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RESUMO

O objetivo da presente dissertacdo é investigar a durabilidade de compésitos de matriz
polimérica termoplastica e termoendurecivel reforcados com fibras naturais e sintéticas em
ambientes corrosivos. Para a producdo de compositos foram escolhidos o PP como matriz
termoplastica e uma resina epdxido como matriz termoendurecivel que se reforcaram com
fibras natural de juta e sintética de vidro. Para melhorar a adesdo entre fibra e matriz e a
durabilidade dos compdsitos, submeteu-se a fibra natural a tratamentos superficiais,
nomeadamente, a um tratamento alcalino e a um revestimento com verniz protetor de
madeira. A resina epoxida foi ainda aditivada com um absorvedor UV (Tinuvin P). Os
compositos foram produzidos por moldacdo por compressdo e posteriormente sujeitos a
ensaios de corrosdo e durabilidade em ambientes alcalinos, ricos em cloretos, condigcdes
gelo/degelo e ensaios acelerados de envelhecimento por ultravioletas (QUV). Apds exposicdo
durante 30 dias nesses ambientes 0s compositos foram sujeitos a ensaios de
espectrofotometria com emissdo Otica, microscopia Otica, espectroscopia de infravermelho de
transformacdo de Fourier (FTIR), analise térmica simultdnea (STA) e de tracdo para se
avaliarem, respetivamente, as mudancas causadas na sua cor, na estrutura organizativa, e/ou
na estrutura quimica por efeitos dos diferentes tratamentos superficiais a que as fibras foram
sujeitas e/ou da aditivacdo das matrizes e/ou ainda alteragbes causadas nas suas caracteristicas
de degradagéo (perda de massa) com a temperatura e mecanicas.

Observou-se que, apds sujeicdo aos ensaios de durabilidade, os compositos de resina
epoxido reforcada com fibras de vidros apresentaram geralmente melhores propriedades
mecanicas que os de PP reforcado com fibras de juta. Enquanto a aditivacdo do epdxido com
Tinuvin P melhorou os resultados de durabilidade e degradacdo nos compésitos reforcados
com fibra de vidro, 0 mesmo ndo aconteceu no caso dos compasitos reforcados com fibras de
juta que viram diminuida a durabilidade e aumentada a sua degradacdo com a temperatura.
Este absorvedor de ultravioletas (Tinuvin P) também mostrou diminuir a perda de massa em
alguns compdsitos sujeitos a ensaios de envelhecimento acelerado (QUV) e ndo influenciar a
temperatura méxima de degradacdo da resina epoxido. Os tratamentos superficiais usados nas
fibras de juta aumentaram a durabilidade e diminuiram a descoloracdo nos compdsitos com
matriz de PP mas, pelo contrario, afetaram negativamente essas propriedades nos compasitos

de matriz termoendurecivel.
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ABSTRACT

The objective of this dissertation is to investigate the durability of thermoplastic and
thermosetting polymer matrix composites reinforced with natural and synthetic fibers in
corrosive environments. For the production of composites PP was chosen as a thermoplastic
matrix and an epoxy resin as a thermosetting matrix that were reinforced with natural jute and
synthetic glass fibers. To improve adhesion between fiber and matrix and the durability of the
composites, natural fibers were subjected to surface treatments, namely, an alkaline treatment
and a coating with protective wood varnish. The epoxy resin was further supplemented with a
UV absorber (Tinuvin P). The composites were produced by compression molding and
subsequently subjected to corrosion and durability tests in alkaline environments, rich in
chlorides, freeze / thaw conditions and accelerated ultraviolet aging (QUV) tests. After
exposure for 30 days in these environments the composites were subjected to
spectrophotometry tests with optical emission, optical microscopy, Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), simultaneous thermal analysis (STA) and tensile tests to evaluate,
respectively, the changes caused by their color, organizational structure and / or chemical
structure by the effects of the different surface treatments to which the fibers were subjected
and / or the additives of the matrices and / or changes caused in their degradation
characteristics (loss of mass) with temperature and mechanical.

It was found that, following subjection to the durability tests, glass fiber reinforced
epoxy resin composites generally had better mechanical properties than those of jute fiber
reinforced PP. While the epoxide with Tinuvin P improved the durability and degradation
results in glass fiber reinforced composites, this was not the case for composites reinforced
with jute fibers which decreased durability and increased degradation with temperature. This
ultraviolet absorber (Tinuvin P) also showed to decrease the mass loss in some composites
subject to accelerated aging tests (QUV) and did not influence the maximum degradation
temperature of the epoxy resin. The surface treatments used in jute fibers increased durability
and decreased discoloration in the PP matrix composites but, on the contrary, negatively

affected these properties in the thermosetting matrix composites.

Keywords: durability; FTIR; natural fibers; synthetic fibers; Tinuvin P
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO






1. ENQUADRAMENTO

O presente trabalho foi desenvolvido no ambito da unidade curricular Dissertacdo em
Engenharia de Polimeros do plano de estudos do Mestrado Integrado em Engenharia de
Polimeros.

