melhor o processo e grau de cura da resina epéxi e o efeito que os
processos de pos-cura, cura em alta temperatura e uso de acelerador de cura podem
provocar nas propriedades quimicas do material, realizou-se entdo uma investigacdo por
FTIR em diferentes tempos de cura (0 min, 1 h, 3 h, 4 h, 6 h, 24 h e uma etapa de pos

cura).

A Figura 7 mostra os espectros da resina epoOxi e as bandas tipicas do material
durante o processo de cura em diferentes tempos. Observou-se que durante essa condi¢do
de cura a presenca da banda em torno de 1032 cm™ que corresponde as vibragdes das
ligacBes C-H do grupo benzeno e C-O-C do grupo éter, e a presenca da banda em
aproximadamente 1245 cm™ que é atribuida a vibrac&o do anel epoxidico. Além disso, as
bandas em 1510 e 1612 cm™ sdo associadas ao estiramento da ligagio C=C que estio
associadas ao anel epoxidico. Por fim, a banda 2874 cm™ ¢ atribuida ao alongamento do
grupo CHs e a banda 2942 cm™ ¢ associada a vibragdo do grupo CH [135]. A Figura 7
mostra os espectros ampliados na faixa entre 810 - 930 cm™. Nota -se que no tempo 0 min

a intensidade de duas bandas em aproximadamente (858 e 917 cm™) diminuiram.

A literatura [132] afirma que esses espectros no tempo 0 min evidenciou uma
resina epOxi ndo curada, pois as bandas identificadas sdo ambas bandas de deformactes
da ligacdo C-O, que correspondem as vibracdes do anel epoxidico. Nota-se que com o
passar do tempo a intensidade das bandas em 858 e 917 cm™ diminuiu e no tempo 24 h
praticamente desapareceram, sugerindo que 0s anéis epoxidicos reagiram durante a cura

e se tornaram parte da rede epdxi [135].
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Figura 7. Condic¢do de cura onde a resina epdxi foi curada em temperatura ambiente por 24 h e
com processo de pos-cura em diferentes tempos.

A Figura 8 mostra os espectros da resina epoxi curada em estufa a 100 °C por 4 h.
A anélise dos espectros revelou que ndo houve deslocamento de bandas tipicas da resina
epOxi em comparacgdo com a resina curada em temperatura ambiente seguido de pos-cura.
No entanto, foram observadas diferencas nas intensidades das bandas, indicando
variacdes na composi¢do e na estrutura molecular da resina epoxi de acordo com as
condicdes de cura.

A Figura 9 exibe os espectros da resina epoxi curada com acelerador nos intervalos
de tempo (0 min, 1 h, 3 h, 4 h, 6 h e 24 h). Observa-se que a adi¢do do acelerador no
processo de cura do material foi capaz de modificar e descolocar a intensidade de algumas
bandas, modificando assim sua estrutura molecular.

A banda caracteristica em torno de 1510 cm™ ¢ atribuida a vibragdo do grupo N-
H. A banda em 1609 cm™ corresponde ao estiramento da ligagdo C-N, ademais, essas
bandas indicam a existéncia de grupos amida na resina epoxi. Além disso, a banda em

3310 cm™ ¢ atribuida ao grupo hidroxila (O-H) [136]. As bandas localizadas em
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aproximadamente em 2875 e 2924 cm™ séo atribuidas aos grupos CHz e CHs das cadeias
de poliamida do acelerador [137]. Além do mais, a banda em 1250 cm™ é associada ao

estiramento dos anéis epoxidicos [136].
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Figura 8. Condigéao de cura onde a resina epoxi foi curada em estufa a 100 °C por 4 hem
diferentes tempos.

A Figura 8 mostra os espectros ampliados na faixa entre 810 - 930 cm™. Nota-se
que o comportamento de cura foi semelhante ao processo de cura da resina epoxi com
pbs-cura. Pois, as bandas proximas a 858 e 915 cm™ praticamente desapareceram e isso
é caracteristico da absorcao dos anéis epoxidicos, o que evidencia a ocorréncia de reacao
de cura [138].

49



ﬂ 917 cm?! 858 cm!

__’_/g\/—_—;\
2924 cmt 1510 cm’? ]
3310 Cm 2875 cmt 1609 cm-l‘ i 1250 cm?
\
\ N\
24 h
)
= 6 h
<
§ 4 h
3
< 3h
1h
0 min

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
NuUmero de onda (cm?)

Figura 9. Condig&o de cura onde a resina epdxi foi curada com acelerador em diferentes tempos.

Com base nas mudancas quimicas observadas na banda de absor¢do do grupo
epoxidico (915 cm™) para os diferentes tempos de cura, foi possivel definir a extensio da
reacao de cura em termos dos grupos epoxidicos de acordo com a equacdo da lei de Beer-
Lambert. A area sob a curva de cada banda encontrada foi utilizada para estimar o grau
de cura em termos de grupos epoxidicos para os diferentes tempos de cura. A Figura 10

mostra o grau de cura da resina epOxi curada sob diferentes condi¢des de cura.

Em todas as condi¢Oes de cura impostas a resina epdxi, nota-se que o grau de cura
aumenta gradualmente a medida que a tempo passa; no entanto, em termos de grupos
epoxidicos, nota-se que a resina curada em temperatura ambiente com processo de pos-
cura obteve um grau de cura ligeiramente maior (~67%) ap6s a pos-cura. Ademais, ainda
de acordo com a Figura 10 observa-se que para esta condi¢ao de cura, 0 processo ocorreu

de forma mais lenta em comparagdo com a resina curada com acelerador.
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Figura 10. Grau de cura da resina epoxi Araldite LY 5052 sob diferentes condigdes de cura.

Percebe-se que para a resina curada com acelerador o grau cura (60%) foi
alcangado com aproximadamente 6 h, ou seja, ndo houve uma mudanca téo significativa
de cura apos 6 h de cura. Além disso, a resina curada em estufa obteve um grau de cura
de cerda de (~62%).

Diversos trabalhos [115], [140] relatam a obtencdo do grau de cura de resinas
termofixas por meio da integracio da area sob as curvas da banda (915 cm™). De acordo
com esse estudo [140] onde a resina ep6xi foi curada em temperatura ambiente (30 °C),
obteve-se um grau de cura de ~69%, valor similar ao grau de cura da resina epoxi curada
em temperatura ambiente seguido de pds-cura. O grau de cura obtido a partir das
mudancas na intensidade dessas bandas do grupo epoxidico ao longo diferentes tempos

de cura podem representar uma boa aproximacéo de cura da resina epoxi [141].

52 ESTUDO DO GRAU DE CURA, PROPRIEDADES TERMICAS E
DINAMICO-MECANICAS DA RESINA EPOXI
A Figura 11A apresenta as curvas TG-DTG da resina epoxi com as diferentes

condicdes de cura.
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Figura 11. Curvas TG/DTG (A) e DSC (B) da resina ep6xi com as diferentes condi¢des de cura.

A Figura 11A mostra que as resinas puras e suas diferentes condi¢des de cura
apresentaram uma estabilidade térmica em torno de ~280°C, seguindo com o estagio de
degradacdo em uma Unica etapa a aproximadamente 490°C (ver curvas TG). A Tabela 3

mostra os dados extraidos das curvas de TG-DTG e DSC das amostras de resina epoxi.
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A analise dos dados a partir Tabela 3 mostra que ndo houve diferencas
significativas nas temperaturas de inicio de degradacdo térmica, estabilidade térmica e
residuos, em fun¢do dos diferentes tipos de condi¢des de cura aplicados as matrizes puras.
Contudo, é perceptivel que as diferentes condi¢6es de cura foram capazes de impactar as

propriedades térmicas das resinas mesmo que minimamente.

Tabela 3. Propriedades térmicas TGA/DTG e DSC das resinas epOxi submetidas a
diferentes condicOes de cura.

Estabilidade Térmica

289 285 278
(°C)

Tonset (°C) 337 330 327
Residuos

11 12 9

até 600°C (%)

Thico (°C) 362 365 357
Thico (°C) 349 339 355
AH (J/g) 74,66 72,13 76,58
Olcura (%) 88,01 84,48 86,24

Observa-se que a resina curada em temperatura ambiente e com processo de pos-
cura apresentou uma ligeira maior estabilidade térmica (289 °C) e temperatura de
degradacdo (337 °C). A estabilidade térmica das amostras foi avaliada considerando uma
variacdo de perda de massa de 5% em relacdo a massa total inicial. Este estudo [142]
reporta que esse aumento nas propriedades térmicas € atribuido ao processo de pds-cura
que foi capaz de permitir um grau maior de reticulagdo e consequentemente um melhor
desempenho térmico. Além disso, este outro estudo [143] aponta que a poés-cura é
apropriada em polimeros termofixos pois é capaz de aumentar a densidade das ligacdes
cruzadas necessitando, assim, de maior energia para romper as cadeias poliméricas.

Ainda de acordo com os dados obtidos e apresentados na Tabela 3, observa-se que
as resinas puras apresentaram um Unico estagio de degradacao entre 350 — 365 °C que é
atribuido a degradacdo da resina epdxi [144]. Comportamento similar foi observado por

esse estudo [145], onde a resina epOxi estudada apresentou um estagio de degradacdo em
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torno de 369 °C. Percebe-se ainda que ndo houve uma diferenca significativa entre as

temperaturas de degradacéao das resinas puras.
Outro parametro observado na Tabela 3 é o grau de cura (). O grau de cura foi

determinado com base nas entalpias residuais (AHrs) usando o célculo descrito na
equacéo 12.

Sobre os dados relacionados ao grau de cura para as resinas puras, um ligeiro
destaque para a resina curada em temperatura ambiente e com pds-cura com teor de cura
de 88,01%. E relatado que esse aumento do teor de cura é atribuido ao processo de pos-
cura que é indicado para aumentar o grau de ligacdes cruzadas possibilitando assim uma
maior interligacdo molecular, pois essa fonte externa de calor aplicada a resina fornece
calor necessario para completar o ciclo de liga¢des cruzadas que foram impedidas durante
0 processo de cura em temperatura ambiente [148].

Uma outra técnica aplicada a resina epdxi para caracterizar o efeito das diferentes
condicdes de cura foi a analise mecanica dinamica (DMA). Por meio dessa técnica
parametros como Tand, mddulo de armazenamento e modulo de perda foram obtidos.

A Figura 12 mostra as propriedades dinamicas vs. temperatura e a Figura 13
mostra a variagdo da frequéncia versus Ty para as amostras de resina pura e 0s valores
correspondente aos dados obtidos da Figura 12 e 13 sdo exibidos na Tabela 4.

Observa-se que as diferentes condicdes de cura foram capazes de influenciar as
propriedades dindmicas da resina epOxi. A partir da Figura 12 determinou-se a
temperatura do tempo de gel (ligagdes cruzadas que progrediram até formar uma rede
"infinitamente" estendida ao longo da estrutura molecular da resina) das amostras
estudadas cruzando as curvas E', E". Observa-se (ver Figura 12), que a temperatura do

tempo de gel mudou de acordo com as diferentes condigdes de cura.
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Figura 12. Propriedades dindmicas vs. temperatura das resinas epdxis A) Cura em temperatura
ambiente e com pés-cura. B) Cura 100 °C/4h em estufa. C) Cura com acelerador. Na frequéncia
de 1 Hz.

Os valores de Tano (que é definido como a razdo do modulo de armazenamento
pelo mddulo de perda e mensura as propriedades de impacto dos materiais)[149],
evidenciado na Tabela 4 mostra que a resina curada 100 °C/4h em estufa teve o pico mais
alto de Tano (0,57).

Isso pode ser atribuido a uma intensa mobilidade molecular causada pela cura em
temperaturas mais elevadas. Além disto, este Tano mais alto indica que a capacidade de
absorcédo de energia pelo material € maior [150]. Os valores de pico Tano para a resina
curada em temperatura ambiente e com poOs-cura e resina curada com acelerador
diminuiram 33% e 27%, respectivamente, em relacdo a resina curada 100 °C/4h em
estufa, o que significa que o processo de pos-cura e a insercdo do acelerador nas condicdes

de cura reduziram a capacidade do material de dissipar energia.
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Figura 13. Frequéncia versus Ty para resina epoxi curada sob diferentes condi¢des de cura.

Contudo, a resina curada em temperatura ambiente e com pos-cura permitiu uma
maior Tq ocasionada pelo processo de pos-cura. A pos-cura na resina epoxi diminui a
rigidez do material devido a reducdo da cadeia mobilidade causada por reticulagcdo
adicional nas amostras pos-curada [151].

Outro parametro fornecido pela técnica de DMA é o modulo de armazenamento
(E’), que fornece dados sobre a rigidez do material em funcdo da temperatura, mede
também a energia absorvida pelo material por ciclo de oscilacdo além de fornecer
informacdes sobre a capacidade de absorcéo de carga dos materiais [152]. A Tabela 4
mostra uma variagdo do E da resina epOxi. A resina curada 100 °C/4h em estufa
apresentou um modulo de armazenamento de 2300 GPa, um aumento de 155% em
comparag¢do com a resina curada em temperatura ambiente e com pos-cura e a resina
epoxi curada com acelerador, que revelou um modulo de armazenamento semelhante de
900 GPa.

56



Tabela 4. Dados anélise DMA da resina epoxi com diferentes condigdes de cura.

Cura em

temperatura
ambiente e
pos-cura

127 0,38 900 38 253 2,11

Curaa
100 °C/4h em 105 0,57 2300 137 632 3,01
estufa

Cura com

105 0,43 900 28 221 2,13
acelerador

Isso significa que a resina curada 100 °C/4h em estufa aumentou a capacidade da
resina epoxi de suportar restrices mecanicas com deformacao viscoelastica recuperavel.
Em particular, a rigidez € substancialmente aumentada dentro deste ciclo. Com relacdo a
reducdo de E' para a resina epdxi curada em temperatura ambiente e com pds-cura e resina
epoxi curada com acelerador, uma menor mobilidade molecular da cadeia polimérica para
essas amostras ocorreu o que implicou em perda de rigidez [153]. Além do mais, observa-
se ainda os dados relacionados ao mddulo de perda (E’) que apresenta informagdes sobre
a quantidade de energia dissipada do material na forma de calor por ciclo de oscilagdo
[152].

A resina epdxi curada com acelerador apresentou um menor valor de médulo de
perda, 28 MPa, devido ao aumento da mobilidade molecular da cadeia polimérica causada
pelo acelerador. Além do que esse menor valor de E” mostra que esse ciclo ndo foi capaz
de dissipar a energia aplicada a esse material de forma tdo eficiente como os outros ciclos.
Nota-se ainda que ocorreu uma melhora de cerca de 380% no E™ para a resina epoxi
curada 100°C/4h em estufa em comparagcdo com a resina epoxi curada em temperatura
ambiente e po6s-cura. Isso pode ser atribuido a forte resisténcia a mobilidade molecular
oferecida pelas redes de ligagdes cruzadas [154].

Determinou-se, ainda, a energia de ativagdo (AE) com base na analise da variagdo
da frequéncia e dos valores correspondentes de Tq obtidos pela técnica de DMA. Para
esse calculo, utilizou-se a Equacdo de Arrhenius (Equacédo 12).

O maior valor de energia de ativagdo foi encontrado para a resina curada a
100°C/4h em estufa, o que é atribuido ao maior modulo de armazenamento (E) que essa
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condicdo de cura conferiu a resina. Essa maior rigidez do material estéd relacionada a
restricdo da mobilidade das cadeias poliméricas devido a uma maior densidade de
ligagcdes cruzadas. Além do mais, a presenca de mais liga¢Oes cruzadas imposta por essa
condicdo de cura resulta em uma estrutura molecular mais compacta e uma maior
resisténcia ao movimento das cadeias, levando a uma maior rigidez e estabilidade do
material [155].

Como mencionado no paragrafo anterior, a resina curada 100 °C/4h obteve a
maior densidade de reticulacdo. Essa maior densidade pode ser explicada pela cura em
alta temperatura [156]. Vale mencionar que embora os resultados de (v) ndo sejam
altamente precisos, uma vez que & mais recomendado para polimeros com menor
densidade de ligagOes cruzadas, utilizou-se essas literaturas [157],[158] para realizar uma
comparagdo qualitativa de resultados e os resultados ficaram em uma faixa de valores

bem similares, 1,89 e 2,18 mol/cm3, respectivamente.

5.3 CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

Os resultados da caracterizacdo de densidade, teor de fibra, resina e vazios dos
compositos de sisal/epoxi sdo mostrados na Tabela 5.

Para fins de célculo, a densidade da fibra sisal adotada foi a de 1,2 g/cm3 fornecida
pela literatura [159]. A adi¢do da fibra de sisal ao material compdsito resultou em um
aumento da densidade. Os resultados mostraram que em funcdo do mesmo teor de fibras
aplicados ao compdsito, e a0 mesmo processo de fabricacdo, a densidade nédo variou,
mostrando a homogeneidade na preparacdo desses materiais. Além disso, essa minima
variacdo pode indicar uma boa ligacéo entre fibra/matriz [160].

Também foram observados teores de fibra e vazios semelhantes, o que pode ser
atribuido ao método de fabricacdo, que apesar de totalmente manual, foi capaz de ser
reproduzido de forma igualitaria para os compdsitos estudados neste trabalho. Além
disso, foi reportado por esse trabalho [161] que esse pequeno desvio padréo indica que o

método de carbonizacdo pode ser usado para medir o teor de fibra dos compdsitos.
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Tabela 5. Densidade, teor de fibra, resina e vazios dos compositos sisal/epoxi e resina epoxi.

Resina curada em temperatura ambiente

e com pos-cura 1,17£0,01 - 1,21+0,02

Resina epoxi curada 100 °C/4h em
estufa 1,18+0,02 - 1,20£0,01
Resina curada com acelerador 1,18+0,01 - 1,21+0,01

Sisal/ep6xi [0°] curado em temperatura
ambiente e com pds-cura

Sisal/epoxi [0°] curado 100°C/4h em
estufa 2,11+0,02 56,01+0,03 1,69+0,02

2,12+0,02 56,02+0,03 1,72+0,02

Sisal/epéxi [0°] curado com acelerador 2.12+0.04 55 01+0.03 1.71+0.03
Sisal/epdxi [45°] curado em temperatura
ambiente e com pos-cura
Sisal/epo6xi [45°] curado 100°C/4h em
estufa

Sisal/ep6xi [45°] curado com acelerador 2 19+0.02 55.30+0.02 1.70+0.01
Sisal/epoxi [cross-ply] curado em
temperatura ambiente e com pos-cura

Sisal/epdxi [cross-ply] curado 100°C/4h
em estufa

Sisal/epdxi [cross-ply] curado com
acelerador

2,12+0,02 55,07+0,04 1,73+0,01

2,12+0,03 55,02+0,03 1,70+0,03

2,17+0,06 55,11+0,04 1,72+0,02
2,11+0,03 55,08+0,03 1,72+0,03

2,12+0,04 56,21+0,04 1,67+0,02

Notou-se ainda que para todas as amostras, o teor de vazios foi inferior a 2%. De
acordo com Costa et al.[162], esse valor é considerado satisfatorio para compdsitos cuja

a aplicacéo final seja estrutural, pois o limite aceitavel é de 2%.

5.4 ESTUDO DAS PROPRIEDADES TERMICAS DOS COMPOSITOS

Neste capitulo ndo serd discutido a influéncia da orientacdo das fibras nos
compositos. Sera abordado apenas o efeito das diferentes condi¢Bes de cura e insercdo
das fibras de sisal nos compositos epoxi. Além disso, devido ao tamanho das amostras
analisadas torna-se impossivel analisar a efeito da orientacdo das fibras por meio da
analise térmica TGA/DSC. Ademais como forma de padronizacdo, todos as amostras de
compositos analisados foram retiradas dos compdsitos sisal/epoxi [0°]. A Figura 14A
apresenta as curvas TG/DTG dos compdsitos com as diferentes condicfes de cura.