Nos Ultimos anos as fibras naturais surgiram como uma boa solugdo para substituir as
fibras sintéticas, devido ao aumento da consciencializacdo dos problemas e novas regras
ambientais, bem como, a necessidade de reducdo do consumo de petroleo. As fibras naturais
sdo materiais ‘“amigos” do ambiente que muitas vezes apresentam boas propriedades
mecanicas. Torna-se portanto um bom desafio tentar substituir as fibras sintéticas por fibras
naturais em aplicacBes estruturais sem que ocorra uma grande diferenca ao nivel de
propriedades mecénicas, térmicas e quimicas. Algumas das vantagens das fibras naturais em
relacdo as fibras sintéticas sdo: menor custo, menor peso, maior abundancia e serem uma
matéria-prima renovavel e biodegradavel. Por outro lado, os maiores problemas das fibras
naturais sdo geralmente a sua elevada sensibilidade a humidade, que resulta numa fraca
compatibilidade com as matrizes poliméricas, e a baixa durabilidade que apresentam
comparativamente com as fibras sintéticas. A fraca adesdo entre a matriz e a fibra origina
compositos com fracas propriedades mecanicas e baixa durabilidade, o que tem dificultado a
substituicdo das fibras sintéticas por fibras naturais em aplicacGes estruturais. Para que essa
substituicdo possa ocorrer poderd ser necessario efetuar tratamentos, tanto as fibras naturais
como as matrizes, que permitam melhorar a adesdo na interface polimero/matriz e garantir as

caracteristicas mecanicas e de durabilidade indispensaveis nos compositos.

2. OBJETIVOS

O objetivo desta dissertacdo é investigar a durabilidade e a degradacdo de compositos
de base termoplastica e termoendurecivel reforcados com fibras naturais e sintéticas. Serdo
aplicados dois tratamentos superficiais as fibras naturais e um aditivo na matriz
termoendurecivel com o intuito de aumentar a durabilidade e diminuir a degradacdo dos
compésitos reforcados com fibras naturais. Embora a fibras sintéticas de vidro ndo sejam
sujeitas a nenhum tratamento, sera misturado o0 mesmo aditivo na matriz termoendurecivel
(epoxido) usada nos compositos reforcados com este tipo de fibras. Os compdsitos serdo
processados por moldacdo por compressao mantendo devidamente controlados todos os

parametros de processamento usados no fabrico das amostras com as caracteristicas
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pretendidas. Posteriormente as placas fabricadas serdo sujeitas a ensaios de envelhecimento
acelerado (QUV) e expostas a condi¢bes corrosivas ambientais exigentes (gelo/degelo, meios
alcalinos e salinos) de modo a poder ser avaliada a sua durabilidade, propriedades mecanicas
e degradacdo por efeito da corrosdo. A influéncia dos tratamentos superficiais usados nas
fibras de reforco bem como dos aditivos aplicados na matriz nas mesmas caracteristicas serdo
também determinadas. Para tal, as amostras serdo sujeitas a ensaios de tracdo, FTIR, STA,
espectrofotometria e microscopia oOtica.

Para atingir com sucesso 0s objetivos tracados, o trabalho executado comportou as seguintes
etapas:

1) Selecdo e aquisicdo das fibras naturais e sintéticas a estudar

2) Selecdo e aquisicdo das matrizes termoplastica e termoendureciveis a estudar

3) Definicdo das condicdes de processamento a utilizar nas prensas para a
obtencdo das placas;

4) Corte das fibras naturais e sintéticas com as dimensdes pretendidas para 0s
compositos;

5) Aplicacdo de tratamentos superficiais nas fibras naturais;

6) Producéo das placas;

7) Colocagdo dos compositos em ambientes COrrosivos;

8) Realizacdo de ensaios de caracterizagdo dos provetes;

9) Estudo da influéncia das diferentes condicdes de processamento dos

compositos nas propriedades dos mesmos.

3. ORGANIZACAO DA DISSERTACAO

Nesta seccdo apresenta-se uma breve descricdo do conteido abordado em cada
capitulo desta dissertagdo. O Capitulo 1 apresenta uma introducdo ao trabalho, os principais
objetivos e 0 plano de trabalho para os alcangar. No Capitulo 2 apresenta-se o estado da arte
elaborado durante todo o trabalho relativo a compositos reforgcados com fibras naturais e
sintéticas, métodos de processamento usados, tratamentos superficiais e aditivos aplicados e
perspetivas futuras para os compositos reforcados com fibras naturais.

No Capitulo 3 apresentam-se o0s materiais utilizados assim como todos 0s procedimentos

experimentais seguidos para processamento e ensaio dos compdsitos. No Capitulo 4



analisam-se e discutem-se 0s resultados obtidos nos diferentes ensaios efetuados e,

finalmente, no Capitulo 5 retiram-se as principais conclusdes do trabalho executado.