Nota-se mais uma vez que as diferentes condi¢des de cura foram capazes de afetar

0 comportamento térmico dos compositos (ver Tabela 6). De acordo com os dados
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obtidos, percebe-se que entre 0s compdsitos, a estabilidade térmica do composito

sisal/epoxi [0°] curado com acelerador aumentou cerca de 14% e 16% em comparagdo

aos compositos de composito sisal/epdxi [0°] curado 100 °C/4h em estufa e compdsito

sisal/epdxi [0°] curado em temperatura ambiente e com pds cura, respectivamente.
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Figura 14. Curvas TG/DTG (A) e DSC (B) dos compdsitos sisal/epdxi [0°] curados com

diferentes condi¢des de cura.

Além do mais, referente as temperaturas onset (Tonset), qUe marca o inicio da perda

de massa das amostras, ou seja, inicio da degradacdo dos materiais em analise, percebe-

se que o composito sisal/epoxi [0°] curado com acelerador exibiu uma maior temperatura
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(309 °C), em comparacao ao sisal/epdxi [0°] curado em temperatura ambiente e com pos-
cura (259 °C) e sisal/epdxi [0°] curado 100 °C/4h em estufa (265 °C).

Tabela 6. Propriedades térmicas TGA/DTG e DSC compositos sisal/epoxi [0°].

Estabilidade Térmica

- . 132 137 177
(°C)
- Tonset (°C) 259 265 309
Residuos
- 15 18 12
até 600 °C (%)
10
L. Tpico (OC) 89 93 109
Estagio
20
L, . Tpico (OC) 330 337 302
Estagio
30
. Tpico (°C) 350 347 361
Estagio
- Ty (°C) 106 107 127
- Tpico (OC) 273 276 279
- AH(J/g) 16,88 16,07 17,56
- Tyico (°C) 329 338 352
- AH (J/g) 6,57 6,78 7,02
- Olcura (%) 78,57 74,44 77,91

Estudos apontam [163], [164] que esse ganho de propriedade térmica para 0s
compositos sisal/epoxi [0°] curado com acelerador esté relacionado com o processo de
cura daresina epOxi, pois aceleradores a base amina, durante o processo de cura, formam
um mecanismo de abertura dos anéis epoxidicos da resina por meio de uma reacdo direta
com a amina promovendo a homopolimerizacdo da resina epoxi, que por sua vez em
contato com o0s grupos hidroxilas presentes nas fibras naturais promovem uma complexa
interacdo amina/hidroxila formando assim uma interagdo molecular mais resistente.

Ainda de acordo com os dados apresentados na Tabela 6, percebe-se que a

insercdo das fibras de sisal provocou uma diferenca bem expressiva tanto para
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estabilidade térmica quanto para a Tonset d0S COMPOSitos em comparagdo as amostras de
resina pura.

Em suma, a medida que as resinas termofixas curam, elas reticulam e passam por
transformacdes fisico-quimicas que irdo resultar nas propriedades finais do material.
Portanto, multiplos fatores podem interferir no processo de cura afetando assim, o grau
de cura ou reticulacdo da resina epdxi [165]. Sendo assim, durante a cura, a insercao das
fibras naturais pode ser capaz de impedir/diminuir o nimero de ligagdes cruzadas
resultando em uma perda de propriedades térmicas em compara¢do com a resina pura que
ndo sofreu esse tipo de interferéncia [166].

Comportamento similar foi relator por esta literatura [167] que conclui que a fibra
de canhamo utilizada para reforcar seu composito a base de epoxi também sofreu com a
interferéncia da fibra nas interagdes fisico-quimicas do seu compdsito contribuindo com
uma menor estabilidade térmica e temperatura de degradacao.

Contudo, apesar dessa perda de propriedade térmica (estabilidade térmica e
temperatura de degradacdo) dos compdsitos em comparacdo a resina pura, deve-se levar
em conta a cura final do material, pois, essa propriedade térmica, a extensao de cura em
si tem um forte efeito nas propriedades finais dos compdsitos [168]. Portanto, um estudo
sobre esse parametro serd discutido mais adiante deste capitulo, para analisar de forma
mais efetiva o efeito que a insercdo das fibras provocaram na cura final dos compdsitos.

Nota-se ainda que todos os compdsitos apresentaram trés estagios de degradacéo
(ver Figura 14A). O primeiro estagio que ocorreu com uma ligeira perda de massa na
faixa de 90 - 110 °C é atribuido a liberacdo da umidade retida na fibra natural [169]; o
segundo estagio, que ocorreu entre 300 - 330 °C corresponde a quebra das ligacoes
cruzadas e a degradacao da propria resina [170]; o Gltimo estagio que se manifestou em
aproximadamente entre 340 — 450 °C esté relacionada a degradacdo da celulose [171].
Picos semelhantes foram observados em 341 °C, 358 °C, 348 °C e 359 °C para
compositos reforcados com fibras de bambu, canhamo, juta e kenaf, respectivamente
[172].

A seguir, as curvas DSC dos compdsitos sisal/epdxi [0°] sdo mostradas na Figura
14B. Observa-se um comportamento semelhante nas curvas das amostras analisadas. Na
Tabela 6, sdo apresentados os principais parametros obtidos a partir da Figura 14B. E
possivel observar que as amostras de resina epoxi (ver Figura 11B) pura exibiram dois
picos térmicos, enquanto os compdsitos de sisal/epOxi [0°] apresentaram trés picos
térmicos. O primeiro pico, observado em todas as amostras na faixa de temperatura de
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106 a 127 °C, é atribuido a temperatura de transicdo vitrea (Tg) da matriz polimérica. O
segundo pico, encontrado na faixa de temperatura entre 273 e 279 °C, ndo é tdo
pronunciado em comparagao com 0s outros picos e é observado apenas nos compositos,
sendo associado a degradacdo térmica das fibras de sisal. O terceiro pico, localizado na
faixa de temperatura de 329 a 355 °C, corresponde a degradacédo da resina epoxi [146].

Além disso, foi observado um aumento na temperatura de transicao vitrea (Tg) nos
compdsitos em compara¢do com as amostras de resina pura. Esse aumento indica uma
maior restricdo molecular devido a presenca das fibras de sisal na matriz polimérica. Ou
seja, as fibras proporcionaram uma maior dificuldade na mobilidade das moléculas da
resina epoxi, sugerindo uma boa interacdo entre a matriz e as fibras. Esse resultado
ressalta a influéncia positiva das fibras de sisal na melhoria das propriedades dos
compositos [146].

E importante destacar que o tratamento alcalino aplicado as fibras de sisal também
desempenhou um papel significativo na restricdo da mobilidade das cadeias moleculares.
Uma vez que o tratamento quimico tornou as fibras mais rugosas promovendo uma maior
aderéncia entre as fibras e a matriz polimérica, resultando em uma melhoria adicional nas
propriedades térmicas dos compdsitos. Portanto, o tratamento alcalino desempenha um
papel crucial na obtencdo de compoésitos com desempenho aprimorado [173].

Vale mencionar ainda, o valor da Tg do composito sisal/epoxi [0°] curado com
acelerador (127 °C) que foi maior entre os compositos. Esse aumento da T esta associado
a uma maior interacdo molecular sisal/epdxi causada pelo uso do acelerador que
proporcionou uma maior ancoragem molecular entre o grupo OH da fibras com o anel
aromatico da resina, o que permitiu uma posterior reagcdo com grupo amina do acelerador,
formando assim uma interacdo molecular mais complexa e mais dificil de ser degradada,
resultando em uma Tg mais alta [174],[175].

Referente aos dados de entalpia (AH), salienta-Se que ocorreu uma variagdo de
amplitude dos picos das amostras analisadas. E a essa variacao de amplitude que ocorreu
por volta de ~270 °C é atribuida a interferéncia das fibras de sisal de estrutura cristalina
no processo de ligacBes cruzadas da resina epOxi que possui estrutura molecular
totalmente amorfa, referente a segunda variacdo de amplitude (~350 °C), em média,
corresponde a degradacdo das ligacdes cruzadas da resina epdxi, consequentemente,
quanto maior for a quantidade de ligagdes cruzadas maior serd o calor necessario para

degradar a matriz [176].
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Para a determinacdo do grau de cura dos compositos, apenas a massa
correspondente a resina foi considerada, visando uma melhor avaliacdo da extenséo do
processo de cura dos compdsitos. Os valores de grau de cura dos compaésitos (ver Tabela
6) foram menores que os das resinas puras. Uma possivel explicacdo para esse menor
valor do grau de cura para 0s compositos € apontada por esse trabalho que sugere que a
insercéo das fibras nos compositos restringiu 0 numero de ligagdes cruzadas contribuindo
para um menor grau de cura, pois as fibras podem atuar como barreiras fisicas,
dificultando a impregnacéo da resina no interior do composito durante o processo de cura,
limitando a interacdo entre a matriz polimérica e o agente de cura, reduzindo a eficiéncia
do processo de cura e levando a um menor grau de reticulagéo [177].

Além disso, as fibras podem absorver parte dos componentes da resina, como o
agente de cura, durante a fabricacdo do compdsito. Essa absorcdo reduz a quantidade
disponivel de agentes de cura na matriz polimérica, afetando negativamente o processo

de cura e resultando em um menor grau de reticulagéo [178].

5.5 ANALISE DE TRAGAO E MORFOLOGICA DOS COMPOSITOS

Curvas representativas de tracdo dos compdsitos de sisal/epoxi e da resina epoxi
sdo mostrados na Figura 17. Inicialmente, é possivel observar que as matrizes epoxi
demonstraram uma ruptura fragil e rapida em comparacdo aos compositos. Essa
caracteristica pode ser atribuida a capacidade limitada da resina epdxi de absorver
energia, 0 que indica uma natureza mais quebradica desse material. Esses resultados
ressaltam a importancia do reforco proporcionado pelas fibras presentes nos compaésitos,
que conferem maior resisténcia e tenacidade ao material, evitando uma falha abrupta e
melhorando a capacidade de absorcdo de energia [179].

E notavel que os compositos de sisal/epoxi exibiram uma maior taxa de
deformacéo em comparacdo as matrizes de epdxi. Essa melhoria na deformacéo pode ser
atribuida a presenca das fibras de sisal, que contribuem para a capacidade dos compositos
de suportar maior tensdo, retardando assim o processo de ruptura. Ou seja, a incorporagéo
das fibras fortalece a matriz polimérica, proporcionando uma maior resisténcia aos
esforcos aplicados e aumentando a capacidade de absorcao de energia do material [180].

Os resultados relacionados ao limite de resisténcia a tragdo, moédulo de
elasticidade e deformacdo dos compositos de sisal/epdxi e das matrizes epOxi puras séo

apresentados na Tabela 7.
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Figura 15. Curvas representativas de tensdo-deformacéao das resinas epoxi e dos compositos
sisal/epoxi submetidos as diferentes condi¢des de cura.

E observado que os compésitos de sisal/lepoxi com orientacdo de [45°]
apresentaram valores de resisténcia a tracdo bastante semelhantes entre si, independente
das condigdes de cura aplicadas. A disposi¢do diagonal das fibras sisal nos compdsitos
sisal/epdxi [45°] impactaram de forma notavel o comportamento de falha deste grupo,
pois esta disposi¢cdo com angulo [45°] é capaz de contribuir de forma mais eficaz com
cargas transversais e de cisalhamento [181]. Além disso, os resultados mostram que a
orientacdo de [45°] proporcionou menor resisténcia a tragdo em comparagdo com 0S
outros compositos, indicando que a orientacdo das fibras tem um impacto significativo
nessa propriedade mecéanica. Segundo Ricotta [182], essa reducao no limite de resisténcia
é atribuida a orientacdo das fibras que estavam dispostas no sentido transversal a carga
de tracdo. Desse modo, a insercdo das fibras na matriz ndo foi capaz de contribuir de
forma efetiva com a resisténcia mecénica a tragdo, no entanto, esse tipo de disposicao
pode contribuir com a dissipacéo de energia e no retardo de trincas.

A andlise dos resultados revelou que a orientacdo das fibras teve um impacto nas
propriedades mecanicas dos compositos. Foi observado que o grupo de compdsitos

sisal/epoxi [0°] apresentou maior resisténcia a tragdo. Esse desempenho mecénico
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superior € atribuido a orientacdo das fibras, que estavam alinhadas na mesma direcédo da
carga aplicada. Essa disposicéo das fibras permitiu um reforgo mais efetivo do compdsito,
contribuindo para sua maior resisténcia [183]. Kumaresan et al. [26], em seu estudo com
compositos epoxi reforcado com fibra de sisal concluiram que a orientacdo e
comprimento da fibra esta intrinsicamente ligada as propriedades de tracdo dos
compositos. Essa concluséo é consistente com os resultados obtidos neste trabalho, que
também evidenciaram a influéncia da orientagdo das fibras nos compdsitos sisal/epoxi.
Além disso, foi realizado um teste estatistico (teste de Tukey) com um nivel de
significancia de 5% para comparar as medias das matrizes epdxi e dos compdsitos. Essa
analise permitiu identificar se houve diferenca significativa entre as amostras. Os
resultados estatisticos confirmaram que os compositos sisal/epoxi [0°] apresentaram um
ganho significativo de resisténcia a tracdo em relacao as resinas epdxi puras.

Ainda em relacao aos dados de limite de resisténcia a tracdo referente a orientacao,
notou-se que o limite de resisténcia a tragdo dos compdsitos sisal/epdxi [cross-ply] foi
maior em comparagdo ao grupo dos compositos sisal/epdxi [45°] e menor que 0 grupo
sisal/epdxi [0°]. Esse comportamento é atribuido pela menor disposicdo de fibras
orientadas a 0°, uma vez que, no processo de confeccdo desse compoésito apenas 2
camadas de fibras estdo orientadas a 90° e as outras 2 camadas estéo dispostas a 0° [184].

Além disso, observou-se que a insercdo das fibras de sisal nos compdsitos
aumentou o modulo de elasticidade de todos 0s compositos de sisal/epoxi em comparacgéo
as resinas epoxi puras. De acordo com Simonassi et al. [192], esse aumento do mddulo
de elasticidade é atribuido a interacdo sisal/epdxi que contribui para o desenvolvimento
de um grupo de compdsitos mais ducteis. Ademais, a analise estatistica comprova que
houve diferenca significativa em relacdo ao méodulo de elasticidade das resinas puras em
comparagao ao grupo de compositos.

Os resultados mostraram que as condi¢des de cura também tiveram um efeito
significativo na tensdo de falha dos compositos. Entre 0s compositos, o grupo sisal/epoxi
[0°] curado em temperatura ambiente e com pos-cura obteve um aumento aproximado de
27% e 30% em comparacdo aos compositos de sisal/epoxi [0°] curado 100 °C/4h em

estufa e sisal/epoxi [0°] curado com acelerador, respectivamente.
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Tabela 7. Propriedades mecanicas de tracdo dos compdsitos de sisal/epdxi e resina epoxi.

Resina epoxi curada em

temperatura ambiente e com
pos-cura
Resina epoxi curada 100
°C/4h em estufa
Resina epoxi curada com
acelerador
Sisal/epoxi [0°] curado em
temperatura ambiente e com
pos-cura
Sisal/epdxi [0°] curado 100
°C/4h em estufa
Sisal/epdxi [0°] curado com
acelerador
Sisal/epoxi [45°] curado em
temperatura ambiente e com
pos-cura
Sisal/epdxi [45°] curado 100
°C/4h em estufa
Sisal/epdxi [45°] curado com
acelerador
Sisal/epdxi [cross-ply] curado
em temperatura ambiente e
com pos-cura
Sisal/epdxi [cross-ply] curado
100 °C/4h em estufa
Sisal/epdxi [cross-ply] curado

com acelerador

208+ 1,76

158+ 1,35

132+ 1,75

1109+ 1,13

80%d + 0,95

76%9+ 1,61

258+ 1,33

222+ 1,48

208+ 1,48

7209+ 2 64

3320+ 185

51°¢+ 201

1,8+ 0,86

1,5+ 1,59

1,5+ 1,39

8,9+ 1,36

6,99+ 172

549+ 172

3,8°+ 1,51

3,6°+ 1,10

3,4°+ 1,86

6,20+ 117

4,9°+ 1,06

5,69+ 1,87

0,55 £ 0,57

0,41 £ 0,06

0,43% 0,20

2,33+ 0,23

1,32 £ 0,03

1,02 £0,12

1,97 £ 0,07

1,65+ 0,01

1,36 £ 0,18

2,51+0,21

0,72+ 0,04

0,75% 0,05

abcde |ngicam as diferencas significativas entre as amostras pelo teste de Tukey.



Esse maior desempenho mecanico a tracdo dos compasitos sisal/epoxi [0°] curado
em temperatura ambiente e com pds-cura é associado ao maior grau de reticulagdo obtido
com o processo de pos-cura aplicado ao material, uma vez que, esse processo de pos-cura
desempenha um papel decisivo no processo de reticulagdo das resinas epoxis [93].

Ademais, conforme mencionado anteriormente a resisténcia a tracdo dos
compdsitos sisal/epdxi [0°] curado 100 °C/4h em estufa apresentou uma menor
resisténcia quando comparada ao grupo sisal/epoxi [0°] curado em temperatura ambiente
e com poés-cura. Essa falha mecéanica prematura evidenciou que o grau de reticulacéo foi
insuficiente pois a exposicao desse grupo a uma cura com menor tempo (4h) e uma maior
temperatura (100 °C) ndo produziu um efeito t&o significativo quando comparado com o
grupo que foi curado em temperatura ambiente por 24h e que passou pelo processo de
pos-cura.

Algumas pesquisas apontam que fatores como temperatura e o tempo interferem
diretamente na cura e por consequéncia nas propriedades mecéanicas dos compdsitos
[185]. Assim sendo, compdsitos poliméricos curados entre 60 °C e 100 °C podem ndo
completar a cura contribuindo com uma menor taxa de reticulacdo [186]. Observou-se
ainda que os compositos sisal/epdxi [0°] curado com acelerador (76 = 1,61 MPa)
mostraram comportamento mecanico semelhante ao grupo sisal/epoxi [0°] curado 100
°C/4h em estufa (80 + 0,95 MPa).

Um dos grandes problemas em relacédo ao uso de acelerador no processo de cura
estd na rapida reacdo de reticulacdo, o que pode implicar em um menor grau de ligacdes
cruzadas, 0 que consequentemente pode tornar o material mais fragil. No entanto, a
resisténcia a tracdo obtida para os compdsitos de sisal/ep6dxi [0°] curado com acelerador
nesse estudo se mostrou satisfatorio, conforme resultado obtido de DSC. Além da analise
estatistica comprovar que o limite de resisténcia a tracdo desse grupo obteve valor similar
ao grupo sisal/epoxi [0°] curado em temperatura ambiente e com pds-cura. Resultado
similar foi reportado por esse estudo [187] onde o acelerador utilizado foi capaz de
melhorar simultaneamente a densidade de reticulacdo e tornar a resina mais ductil sem
sacrificar o desempenho mecanico.

Adicionalmente, foi realizada uma analise micromecanica utilizando a regra das
misturas para compositos reforcados com fibras continuas. Essa abordagem permitiu
estimar as propriedades mecéanicas dos compdsitos com base nas propriedades individuais
da matriz e das fibras, levando em consideracdo a fracdo volumétrica de cada
componente. Essa analise micromecanica complementa os resultados experimentais,
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fornecendo uma compreensdo mais aprofundada do comportamento mecéanico dos
compdsitos reforcados com fibras [188],[189]. A Figura 16A (limite de resisténcia a
tracdo) e 16B (mddulo de elasticidade) mostram os dados experimentais e regra das
misturas das resinas epoxis puros e compositos de sisal/epoxi com diferentes condicbes
de cura.

O modelo matemaético da regra das misturas para o limite de resisténcia a tracéo
apresentou valores ligeiramente superiores aos dados experimentais (ver Figura 16A). No
entanto, a regra de misturas mostrou-se capaz de produzir resultados aceitaveis em
comparacdo com os dados experimentais. E importante ressaltar que a discrepancia
observada pode estar relacionada aos diferentes tamanhos dos didmetros das fibras
naturais, uma vez que variagdes nesse parametro podem afetar a resisténcia mecanica dos
compositos. A regra das misturas ndo leva em consideracdo essa variacdo de diametro,
assumindo que todas as fibras possuem diametros iguais e que todas irdo romper com o
mesmo limite de resisténcia a tracdo. Apesar dessa limitacéo, a regra de misturas continua
sendo uma ferramenta valiosa na previsdo das propriedades mecénicas dos compdsitos
reforcados com fibras [190].