CAPITULO 2 - ESTADO DA ARTE






1. ENQUADRAMENTO

O capitulo Estado da Arte visa fazer um levantamento bibliografico sobre fibras
naturais, nomeadamente em estudos realizados sobre a producdo de compositos reforcados
com fibras naturais em que se utilizaram tratamentos superficiais nas fibras e aditivos que
podem ser adicionados as matrizes poliméricas, relacionados com a sua degradacdo e
durabilidade.

2. FIBRAS

As fibras usam-se normalmente como elemento de reforco em compdsitos por
apresentarem elevada resisténcia a tracdo e rigidez enquanto a matriz as mantém protegidas e
reparte os esforcos entre elas e € ainda a principal responsavel pela resisténcia aos esfor¢os de
corte e as condicdes ambientais. As propriedades mecanicas da fibra determinam

normalmente a rigidez e a resisténcia a tracdo do composito.
Na Figura 1 apresentam-se 0s principais tipos de fibras de reforco ja utilizadas em

materiais compositos. Como se pode observar, elas classificam-se normalmente como fibras

sintéticas e naturais de acordo com a sua proveniéncia.

Fibras

—
Sintéticas Naturais
[ 1 I
Ilnorgén'lcas‘ [Drgénicas‘ IAnimaI ‘ Vegetal Mineral
S S
. .. - " . [ T T T 1
* Boro © Aramida * cabelo I Ploema ‘ [ Cana ‘ [ Caule l I Folha ‘ [ Fruto ‘ [ Semente ‘ I Madeira ‘ [' Amianto ‘
*Carbono PDI_HIEt”EHD ik L . . " p . .
* Vidro Poliester * Seda * Canhamo | | * Bagaco | | * Arroz * Abacs * Coto * Algodao
aromatico . « Asclepi
k S - *luta *Bambu | |* Aveia *Banana| |*Oleode sCIEpias
* Llinho * Esparto * Centeio * Rafiz palma * Kapok

* Rami *Milho | |*Trigo | | Sisal | Luffa

Figura 1. Exemplos de fibras naturais, sintéticas e minerais existentes (Ahmad et al., 2015; Gurunathan et al.,
2015).



2.1. FIBRAS NATURAIS

A maior preocupacdo mundial com os problemas e novas regras ambientais, bem como
com o insustentavel consumo de petroleo tem contribuido cada vez mais para um aumento da
utilizagdo dos denominados materiais “amigos” do ambiente. As fibras naturais sdo
habitualmente incluidas no ambito deste tipo de materiais por oposicdo as fibras sintéticas.
Tratam-se de fibras obtidas a partir de plantas, animais ou minerais (Mohammed et al., 2015).
As fibras vegetais sdo constituidas principalmente por celulose e as animais por proteinas. As
fibras minerais, por outro lado, ttm vindo a ser cada vez menos usadas por apresentarem
maior peso e, sobretudo, por estarem bastante associadas com o desenvolvimento de
problemas carcinogénicos em humanos (Riedel & Nickel, 2005). A qualidade e a grande
maioria das propriedades das fibras naturais estdo dependente de fatores como o seu tamanho,
maturidade e métodos de processamento e extracdo. Para além disso, propriedades como a
densidade, resistividade elétrica, resisténcia a tracdo e modulo inicial encontram-se
intimamente relacionadas com a estrutura interna, composicdo quimica das fibras e com o
angulo microfibrilar (angulo entre o eixo e as fibrilas da fibra). Normalmente, quanto menor

for este angulo, mais elevadas sdo as propriedades mecénicas (Mohanty et al., 2001).

2.2. FIBRAS SINTETICAS

As fibras sintéticas derivam habitualmente de polimeros ndo existentes na natureza e
produzidos em laboratério a partir, na maioria das vezes, do petr6leo ou gas natural. Nestes
polimeros estdo incluidos o nylon, o PET, os acrilicos, os poliuretanos e o polietileno.
Milhdes de toneladas destas fibras sdo produzidas em massa todos 0s anos consoante as
propriedades que sejam pretendidas. Dentro das diversas fibras sintéticas existentes as mais

utilizadas em materiais compositos sdo as fibras de carbono, de vidro e aramida.

As fibras de carbono apresentam elevada resisténcia e modulo, baixa densidade e um
custo razoavel para aplicacBes que requerem rigidez muito alta. Estas fibras sdo sobretudo
utilizadas nas indUstrias aeroespacial, automovel, de equipamentos desportivos e noutro tipo

de aplicacBes que requerem propriedades mecénicas muito elevadas.
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As fibras de vidro sdo o reforco mais usado em compdsitos de matriz polimérica. As
principais vantagens da fibra de vidro s&o o seu baixo custo, elevada resisténcia a trag&o,
elevada resisténcia quimica e excelentes propriedades de isolamento. Os dois tipos de fibra de
vidro que se utilizam normalmente na indUstria de plasticos reforcados com fibras sdo a vidro-
E e a vidro-S, outro tipo de fibra de vidro € a vidro-C que é utilizada em aplicagdes quimicas
que requerem uma maior resisténcia a corrosdo provocada por acidos do que é providenciada

pela vidro-E.