A anélise da Figura 16B revela que os dados obtidos pela regra de misturas
apresentaram valores superiores aos dados experimentais. Essa diferenca foi mais
acentuada nos compositos sisal/epoxi [45°], o que pode ser atribuido a orientacdo das
fibras que contribuiu para tornar os compdsitos menos rigidos [191].

A regra de misturas foi aplicada previamente a testes de tracdo em compositos de
poliéster reforcados com fibras de curaua e piacava. Nos dois casos, foi observado um
comportamento semelhante ao mostrado nas Figuras 16A e 16B, no qual houve uma
discrepancia entre os dados experimentais e os dados tedricos obtidos pela regra de

misturas.
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Figura 16. Dados experimentais e tedricos (regra das misturas) das resinas epoxi puras e
compositos de sisal/epoxi com diferentes condigdes de cura referente ao limite de resisténcia a

tracdo (A) e mddulo de elasticidade (B).

Essa diferenca pode ser atribuida ao fato de que a modelagem considera tanto a

fibra quanto a resina com um comportamento linear elastico perfeito, o que pode ndo
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refletir completamente as caracteristicas reais do material. E importante levar em
consideracdo essas limitacGes ao utilizar a regra de misturas e explorar abordagens mais
avancadas para melhorar a precisdo na previsdo das propriedades mecénicas dos
compositos [192],[193].

Uma analise morfologica da fratura foi conduzida por meio da microscopia
eletronica de varredura (MEV). As Figuras 17 (A, B e C) correspondem aos compasitos
reforcados com fibras orientadas a 0°. Nota-se que as micrografias indicam que houve
arrancamento da fibra (pull-out) da matriz. Alem disso, o tratamento quimico foi capaz
de provocar a remocéo dos componentes amorfos (lignina e hemicelulose) que foram
semelhantes para os trés tipos de condic¢des de cura, com se¢des transversais planas da
fibra de sisal. Esse comportamento com se¢éo transversal plana da fibra de sisal pode
indicar uma natureza intrinsecamente da fibra que € suscetivel a fraturas sem grandes
deformacdes prévias [194].

As Figuras 17 (D, E e F) correspondem aos comp06sitos com orientacdo de 45°.
Observa-se que houve ancoragem mecanica entre fibra e resina, resultando em
propriedades mecanicas uniformes e consistentes para esse grupo de compositos. De
acordo com esse trabalho [195], essa boa aderéncia entre sisal/epoxi pode ser atribuida
ao tratamento quimico que foi realizado para melhorar a adesdo entre a matriz polimérica
(resina) e as fibras de sisal.

Por fim, as Figuras 17 (G, H e I) exibem os compositos sisal/epdxi [cross-ply].
Observa-se que as fibras orientadas a 0° apresentam corte de secdo transversal plana,
enquanto nas fibras orientadas no sentido longitudinal. O corte da secdo transversal plana
das fibras orientadas a 0° pode ser explicado pela natureza do material fibroso em relagédo
a orientacdo. Fibras com orientacdo paralela a superficie do corte tendem a exibir secdes
transversais mais planas, visto que a lamina do corte atravessa a fibra em um plano
paralelo as suas fibras individuais [196].

Uma boa adesdo fibra/matriz pode ser atribuida a diversos fatores. Durante o
processo de fabricacdo do composito, as fibras de sisal sdo impregnadas pela resina epoxi,
permitindo uma interacdo efetiva entre as duas fases do material. A resina epdxi tem a
capacidade de penetrar entre as fibras, envolvendo-as completamente e criando uma

interface forte e coesa.
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Figura 17. Micrografias da area da fratura dos corpos de prova de tracdo. A) Sisal/epoxi [0°]
cura em temperatura ambiente e pds-cura. B) Sisal/epoxi [0°] cura 100°C/4h em estufa. C)
Sisal/ep6xi [0°] cura com acelerador. D) Sisal/epoxi [45°] cura em temperatura ambiente e pos-
cura. E) Sisal/epdxi [45°] cura 100°C/4h em estufa. F) Sisal/ep6xi [45°] cura com acelerador.
G) Sisal/epoxi [cross-ply] cura em temperatura ambiente e pos-cura. H) Sisal/epoxi [cross-ply]
cura 100°C/4h em estufa. I) Sisal/ep6xi [cross-ply] cura com acelerador.

Os tratamentos superficiais aplicados as fibras de sisal antes da fabricagéo do
compdsito podem melhorar a adeséo entre as fibras e a matriz [197]. Assim, a combinacao
do processo de impregnacdo adequado da resina epoxi nas fibras de sisal e o tratamento
superficial contribuiu para a obtencdo de uma boa adesdo fibra/matriz nas fibras
orientadas no sentido longitudinal, o que foi essencial para garantir o bom desempenho

mecanico e a integridade estrutural dos comp0sitos sisal/epoxi.

5.6 RESISTENCIA A FLUENCIA, MODELAMENTO E PREVISAO DE
RUPTURA DOS COMPOSISTOS

A Figura 18 mostra o comportamento tipico de deformacao ao longo do tempo em
conformidade com o modelo proposto por Findley et al. [41], (ver Figura 1). Esse
comportamento tipico, conforme descrito por Findley, é caracterizado por uma
deformacdo eléstica inicial que ocorre imediatamente apds a aplicacdo da tensao.
Posteriormente, observa-se um comportamento de deformacdo mais estavel, em que a
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deformacéo tende a suavizar-se com o aumento do tempo [67]. De maneira geral, quanto

maior a tensdo aplicada, maior seré o nivel de deformacéo nas amostras.

A Figura 18 mostra os resultados de fluéncia das amostras de resina epoxi pura.
Ao comparar os efeitos das diferentes condi¢es de cura sob o mesmo nivel de tensdo
(15 MPa), observou-se que a resina epdxi curada em temperatura ambiente e com pds-
cura apresentou uma taxa de deformacdo mais elevada (~0,20 mm/mm), enquanto a resina

epoxi curada com acelerador exibiu uma menor deformacéo (~0,095 mm/mm).

O comportamento de deformacdo dos polimeros é determinado principalmente
pelas ligacdes intra/intermoleculares formadas durante o processo cura das resinas epoxi
e tanto a temperatura quanto a adi¢do de aceleradores podem afetar a estrutura molecular
dos polimeros termofixos. Assim sendo, a resina epoxi curada em temperatura ambiente
e com pds-cura proporcionou uma maior deformacgdo ao material, e como resultado, uma

maior quantidade de energia pode ser absorvida [46].

Por outro lado, a resina epdxi curada com acelerador mostrou-se com uma menor
taxa de deformacéo. Desta forma, o uso do acelerador tornou essa amostra mais rigida, o
que implicou em uma maior resisténcia a fluéncia. Compreender a estrutura molecular
requer também entender que o uso de acelerador no processo de reticulacdo de resinas
epoxi tém grande influéncia na quantidade de espacos livres entre os atomos (volume
livre). Este estudo [44] afirma que essa menor taxa de deformacéo da resina epdxi curada

com acelerador pode ser atribuida a um menor empacotamento molecular.

De um modo geral, a inser¢do das fibras naturais ou sintéticas tém a capacidade
de modificar as propriedades de fluéncia desses compositos. A Figura 18 exibe o
comportamento de fluéncia dos compositos sisal/epoxi [0°] curado sob as diferentes
condigdes de cura. Seguindo 0 mesmo comportamento de fluéncia da resina epoxi curada
com acelerador, o compdsito sisal/epdxi [0°] curado com acelerador exibiu a menor taxa

de deformac&o a fluéncia entre os compdsitos.

A menor deformacdo mostrada na Figura 18 pelo composito sisal/epoxi [0°]
curado com acelerador implica em uma melhor transferéncia de tensdo, absorvida em
forma de energia pelas fibras e transferida para a resina. Ademais, o uso do acelerador
provocou uma melhora na interface resina/fibra diminuindo o deslizamento das cadeias

poliméricas, além de tornar o composito mais rigido [198].
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Figura 18. Curvas de fluéncia versus deformacdo. Resinas epoxis com tensdo aplicada de 15
MPa. Sisal/epdxi [0°] com tensdo aplicada de 40 MPa. Sisal/epoxi [45°] com tensdo aplicada de
5 MPa. Sisal/epdxi [cross-ply] com tensdo aplicada de 25 MPa.

A Figura 18 exibe as curvas de fluéncia dos compositos sisal/epoxi [45°] curados
em diferentes condigdes. Observa-se que esses compositos apresentaram taxas de
deformacdo mais baixas. Isso se deve a orientacdo das fibras a 45°, que teve um impacto
direto nas propriedades mecanicas de tracdo, resultando em menor resisténcia a tracdo
para esse grupo de compositos. Vale ressaltar que os compositos de sisal/epdxi [45°]
curado 100 °C/4h em estufa se mostraram com o maior nivel de deformacdo entre os

compositos.

O processo de cura dos compositos de sisal/epoxi curado 100 °C/4h em estufa em
tese acelera 0 movimento entre as moléculas e intensifica 0 processo de reticulacdo
aumentando assim as liga¢des cruzadas. Contudo, esse ciclo proposto néo foi capaz impor
uma maior restricdo molecular em comparacdo aos outros ciclos, o que resultou em uma
maior deformacéo. Além disso, essa pesquisa [199] aponta que esse sistema de cura em
alta temperatura pode contribuir com o aumento do volume livre dentro da estrutura
molecular, dessa forma, o espa¢o de movimento molecular ndo foi bloqueado com a

insercdo da fibra, o que levou a um aumento da deformacao desse grupo.

A Figura 18 mostra as curvas de fluéncia das amostras sisal/epoxi [cross-ply]
curadas sob as diferentes condi¢6es de cura. Percebe-se que o comportamento a fluéncia

desse grupo de compositos seguiu um padrdo de deformacdo similar para todas as
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amostras onde 0s compositos de sisal/epoxi curados com acelerador exibiram as menores
deformac6es e os compositos de sisal/epOxi curados 100 °C/4h em estufa mostraram as
maiores de taxas de deformacéo.

E importante notar que os compositos de sisal/epoxi na configuragio [cross-ply]
apresentaram maiores deformagdes em comparacdo ao grupo sisal/epdxi [45°]. Essa
diferenca pode ser atribuida ao nivel de tenséo aplicado durante os testes, sendo 25 MPa
para 0 grupo [cross-ply] e menor para o grupo [45°]. O aumento da tensdo aplicada
resultou em uma maior solicitagio mecanica nos compdsitos, levando a maiores

deformacoes.

E importante ressaltar novamente a influéncia da condicéo de cura com acelerador
nos compasitos de sisal/epoxi na configuracao [cross-ply]. Observou-se que o compasito
curado com acelerador apresentou a menor deformagéo durante o ensaio de fluéncia em
comparacao as outras condicdes de cura. 1sso ocorreu devido ao acelerador promover uma
reticulacdo mais eficiente da resina epdxi, resultando em uma maior rigidez e resisténcia
do material. Essa maior rigidez proporciona uma menor deformacéo sob a mesma carga
aplicada, indicando um desempenho superior & fluéncia. Essa maior resisténcia a
deformacéo por fluéncia desse grupo é atribuida a uma melhora da interface causada pelo
processo de reticulacdo que atinge um estado de distribuicdo uniforme entre o grupo
epoxidico da resina com o hidrogénio ativo do grupo amina do acelerador que juntamente
com o grupo hidroxila da fibra formam uma estrutura molecular mais rigida impondo um

maior restricdo a mobilidade molecular [200].

A Figura 19 exibe as curvas de fluéncia dos compdsitos e resinas epoxis curados
com diferentes condi¢des. Ao analisar a Figura 19, podemos observar que as curvas
experimentais de fluéncia dos compdsitos apresentam uma semelhancga com as curvas dos
modelos de Findley e Burger. A concordancia entre as curvas sugere que as equacoes
utilizadas nos modelos podem ser aplicadas para prever o comportamento de fluéncia
desses compositos em diferentes condi¢des de cura. Essa consisténcia entre os dados
experimentais e 0s modelos matematicos contribui para uma melhor compreensdo do
fendmeno de fluéncia e auxilia na analise e no projeto de compdsitos com propriedades

desejadas.
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Figura 19. Curvas de fluéncia ajustadas pelos modelos de Findley e Burger para 0s grupos de
compdsitos e resinas epoxis curados com diferentes condicOes de cura.

Os valores relativos ao erro percentual calculado nos deslocamentos do eixo y
indicam que o erro padrdo foi praticamente uniforme para todas as amostras do mesmo
grupo. Especificamente, o erro percentual para as resinas foi de 0,82%, para o grupo de
compdsitos [0°] foi de 0,85%, para o grupo de compésitos [45°] também foi de 0,85%, e
para 0os compdsitos [cross-ply] o erro percentual foi de 0,88%. Esses valores de erro
abaixo de 1% sugerem uma excelente concordancia entre as curvas experimentais e as
analiticas, evidenciando uma adequacdo da modelagem matematica aos resultados
experimentais.

A Tabela 8 fornece os valores dos parametros do modelo de Findley obtidos a
partir da Equagéo 1. Ao analisar os dados, podemos observar que as diferentes condig¢oes
de cura tiveram um impacto significativo no comportamento de fluéncia tanto da resina
epoxi quanto nos compositos. Atraves dos valores dos parametros do modelo de Findley,

podemos entender e quantificar a relagdo entre as condic¢des de cura e 0 comportamento
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de fluéncia dos materiais estudados, proporcionando insights importantes para o
desenvolvimento e otimizagdo desses compositos.

De acordo com os dados extraidos da Tabela 8, o pardmetro A segue uma
tendéncia semelhante ao parametro €0, que representa a deformagao elastica instantanea.
Verifica-se que as amostras curadas a 100 °C/4h em estufa apresentaram 0s maiores
valores para esses parametros, enquanto as amostras curadas com acelerador
apresentaram os menores valores. J4 as amostras curadas em temperatura ambiente e com
pos-cura apresentaram valores intermediarios em relacdo a esses dois grupos de
compositos. Esses resultados sdo interessantes, pois indica que as condi¢des de cura tém

um papel significativo na determinagdo do comportamento de fluéncia dos materiais,

afetando diretamente a deformacao el&stica inicial das amostras.

Tabela 8. Pardmetros do modelo de Findley para a resina epdxi e os compositos
sisal/epdxi.

- 6=15MPa  o=40 MPa 6=5MPa 6 =25 MPa
A 205x10%+  4,11x103+ 1,23x103 + 2 56x103 +
Curaem 0,03 0,03 0,05 0,05
mper I
5 E.e att” a - 12.98x105+  3301x105+  4,73x105+  20.85x105+
ambiente € 0 0,05 0,02 0,05 0,05
0OS-Cura
P n 01151+0,04 0,2566+004 0,0860 0,02  0,1542 + 0,03
R? 09922 +0,02 09933+002 0,9908+0,02  0,9924 + 0,02
A 2,67x103 + 5,51x103+ 2,31x103 + 3,78x103% +
0,05 0,02 0,01 0,02
E:ura 100 . 1200x10%+  3747x10%+  579x10%+  21.21x105%
C/4h em & 0,05 0,01 0,02 0,04
estufa
n 01196 +0,02 0,2585+0,05 0,0864+002  0,1539 % 0,03
R2 0,9901+002 0,9900+0,04 09917 +002 09911 + 0,02
A 213x10%+  3,01x103+ 1,04x103 + 1,05x10°3 +
0,04 0,02 0,04 0,02
Ci ST oo 11,60x105+  31,86x105+  3,71x105+  20,73x105+
acelerador 0,03 0,03 0,05 0,04
n 01199+0,02 02587 +002 0,0863+0,03  0,1540 + 0,02
R? 0,9930 0,03 0,9988+0,02 0,9924+0,03  0,9955 + 0,02

*A (mm.mm™. s2); g (mm.mm-?).

O parametro A da equacdo de Findley esta relacionado a amplitude de deformacao

transiente, representando a deformacéo inicial do compésito. No caso dos compdsitos
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sisal/epdxi curados a 100 °C/4h em estufa, verificou-se uma maior deformacéo inicial, o
que resultou em valores mais elevados para o pardmetro A. Isso ocorreu devido as
condicBes de cura especificas aplicadas, que favoreceram uma maior mobilidade
molecular e uma maior deformacéo elastica inicial. Dessa forma, a cura em temperatura
elevada contribuiu para um aumento nos valores do parametro A, indicando uma maior
amplitude de deformacéo transiente nos compositos.

A cura de compositos em altas temperaturas pode ocasionar um aumento no
volume livre e no espagamento entre as macromoléculas. 1sso pode resultar na quebra de
ligacGes secundarias entre as cadeias poliméricas, permitindo uma maior deformacéo do
material. Ou seja, quando ocorre a cura em temperaturas mais elevadas, as interages
intermoleculares sdo afetadas, possibilitando um maior movimento das cadeias
poliméricas.

Além disso, o parametro A na equacao de Findley esta relacionado a fluéncia na
regido primaria, que é a fase inicial do processo de fluéncia. Nessa regido, a taxa de
deformacéo ¢ alta e a resisténcia a fluéncia do material ¢ menor. Portanto, quanto maior
for o valor do parametro A, menor sera a resisténcia a fluéncia do material na regido
priméaria. Isso significa que o material terA uma maior tendéncia a se deformar
rapidamente nessa fase inicial de fluéncia [201].

Ademais, como mencionado anteriormente, a condi¢do de cura com acelerador
mostrou uma melhor resisténcia a fluéncia de acordo com os valores do parametro A
apresentados na tabela. Isso pode ser atribuido a formacdo de uma maior area interfacial
entre as fibras e a matriz durante a cura desse grupo de compositos. Essa maior area
interfacial resultou em uma maior restricdo molecular, impedindo ou retardando a
deformacdo e a fluéncia do material. Como resultado, os compoésitos curados com
acelerador apresentaram menores valores do parametro A, indicando uma maior
resisténcia a fluéncia na regido primaria [202]. O estudo realizado por Reis et al. [65]
reportaram para 0 composito de epoxi/pd de cortica valores do parametro A superiores
aos listados na Tabela 8, variando entre 1,3x10 e 8,4x10" Y mm.mm™. s,

De acordo com os dados da Tabela 8, observou-se que os valores do parametro n
ndo apresentaram uma variagéo significativa em relacédo as diferentes condi¢des de cura.
Isso pode ser atribuido ao fato de que o pardmetro n é altamente dependente da
temperatura e, de acordo com a literatura, também pode ser influenciado pela tensdo

aplicada [58], [57]. No entanto, neste estudo, as analises de fluéncia foram realizadas em
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uma temperatura ambiente constante de 27 °C, o que pode explicar a falta de variacao
significativa nos valores do parametro n.

Durante o estudo, observou-se uma variagdo significativa no parametro e em
relacdo as diferentes condic¢des de cura. De acordo com a literatura [203] o parametro «o
esta relacionado a deformacdo instantanea do material, ou seja, representa a magnitude
da deformacéo inicial durante a fluéncia. Quanto maiores forem os valores de €0, maior
sera a deformacéo por fluéncia. Os resultados mostraram que 0s compositos curados a
100 °C/4h em estufa apresentaram uma menor resisténcia a fluéncia, indicando uma
maior deformacéo inicial em comparacao aos compositos em temperatura ambiente e com
pos-cura. Por outro lado, os compdsitos curados com acelerador apresentaram uma maior
resisténcia a fluéncia, sugerindo uma menor deformagcéo inicial.

O processo de pos-cura pode resultar em um aumento da rigidez do material
polimérico devido ao aumento do grau de reticulacdo. Essa maior reticulacdo leva a uma
estrutura molecular mais rigida. Portanto, a condigdo de cura com pos-cura pode levar a
um ligeiro aumento da rigidez do material [204].

Além disso, observa-se que os diferentes niveis de tensdo aplicados aos
compositos também influenciaram o comportamento de fluéncia. Verifica-se que quanto
maior o nivel de tensdo aplicada, maior foi a deformacdo por fluéncia, indicando uma
forte dependéncia dos compdsitos em relacdo as tensdes aplicadas. Isso evidencia que a
tensdo exerce um impacto significativo no comportamento de fluéncia dos materiais
estudados [45].