As fibras aramida, muitas vezes conhecidas como kevlar, sdo altamente cristalinas e
constituem-se como o reforco que apresenta atualmente menor densidade e a maior razdo
resisténcia a tracdo /peso. Sao utilizadas como reforco em aplicacBes que requerem resisténcia
ao impacto e a abrasdo muito elevadas, aeroespaciais e maritimas (Saira et al., 2007).

Na Tabela | comparam-se as principais propriedades das fibras sintéticas e naturais usadas em

materiais compositos.

Tabela I. Propriedades fisicas, mecanicas e preco de algumas fibras naturais e sintéticas usadas em diversos
tipos de aplicagdes, (Bledzki & Gassan, 1999; Ahmad et al., 2015; Gurunathan et al., 2015; NetComposites,
2017; Ku et al., 2011).

. Densidade  Resisténciaa Tracgdo ~ Mddulo de Young Elongacgo Absorgdo de L . i " Prego
Fibras 3 . o Resisténcia Especifica ~ Moddulo Especifico
(g/em?) (MPa) (GPa) (%) Humidade (%) (kg) ($)
Algoddo 1,21 287-597 6-10 2-10 33-34 194 -452 4-6,50 1,50-2,20
Canhamo 135 580-1110 30-60 1,60-4,50 8 210-510 20-41 1,55
Coco 1,20 175 6 15-25 10 92-152 5,20 0,20-0,40
Naturais
Juta 1,23 187-773 20-55 1,50-3,10 12 140-320 14-39 0,93
Linho 1,38 343-1035 50-70 1,20-3 7 345-620 34-48 311
Sisal 1,20 507 -855 9-22 1,90-3 11 55-580 6-15 0,65
Aramida 1,40 3000-3150 63-67 3,30-3,70 - 1916,67 86,11 19,5-325
3 Carbono 1,40 4000 230-240 1,40-1,80 - 1401 109,90 22-33
Sintéticas
Vidro-E 2,50 2000 -3500 70 2,50 - 800 -1400 29 2
Vidro-S 2,50 4570 86 2,80 - 1,80 34,40 13,4-223

3. POLIMEROS

A indstria de polimeros constitui um dos pilares do estilo de vida contemporaneo por
ser enorme a quantidade de bens produzidos a partir de materiais poliméricos, que sdo hoje
utilizados em massa em todas as atividades e principais industrias, como sejam, a automovel,
de embalagem, dos revestimentos e do vestuario. Os polimeros fazem, de facto, cada vez mais
parte do dia-a-dia por terem vindo a conquistar muitos mercados onde tém substituido com
vantagem grande parte de outros materiais convencionais, como sejam, 0 papel, a madeira e

0S metais.
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3.1. TERMOPLASTICOS

Quase 85% dos polimeros produzidos no mundo sdo termoplasticos. Os
termoplasticos podem ser divididos em duas classes abrangentes, amorfos e semi-cristalinos,
dependendo da sua estrutura caracteristica. Os termoplasticos amorfos, caracterizados pela
sua temperatura de transicdo vitrea (Tg), sdo processados normalmente a temperaturas muito
superiores a ela. Os termoplasticos semi-cristalinos apresentam normalmente graus de
cristalinidade entre os 20% e os 90%. Estes termoplasticos, caracterizados pela temperatura
de fusdo (Tr) da fase cristalina e por apresentarem tambem a Ty da fase amorfa coexistente,
tém de ser processados acima da temperatura Tr. Durante o arrefecimento, a cristalizacdo sera

tanto maior quanto mais lento ele for (Xanthos, 2005).

Os termoplasticos constituem a maior parte dos polimeros comerciais sendo a sua
principal caracteristica a facil reprocessabilidade. Eles apresentam ligacbes quimicas
secundéarias de van der Waals fracas entre as cadeias moleculares e que podem ser facilmente
quebradas por aplicagdo de niveis energéticos relativamente baixos. Dessa forma, quando séo
aquecidos, as ligacdes de van der Waals sdo quebradas, permitindo que haja uma maior
facilidade na movimentagcdo das cadeias poliméricas umas em relagdo as outras. A capacidade
das cadeias de flur com a aplicacio de temperatura garante a estes polimeros a
reprocessabilidade, tornando assim possivel a reciclagem dos mesmos, uma caracteristica

bastante desejavel nos dias de hoje (Xanthos, 2005).

3.2. TERMOENDURECIVEIS

Os polimeros termoendureciveis sdo rigidos e frageis sendo muito estaveis a variagoes
de temperatura, apresentam cadeias ligadas entre si por ramificacfes. As ligacdes covalentes
sdo responsaveis pelas ligacGes cruzadas entre as cadeias, que s6 poderdo ser rompidas por
elevadas quantidades de energia, que em vez de apenas fundirem o polimero o conduzem a
decomposicdo ou inflamacdo e, consequentemente, a extingdo definitiva. O tipo de ligacdo
entre cadeias destes polimeros é responsavel pelo comportamento caracteristico dos
termoendureciveis, isto €, ndo podem ser faciimente deformados ou reprocessados por acao
conjunta de pressdo e temperatura depois de terem sofrido a cura final e sdo, por isso, mais

dificeis de reciclar.
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As resinas termoendureciveis mais comuns sdo 0s poliésteres insaturados, resinas
fendlicas, os poliuretanos, o0s epoxidos e os silicones. Sdo liquidos que formulados com
aditivos conhecidos como agentes de reticulagcdo sofrem uma reacdo de cura por agdo de
iniciadores ou endurecedores apropriados. Nos materiais compdsitos, estas resinas sdo muitas
vezes reforcadas com fibras para se obterem materiais com melhores caracteristicas

mecanicas e de estabilidade dimensional e térmica (Xanthos, 2005).