E evidente que os compositos sisal/epoxi [0°] apresentaram maiores deformagoes
em comparacdo com 0s compaésitos sisal/epdxi [45°], resultando em alteracGes em todos
o0s parametros analisados. Essa diferenca de desempenho pode ser atribuida a orientacédo
das fibras, uma vez que no grupo sisal/epdxi [0°] as fibras estavam alinhadas
paralelamente a direcdo da tensdo aplicada. Essa orientagdo favoreceu uma maior
capacidade de absorcao de energia, contribuindo para um melhor desempenho mecanico
dos compositos [205].

Em resumo, a utilizacdo da Equagdo de Findley como modelo matematico
mostrou-se adequada para descrever o comportamento de fluéncia dos compdsitos
sisal/epdxi sob diferentes condigdes de cura aplicadas neste estudo.

A modelagem de Burger, representada pelas linhas tracejadas em cinza na Figura
20, foi utilizada para descrever o comportamento de fluéncia dos compésitos sisal/epdxi.
Os valores dos parametros Em, #m, Ex € nk foram determinados a partir dos dados
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experimentais e estdo apresentados na Tabela 9. E interessante observar que 0s
parametros da modelagem de Burger seguem um padrdo semelhante aos parametros da
modelagem de Findley, ou seja, eles também sofrem modificacdes com a variagdo das
condicdes de cura, mesmo quando a tensdo aplicada € mantida constante. Isso indica mais
uma vez que as diferentes condic¢Ges de cura tém um impacto direto no comportamento
de fluéncia dos compadsitos sisal/epdxi.

A partir da analise da modelagem analitica, foi possivel identificar uma alta
correlacéo entre os valores do parametro Ewm e as propriedades de deformagdo instantanea
dos compositos. Isso significa que o parametro Em possui uma forte relagdo com a
capacidade do material em sofrer deformac6es de forma imediata quando submetido a
uma carga. Portanto, valores mais altos de Em indicam uma maior suscetibilidade a
deformacdo instantanea, enquanto valores mais baixos estdo associados a uma menor
capacidade de deformacdo imediata [49], além de mostrarem uma clara influéncia dos
métodos de cura aplicados. Este pard@metro estd associado ao deslocamento das cadeias
poliméricas, e nota-se mais uma vez que 0s compositos sisal/epdxi curados 100 °C/4h em
estufa com os maiores valores do parametro Ewm.

Conforme € reportado por esses autores [206], a maior deformacédo observada nos
compdsitos curados em alta temperatura pode ser atribuida a uma reducédo da rigidez dos
compdsitos, permitindo uma maior mobilidade molecular.

Por outro lado, os compdsitos sisal/epoxi submetidos a cura com acelerador
exibiram os menores valores do pardmetro Em. De acordo com esses estudos, a interface
entre a resina e a fibra desempenha um papel fundamental ao impor uma maior restrigdo
a deformacéo por fluéncia. Isso significa que uma interagdo mais efetiva entre a matriz
polimérica e as fibras resulta em uma menor mobilidade da rede polimérica. Em outras
palavras, quando a resina e as fibras estdo mais bem conectadas, ocorre uma maior
resisténcia a deformacéo por fluéncia devido a maior rigidez do sistema [207],[53]. Além
do que, a cura com acelerador, adicionou uma maior rigidez ao material o que possibilitou
uma menor deformacgéo conforme observado nos resultados de tracdo para esse grupo.

A elasticidade retardante representada pelo parametro Ex mostra que 0s
compositos curados 100 °C/4h exibiram menores valores para esse parametro (ver Tabela
9). No geral, quanto menor for os valores atribuidos a esse parametro (Ex) significa dizer
gue menor seré a rigidez das cadeias poliméricas amorfas [55], ou seja, percebe-se mais
uma vez que a condigéo de cura 100°C/4h em estufa contribuiu para o desenvolvimento
de uma material com maior taxa de deformagéo.
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Observou-se que os compdsitos de resina epdxi reforcados com fibra de sisal e
curados com acelerador apresentaram 0s menores valores para 0 parametro zk em
comparagdo aos outros grupos de compositos. Esse resultado indica que a capacidade do
material curado com acelerador de fluir foi retardada devido a uma inibicdo do
relaxamento das cadeias poliméricas. Essa inibicdo esta associada a presenca de uma
interface matriz/fibra mais eficiente, que impede o movimento molecular e restringe a
fluidez do material. Como resultado, o material curado com acelerador exibiu uma
viscosidade menor, indicando uma maior rigidez e resisténcia a deformacéo [208].

Além disso, referente ao parametro »wm, percebe-se que ele é bem maior que 0s
dados obtidos pelo pardmetro 7k (ver Tabela 9). E relacionando o pardmetro »wm aos picos
de Tano do ensaio de DMA, é possivel fazer uma associacdo, uma vez que o Tand
(relaciona a resposta viscosa em relacdo a elastica) e nm também é associada a viscosidade
do material. Quanto maior for os valores obtidos para esse parametro (7m), maior sera a
predominancia da viscosidade em relacdo a parte elastica do material. Isso significa que
0 material tera uma maior capacidade de fluir. De acordo com os resultados apresentados
na Tabela 9, os compdsitos sisal/epoxi curados a 100 °C/4h em estufa demonstraram uma
maior capacidade de fluéncia em comparagdo aos compdsitos curados com acelerador.
Isso indica que esses compdsitos apresentaram uma maior viscosidade e menor
resisténcia a deformacéo, permitindo que o material fluisse com maior facilidade sob a
acao de uma tensao aplicada.

Apesar de o foco principal do trabalho ser a influéncia das diferentes condi¢des
de cura na resposta a fluéncia dos compositos sisal/epoxi, observou-se que a variacdo da
tensdo aplicada em relacdo a orientacdo das fibras nos compaositos também foi capaz de
modificar os parametros da modelagem analitica de Burger. Isso ocorre porque a
orientagdo das fibras afeta a distribuicdo de tensdes e a transferéncia de carga dentro do
compésito. Portanto, diferentes niveis de tensdo aplicados podem levar a diferentes
comportamentos de deformacéo e alteragdes nos parametros analiticos. Essa relagdo entre
tensdo aplicada e orientagdo das fibras destaca a importancia de considerar ambas as
varidveis ao avaliar o comportamento da fluéncia dos compdsitos sisal/epoxi. Para o
parametro Ewm, percebe-se que houve um aumento dos valores com aumento da tenséo
para todas as amostras. Esse comportamento esta relacionado com rigidez do material

que diminuiu conforme elevou-se a tenséo [209].
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Ainda segundo esses autores [209], o parametro Em corresponde a deformacéo
elastica instantdnea do material e a deformacao que seria recuperada apés a eliminacéao
da tensdo aplicada, dessa forma, quanto maior a tensdo inicial maior sera os valores de
Ewm. Fazendo um comparativo entre as amostras analisadas é notavel maiores valores de
Ewm para os compositos de sisal/epoxi [0°], resultado que indica esse material teve uma
maior deformacdo elastica instantanea, consequentemente, uma maior mobilidade
molecular.

Na Equagdo de Burger, o parametro Ex é atribuido ao comportamento
viscoelastico do material. Além disso, esse parametro corresponde a elasticidade
retardante do material. Dessa forma, observando os dados referente a esse parametro na
Tabela 9, notou-se que ocorreu um aumento desses valores com 0 aumento da tenséo para
todas as amostras. Isso implica dizer que a rigidez do material diminuiu com o aumento
das tensdes aplicadas nas amostras. Pois, a rigidez do material diminui devido as tensdes
aplicadas que tornam as cadeias poliméricas capazes de absorver mais energia o que
consequentemente aumenta a resisténcia a deformagao viscoelastica do material [210].

Outro parametro que aumentou com o0 aumento da tensdo foi o parametro k..
Desse modo, com o aumento de #x logo a rigidez do material também diminui, mais uma
vez, esse comportamento é causado pela maior mobilidade das cadeias poliméricas
causadas pela tensdo constante sobre o material, 0 que faz com a natureza viscosa do
material se manifeste. Comportamento similar foi relatado por Ornaghi Jr et al.[211] em
seu estudo com composito de resina epoxi reforcado com fibra de carbono.

J& em relagdo ao pardmetro nm que é responsavel pelas deformacdes irreversiveis
da regido amorfa de polimeros amorfos [212]. Verifica-se que houve uma variacao
significativa desse parametro com o aumento da tensao para todas as amostras. Em um
estudo conduzido por Majda [213], concluiu-se que esse parametro se mostra
extremamente dependente da tensdo aplicada, dessa forma, isso justifica a variacdo desse
parametro com o aumento tenséo durante as analises de fluéncia.

Além disso, é importante mencionar que para todas as amostras analisadas, 0s
ajustes realizados por meio da Equacdo de Burger apresentaram um alto coeficiente de
correlagio médio (R?) de aproximadamente 0,99. Isso indica uma boa concordéncia entre
os dados experimentais e os valores estimados pelos modelos analiticos. Vale ressaltar
que os ajustes obtidos estdo em conformidade com a literatura existente, o que reforca a

validade e a robustez dos resultados obtidos neste estudo.
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Tabela 9. Pardmetros do modelo de Burger para os compositos sisal/epoxi.

- o= 15 MPa c =40 MPa c =5 MPa o =25 MPa
Ewm 2496+0,03  4547+0,05 = 1103+0,02 3458+ 0,03
Curaem = 4159+004  10526+005 2569+0,03 7003 + 0,02
temperatura 7,25x10° + 6,42x10°+  2,29x105+  4,77x105+
ambiente e 1K 0,04 0,02 0,03 0,06
pos-cura 274x106+  18.16x10°%  420x106+  9.20x106+
™ 0,02 0,03 0,05 0,05
R2 09920 +0,02 09936 +0,03 0,9896+ 0,02 0,9944 + 0,02
Em 2226+0,03 48604002 1197 +0,03 3669+0,05
Ex 4325+0,03 = 10368+004 2151+0,05 6855 +0,04
Cura 100 5,30x105 + 11,00x10° + 6,36x105 + 9,82x105 +
°C/4h em 1K 0,02 0,04 0,02 0,04
estufa 901x106+  2500x10°%+  556x106+  12,87x106+
G 0,03 0,03 0,05 0,03
R2 09909 +0,02 09977 +0,02 0,9892+0,01 0,9937 + 0,02
Ewm 2117+0,03  4270+0,05  1084+003 3303+ 0,02
Ex 4499+003  10753+003 2693+0,04 7212 +0,03
3,48x10°+ 3,95x105 + 1.47x105+ 2.21x105+
Cliraicom K 0,04 0,02 0,02 0,03
acelerador
2,09x106 + 11,70x106+  2,16x106+ 5,01x106 +
™ 0,03 0,02 0,05 0,05
R2 0,9931+0,01 0,9945+0,02 0,889+ 0,03 0,9939 + 0,02

Além do mais, é importante destacar que ndo foram observados indicios de ruptura
do material durante o periodo de analise de 24 horas, uma vez que as tensdes aplicadas
ndo atingiram niveis criticos para causar falha ou ruptura. Além disso, é interessante notar
que, nas condicdes de teste deste estudo, ndo foi observado o terceiro estagio de fluéncia,
0 qual geralmente requer tensdes mais elevadas ou um tempo de teste mais prolongado
para se manifestar. 1sso sugere que as condicGes de analise utilizadas foram adequadas
para estudar os estagios iniciais de fluéncia dos compdsitos, mas ndo foram suficientes

para observar o estagio o terceiro estagio de fluéncia.