4. PROCESSAMENTO DE COMPOSITOS

Os compdsitos de matriz termopléstica reforcada com fibras sdo geralmente
processados com técnicas de processamento convencionais, tais como, a extrusdo, injecao e
moldacdo por compressdo. As fibras influenciam significativamente o processamento de
compositos e as propriedades do produto final que dependem de fatores, tais como, 0 seu tipo,
conteldo, orientacdo e humidade que apresentam. Para selecionar o processo a utilizar no
fabrico de compdsitos reforcados com fibras dever-se-do ter em conta alguns dos seguintes
critérios; propriedades desejadas, tamanho e forma das pecas, caracteristicas das matérias-
primas de base (fiboras e polimeros), velocidade de producdo e custos de processamento
(Fugua et al., 2012).

Um dos processos mais utilizados na producdo de compdsitos de matriz
termoendurecivel € o RTM (Resin Transfer Moulding) ou moldacdo por transferéncia de
resina. Nesta técnica a resina é injetada para dentro de um molde fechado onde foi
previamente colocada uma preforma fibrosa que deverd ser completamente impregnada.
Seguidamente, apds se verificar a cura da resina termoendurecivel far-se-4 a abertura do
molde e a desmoldagem da peca final. Sdo vantagens desta técnica a possibilidade da
utilizacdo de moldes construidos em materiais relativamente baratos para pecas de pequenas
dimensBes (normalmente em compdsito de matriz termoendurecivel e duma vasta gama de
reforcos e resinas), ter baixo impacto ambiental e possibilitar a producdo de pecas
relativamente complexas com dimensdes precisas e apresentando bom acabamento e detalhe
em todas as superficies exteriores. Como as pressdes de injecdo sdo também relativamente
baixas 0 custo dos equipamentos € também normalmente acessivel se comparado com outras

técnicas de processamento de polimeros e compdsitos.
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O RTM apresenta, no entanto, algumas desvantagens: é por vezes dificil atingir uma
impregnagdo uniforme das fibras, a alteracdo de geometria envolve algumas dificuldades e
exige muitas vezes trabalhos de experimentacdo para otimizacdo das variaveis do processo
que resultam em custos adicionais, a resina fica muitas vezes colada nos orificios de injecao
do molde o que pode originar irregularidades na superficie das pecas e obriga a limpar
cuidadosamente todas as ferramentas de producdo (Osborne Industries; CompositesWorld,
2017).

O RTM assistido por vacuo (VARTM), uma variagdo do RTM, é um processo que
conjuntamente com a pressdao de injecdo e a depressdo por vacuo é usado para facilitar e
melhorar a impregnacdo das fibras previamente colocadas no molde. As pec¢as produzidas por
esta técnica podem atingir até 70% de teor massico de fibras de reforco e podem ser aplicadas
em componentes estruturais para barcos, automdwveis e infraestruturas que exijam
propriedades mecanicas muito elevadas. Como o VARTM ndo exige a aplicagdo de
temperaturas ou pressdes elevadas, os moldes podem ter custo relativamente baixo fazendo
com que a tecnologia se torne especialmente adequada para a producdo de séries médias de
pecas de grandes dimensdes, complexas e que tenham de ser baratas (CompositesWorld,
2017).

5. COMPOSITOS REFORCADOS COM FIBRAS NATURAIS

Para melhorar o desempenho mecéanico e durabilidade de compdsitos reforcados com
fibras naturais € muito importante otimizar a adesdo na interface entre fibra e matriz
polimérica por esta se constituir como um fator chave para o efeito. E a qualidade da ades&o
entre fibra e matriz que permite uma adequada transferéncia dos esforcos para as fibras de
reforco e elas sdo as principais responsaveis pelas propriedades mecanicas finais. A
capacidade de transferéncia na interface e a adesdo fibra/matriz depende de fendmenos de
natureza mecanica, electroestatica e quimica. A interligacdo mecanica melhora normalmente
quando a superficie da fibora é mais rugosa. Ja a interligacdo quimica depende dos grupos
quimicos na superficie da fibra e na matriz que possam reagir entre si de modo a formarem
ligacOes, podem ser usados agentes de acoplamento que atuem como pontes entre a fibra e a
matriz (Pickering et al.,2015).
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5.1. ASPETOS POSITIVOS

O aumento do interesse na utilizacdo de fibras naturais como refor¢co de compositos de
matriz polimérica deve-se principalmente a possibilidade de elas serem obtidas a partir de
recursos naturais renovaveis e permitirem substituir as fibras sintéticas convencionais em
algumas aplicagcbes. Quando comparados com os seus homologos reforcados com fibras
sintéticas, os compositos reforcados com fibras naturais possuem normalmente resisténcia e
modulo especificos muito satisfatorios devido a baixa densidade que estes Ultimos reforcos
apresentam. Embora as fibras naturais tenham menor custo que as fibras sintéticas, a partida,
a maior variabilidade da sua qualidade e das suas propriedades em funcdo das colheitas pode
exigir a realizacdo de tratamentos capazes de provocar grandes flutuagcbes no seu preco.