No entanto, com o objetivo de obter uma estimativa de ruptura dos compositos
sisal/epoxi [0°] e sisal/epOxi [cross-ply] para as diferentes condi¢des de cura por meio da

analise de fluéncia, foi empregada uma abordagem técnica. Essa abordagem consistiu na
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extrapolacéo dos dados de ruptura de fluéncia para cenarios de longo prazo, considerando
a combinacdo de pardmetros de tempo, temperatura e tensdo. Dessa forma, foi possivel
fornecer uma estimativa da resisténcia do material ao longo do tempo, considerando as

condicdes de servico relevantes.

A metodologia adotada para estimar a vida util dos materiais foi o parametro
Larson-Miller, que é amplamente utilizado para prever a vida Gtil de materiais metalicos.
Embora seja menos comum em materiais poliméricos, alguns estudos tém empregado
esse método para estimar a vida atil de polimeros [50],[131],[214],[215]. O paré@metro
Larson-Miller considera a combinacao de tempo e temperatura para determinar a vida (til
do material, fornecendo uma abordagem documentada e estabelecida para a previsdo de

vida atil em diferentes condicdes de servico.

45 Fsisal/lepoxi [09] curado . o
C 100°C/4h em estufa Sisal/ep6xi [0°] curado
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Figura 20. Curva de tensdo de Larson-Miller versus tempo dos compésitos sisal/epdxi [0°] e
sisal/epoxi [cross-ply] para as diferentes condicGes de cura.

Conforme observado na Figura 20, foi possivel determinar o tempo de ruptura dos
compositos de sisal/epoxi [0°] e [cross-ply]. Verificou-se que, a medida que a tenséo
aplicada aumentou, o tempo de ruptura do material diminuiu. Para os compdsitos de
sisal/epdxi [0°], sujeitos a uma tensdo de 40 MPa, terdo uma vida util de cerca de 190 -
198 anos para as diferentes condi¢cBes de cura, com destaque para 0S compositos

sisal/epdxi curado com acelerador que apresentam um tempo de ruptura estimado em
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torno de 198 anos. Por fim, os compositos de sisal/epdxi [cross-ply] submetidos a uma
tensdo de 25 MPa, suportardo a tensdo por aproximadamente 230 - 238 anos. Mais uma
vez, 0 compdsito sisal/epoxi [cross-ply] curado com acelerador destacou-se com maior
tempo de ruptura cerca de 238 anos. Essas estimativas indicam a capacidade dos materiais
em suportar a tensdo constante ao longo do tempo, fornecendo uma referéncia importante
para a vida util dos compdsitos.

Esse estudo [220], que também fez uma previsdo da vida util de um tubo de
polietileno concluiu que a equacgéo de Larson-Miller pode ser utilizada para o célculo de
predicdo de ruptura de material polimeérico. No entanto, 0 método de Larson-Miller para
compdésitos poliméricos reforcados com fibras exigiria pesquisas mais aprofundadas e
mais estudos experimentais para estabelecer correlagdes confiaveis entre as propriedades
mecanicas, as condi¢des termomecanicas e a vida Gtil desses materiais.

Dessa forma para compdsitos poliméricos reforcados com fibras de sisal, seria
necessario estabelecer relagdes mais claras entre as propriedades mecanicas do
composito, como resisténcia a tracdo, modulo de elasticidade, entre outros, e a
temperatura. 1sso exigiria a realizacdo de testes experimentais em diferentes temperaturas
e tempos de ensaio para compreender melhor como o compdsito responde em condicdes

termomecanicas especificas.

5.7 - ANALISE DE PARAMETROS OBTIDOS DO PROCESSAMENTO DOS
COMPOSITOS SOB DIFERENTES CONDICOES DE CURA

Nesta secdo, resumem-se 0s resultados e parametros obtidos de todas as analises
das resinas e compdsitos desenvolvidos neste estudo.

Por meio dos testes experimentais, diversos parametros foram identificados, e a
influéncia deles nas propriedades finais dos compdsitos foram avaliadas. Com base nas
informacdes fornecidas, é possivel concluir que o principal objetivo do trabalho que
consistia em identificar a melhor condicao de cura para resistir ao fenémeno de fluéncia
foi obtido. Além disso, foram identificados outros parametros que permitirdo o
desenvolvimento de um compdsito mais adequado ao comportamento mecanico/térmico

desejado.
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Tabela 10. Resumo das principais/melhores propriedades/parametros obtidos para 0s

compositos sisal/epoxi [0°].

Estabilidade
térmica (°C)

Olcura (%)

Ty (°C)

Limite de
resisténcia a tracdo
(MPa)

Maddulo de
elasticidade (GPa)

Amplitude de
deformacédo
transiente (A)

Deformacéo
elastica inicial (go)
Deformacéo
elastica instantanea
(Em)
Deformacao
viscoelastico (Ex)

132

78,57
106

110

8,9

4,11x1073

33,01x10°

4547

10526

137

74,44
107

80

6,9

5,51x1073

37,47x10°

4860

10368

177

77,91
127

76

54

3,01x10°

31,86x10°

4270

10753
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6 — CONCLUSOES

Neste estudo, foram avaliados os efeitos de diferentes condi¢Oes de cura sobre as
propriedades quimicas, térmicas, mecanicas e morfologicas da resina epoxi comercial
(Araldite LY 5052) e compositos sisal/epoOxi.

Para a resina epdxi, em temperatura ambiente, seguida de uma pds-cura, houve
um maior grau de cura (~67%), conforme evidenciado pelos dados de FTIR. E uma ligeira
melhora na estabilidade térmica, alcan¢ando 289°C, e um maior grau de cura (~ 88,01%),
de acordo com a técnica de DSC, em comparacdo com as outras condi¢Ges de cura
testadas. A resina curada a 100°C/4h em estufa apresentou maior valor de modulo de
armazenamento (2300 MPa), maior energia de ativacdo e densidade das ligacOes
cruzadas. Em relacdo as propriedades mecanicas de tracdo, a resina curada em
temperatura ambiente e com pos-cura demonstrou maior resisténcia. Em relacdo as
propriedades de fluéncia, observou-se que a resina curada com acelerador demonstrou a
maior resisténcia ao fendmeno. Esses resultados destacam o impacto significativo das
condicdes de cura nas propriedades finais da resina epdxi, evidenciando que a cura com
acelerador em termos de resisténcia a fluéncia em comparacao com a cura em temperatura
ambiente com pds-cura foi mais vantajosa. Ademais, a cura em temperatura ambiente
com pdés-cura revelou vantagens em relacdo ao grau de cura, estabilidade térmica e
propriedades mecanicas de tracéo.

Os compositos sisal/epdxi foram inicialmente caracterizados para determinar o
teor de fibra, vazios e densidade. Em geral, os compdsitos apresentaram 2% de teor de
vazios, valores aceitaveis para compositos com finalidade semiestrutural ou estrutural e
~55% v/v em fibras para todos os compdsitos. Esses resultados indicam que 0s
compositos produzidos apresentaram uma boa qualidade em relacdo ao teor de vazios e a
uniformidade do teor de fibra sugere que o processo de fabricacéo utilizado foi eficiente
e resultou em compasitos consistentes. Essas informagdes séo cruciais para a avaliacao e
selecdo adequada desses compositos em aplicacdes semiestruturais ou estruturais.

A andlise térmica revelou que o compdsito sisal/epdxi curado com acelerador
apresentou a maior estabilidade térmica, evidenciando sua eficacia na promogéo de uma
maior estabilidade térmica para os compdsitos sisal/epdxi curados com essa condicao.
Por sua vez, a andlise de DSC mostrou que o compdsito sisal/epoxi curado em
temperatura ambiente e com pos-cura alcangcou o maior grau de cura entre todos 0s
compositos (~78,57%). No que diz respeito a tracdo, 0 compasito sisal/epoxi [0°], curado
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em temperatura ambiente e com pos-cura, apresentou melhores resultados. Esses
resultados indicam que as diferentes condi¢des de cura afetaram as propriedades térmicas
e mecanicas do compdsito sisal/epoxi. Pois, o compdsito curado com acelerador
demonstrou melhor estabilidade térmica, enquanto o processo de cura em temperatura
ambiente com pos-cura resultou em uma maior taxa de grau de cura. Além disso, a
resisténcia a tracdo foi otimizada com a cura em temperatura ambiente e pds-cura para a
configuracdo [0°] do composito.

Nos estudos relacionados a analise de fluéncia sob tracao, a resina epoxi e todos
0s grupos de compositos sisal/epoxi curados com acelerador apresentaram as maiores
resisténcias a fluéncia. Para a fluéncia, os parametros obtidos por meio dos modelos de
Findley e Burger foram correlacionados com as propriedades dos materiais analisados.
Concluiu-se que ambos os modelos foram adequados e se ajustarem aos dados
experimentais. As diferentes condicdes de cura afetaram significativamente as
propriedades de fluéncia dos compdsitos. O uso do acelerador mostrou-se vantajoso,
resultando em compdsitos com maior resisténcia a fluéncia. Em resumo, a anélise de
fluéncia sob tracdo, juntamente com o uso de modelos de ajuste adequados, permitiu
compreender as propriedades dos compdsitos sisal/epdxi sob diferentes condigcdes de

cura.
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