A biodegradabilidade das fibras naturais €, no entanto, 0o argumento mais importante a favor
da sua utilizacdo por permitirem que 0s compositos que as integrem possam poluir bastante
menos 0 ambiente e por se poderem degradar, reciclar ou transformar em energia. Se as fibras
naturais apresentarem custos e desempenho adequado para uma dada aplicagdo, a sua
biodegradabilidade tornar-se-4 numa importante mais-valia industrial face as melhorias
ambientais e de sustentabilidade que lhe é inerente (Saira et al., 2007; Begum & Islam, 2013).

Os compodsitos reforcados com fibras naturais apresentam ainda boas propriedades de
isolamento térmico e acUstico e provocam baixo desgaste nos equipamentos durante 0
processamento. A energia despendida na producdo destes compoésitos € normalmente um terco
da utilizada nos compositos reforcados com fibra de vidro e a sua decomposicdo envolve a
emissdo de muito menos compostos toxicos do que acontece com outros Ccompositos
(Mohanty et al., 2001).

5.2. LIMITACOES

Uma das principais limitacdes dos compdsitos reforcados com fibras naturais resulta
da elevada absorcdo de agua que apresentam e que advém da natureza hidrofilica das fibras
naturais. A lignina e a hemicelulose, constituintes estruturais presentes de todas as fibras
naturais, sdo responsaveis pela elevada absorcdo de agua destas fibras e por ineréncia dos
compositos reforcados com elas. A agua absorvida pelas fibras naturais acaba por prejudicar a
adesdo fibra/matriz, 0 que normalmente se reflete numa descida das propriedades mecanicas
do compdsitos final. A reducdo das propriedades mecénicas pode também originar a criagdo

de fraturas na superficie das pecas que aceleram o seu processo de degradacéo.
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Outra grande limitacdo destes compdsitos é a baixa temperatura a que as fibras
naturais podem ser processadas sem se degradarem e que diminui a gama de polimeros que
podem ser utilizadas como matriz.

Por ultimo, os compositos reforcados com fibras naturais apresentam um elevado risco
de degradacdo em aplicacGes exteriores em comparacdo com 0s compositos reforcados com
fibras sintéticas o que limita a sua durabilidade. Esta limitacdo torna necessario encontrar
solucBes que permitam aumentar a durabilidade dos compositos reforcados com fibras
naturais e diminuir a sua degradacdo de modo a que elas possam ser utilizados como
substitutos dos que usam fibras sintéticas como reforco em aplicacbes e condicbes ambientais

mais exigentes e/ou corrosivas (Faruk et al., 2014; Saira et al., 2007).

6. MODIFICACAO DA DURABILIDADE DE COMPOSITOS DE FIBRAS

NATURAIS

6.1 TRATAMENTOS SUPERFICIAIS NAS FIBRAS NATURAIS

Para melhorar as propriedades fisicas, mecanicas e a durabilidade de compdsitos
reforcados com fibras naturais sdo utilizados varios tipos de tratamentos superficiais nas
fibras. Alguns tratamentos focam-se na remocdo de componentes ndo-celulésicos da
superficie da fibra para se obter uma superficie mais limpa, outros tentam a separacdo dos
grandes aglomerados de fibras em aglomerados mais pequenos para originar uma maior area
de interacdo com a matriz e, outros ainda, tém como objetivo introduzir elementos quimicos
ou radicais livres que formem ligacdes covalentes entre a fibra e a matriz polimérica de modo
a melhorar a adesédo interfacial. S&o trés as grandes categorias de tratamentos de modificacdo
da superficie das fibras: fisicos, quimicos e biologicos (Gurunathan et al.,2015).

Os tratamentos fisicos alteram parcialmente as propriedades estruturais e superficiais
das fibras para melhorar a adesdo da interface fibra/matriz. Neste tipo de tratamentos incluem-
se: a descarga elétrica, o tratamento corona e o tratamento com plasma.

A descarga elétrica € um método que separa fisicamente as fibras e com pequeno
impacto ambiental. A técnica ativa e modifica a superficie hidrofébica das fibras

lignocelulésicas de modo a compatibilizar estas com as matrizes apolares.
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O tratamento corona € um método de ativacdo oxidativo da superficie que utiliza uma
descarga elétrica em condicbes de pressdo idénticas a atmosferica. Este tratamento pode ser
usado como pré-tratamento para ativar a celulose para tratamentos quimicos posteriores ou
como modificador direto de superficie. A descarga corona aumenta a polaridade da superficie
da fibra, 0 que é benéfico para a interagdo com matrizes poliméricas hidrofilicas. Uma
desvantagem deste método é a descarga elétrica poder contribuir para a diminuicdo da
tenacidade da fibra.

O tratamento com plasma pode ser usado como modificador para aumentar ou
diminuir a energia da superficie, causar a reticulagdo da superficie e introduzir grupos reativos
livres. Este procedimento aplicado a fibras lignocelulésicas usa plasma frio, onde os eletrdes a
elevada temperatura provocam um efeito de pulverizacdo catodica na superficie da fibra
aumentando a possibilidade de modificacdo quimica. Este tratamento pode ser efetuado sobre
Vacuo ou a pressao atmosférica e tem efeitos similares aos do tratamento corona. Pode ainda
ocorrer reticulacdo superficial que pode aumentar a tensdo superficial nas fibras (Gurunathan
et al.,2015).

Entre os tratamentos quimicos que existem para a modificacdo da superficie das fibras
naturais incluem-se os que utilizam o silano, o permanganato, a acetilagdo, o tratamento
alcalino, entre outros.

Os silanos sdo usados como agente de acoplamento com o intuito que a fibra adira
melhor a matriz polimérica. As cadeias resultantes da aplicacdo de silano restringem o
inchamento das fibras por criarem uma rede reticulada devido a ligaghes covalentes entre a
matriz e a fibra. Estes agentes de acoplamento modificam a interface matriz-fiora e aumentam
a forca de atracdo entre eles. A interacdo entre silano, fibora e matriz € muito mais forte que a
obtida com um tratamento alcalino pelo que os compositos tratados com silano apresentam
maior resisténcia a tracdo que os modificados com elementos alcalinos. O silano também
melhora a estabilidade térmica dos compositos.

SolugBes com diferentes concentracfes de permanganato de potdssio (KMnO4) em
acetona sdo também usadas no tratamento superficial de fibras. O principal resultado do
tratamento com permanganato € a reducdo das caracteristicas hidrofilicas das fibras. Embora a
absorcdo de a&gua diminua com o aumento da concentracdo de permanganato de potassio,
concentragdes de KMnO, demasiado elevadas resultam na degradacdo das fibras celuldsicas

formando-se grupos polares entre fibra e matriz.
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A acetilagdo é uma reacdo caracterizada pela criagdo dum grupo funcional acetil num
composto organico. No caso das fibras naturais trata-se dum método de esterificacdo que
plasticiza as fibras celuldsicas. Como a reacdo envolve o desenvolvimento de &cido acético
como produto de reacdo, este tem de ser removido antes de a fibra ser usada. O tratamento
reduz a natureza hidrofilica das fibras naturais e promove a estabilidade dimensional e
térmica dos compdsitos (Gurunathan et al.,2015).

O tratamento alcalino foi 0 método de tratamento de superficie a que as fibras de juta

foram submetidas nesta investigacdo e serd mais detalhado no Capitulo 3 da presente tese.

O tratamento biologico é cada vez mais utilizado na modificacdo de fibras para a
obtencdo de compdsitos poliméricos reforcados com fibras naturais. Trata-se dum método
muito especifico que separa as fibras dos seus componentes ndo fibrosos. O tratamento
enzimatico de fibras celulésicas providencia vantagens consideraveis em termos de brilho da
superficie, melhoria da sua molhabilidade e da sua capacidade de tingimento sem
deterioracdo. A hidrélise enzimatica induz uma alteracdo quimica responsavel pela remocéo
de impurezas ndo celuldsicas que levam ao aumento da hidrofilia da fibra. Geralmente, os
tratamentos “amigos” do ambiente usados em fibras naturais aumentam a sua hidrofilia pelo
que tém como consequéncia um aumento da absor¢do de agua dos compdsitos. Deste modo,
compoésitos reforcados com fibras submetidos a estes tipos de tratamento deixam de poder ser
utilizados em aplicagOes sujeitos a condicdes de servico com humidade elevada (Thakur &
Singha, 2015).

6.2. ADITIVACAO DA MATRIZ POLIMERICA

Os compositos reforcados com fibras naturais apresentam elevado risco de degradacdo
em aplicacBes exteriores quando comparados com o0s seus homologos com fibras sintéticas
devidlo ao facto das fibras naturais serem biodegradaveis. Alguns dos fatores mais
responsaveis pela degradacdo destes compositos sdao a humidade, a temperatura, a radiacao
ultravioleta e a atividade microbial (Azwa et al., 2013).

Os processos de degradacdo em compdsitos podem ocorrer com maior ou menor
intensidade, independentemente do seu tipo e uso, podendo ser retardados através da
utilizacdo de aditivos. Estes aditivos normalmente atuam através da desativacdo das
substancias que reagem durante a degradacdo ou do consumo daquelas que a iniciam,

impedindo a sua propagagdo. Em qualquer dos casos, o aditivo age retardando o processo de
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degradagcdo e ndo eliminando-o. Os aditivos sdo classificados em funcdo das reagOes que
evitam ou retardam, ou em funcdo da etapa do processo onde atuam. O seu mecanismo de
acdo envolve a desativacdo de radicais livres ou a decomposicdo de hidroperdxidos, sendo 0s
compostos quimicos usados na inibicdo dos processos de degradacdo genericamente
denominados de estabilizantes. Os estabilizantes mais utilizados sdo os antioxidantes, 0s

fotoestabilizantes e os desactivadores de metais (Paolli, 2008).

Os mecanismos de degradacdo da maioria dos polimeros implica a formacéo inicial de
radicais livres que reagem com o oxigénio para formarem hidroperdxidos. Dessa forma, 0s
estabilizantes que atuam diretamente na desativacdo de radicais livres sdo conhecidos como
antioxidantes primérios e 0s que atuam na desativacdo ou decomposicdo de hidroperoxidos
por antioxidantes secundarios. De um modo geral, os antioxidantes existentes no mercado sao
uma combinacdo de um antioxidante primario e um secundario.

Os antioxidantes primarios mais comuns sdo derivados do fenol, muitas vezes dois
estabilizantes fendis sdo combinados numa s6 formula a fim de se garantir a persisténcia do
efeito antioxidante por maior tempo. Outra classe de antioxidantes primarios capazes de
desativar os radicais livres s8o0 as aminas. Embora apresentem custos mais baixos que 0s
fendis por geralmente alterarem a cor dos termoplasticos sdo mais usados nas borrachas.
Devido a sua toxidade, as aminas também ndo podem ser usadas em embalagens de
alimentos, produtos que figuem em contacto direto com alimentos ou em brinquedos para
recém-nascidos.

Os antioxidantes secundarios usam-se para transformar os hidroperdxidos em produtos
ndo radicais, menos reativos e termicamente mais estaveis. Estes estabilizantes secundarios
sdo oxidados através de uma reacdo que reduz os hidroperdxidos a &lcoois, que € uma espécie

mais estavel (Paolli, 2008).

A maioria dos polimeros ndo absorve luz na regido visivel do espectro, no entanto,
todos eles sofrem processos de degradacdo iniciados pela luz. Para tornar os polimeros
resistentes a exposicbes prolongadas a radiacdo Iluminosa € necessario usar aditivos
fotoestabilizantes.

Os supressores de estado excitado ou quenchers possuem estados excitados de energia
mais baixos que os localizados nos polimeros que sofrem o processo de degradacdo sendo,
por isso, 0 seu modo de acdo passivo por ndo sofrerem reacbes quimicas, a estabilizacao

gerada neste caso é um processo fotofisico e ndo fotoquimico. O estado excitado dos
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quenchers decai sem gerar produtos secundarios pelo que a desativacdo da degradagdo por
estes aditivos compete com as reacdes de quebra de ligagdo que geram radicais livres.

Os HALS (Hindered Amine Light Stabilizer) sdo aminas com impedimento estérico
cuja acdo estabilizante é ativada por uma reacdo. Estabilizantes contraluz do tipo HALS
representam o maior avanco na area de estabilizagdo de polimeros contra os efeitos da
radiacdo UV. Estes fotoestabilizantes agem através da supressdo de radicais livres como 0s
antioxidantes contribuindo simultaneamente para a estabilidade térmica a longo prazo do
polimero. Estes efeitos sdo atingidos com pequenas concentracdes de HALS dado que eles se
regeneram em vez de serem consumidos durante 0 processo de estabilizagdo. Os HALS s&o
especialmente indicados para aplicacbes onde hd exposicdo continua a, luz muitas vezes
associados a um absorvedor de UV. Praticamente em todas as aplicacdes os HALS ou outros
fotoestabilizantes sdo usados em conjunto com o0s antioxidantes primarios e secundarios
(Wilén & Pfaendner, 2013).

7. TENDENCIAS DOS COMPOSITOS DE FIBRA NATURAL

Por apresentarem propriedades mecéanicas bastante satisfatorias e uma baixa
densidade, as fibras naturais ttm vindo a ser utilizadas como reforgo em compdsitos para
aplicacbes na industria automovel e de transportes. Uma vasta gama de componentes
automdveis que eram produzidos em compdsitos reforcados com fibra de vidro tem vindo a
ser substituidos por compdsitos reforcados com fibras naturais (Wambua et al., 2003).
Constituindo-se a indUstria como o maior mercado destes compositos, eles sdo também
utilizados na industria da construcdo (em painéis para divisorias, tetos falsos, paredes, piso,
janelas, portas, telhas), dispositivos de armazenamento (caixas de correio, silos para
armazenamento de grdos de cereais, recipientes de biogas), no mobiliario (cadeiras, mesas,
chuveiros, unidades de casa de banho), dispositivos elétricos (aparelhos elétricos, tubos),
produtos do dia-a-dia (abajures, malas, capacetes), assim como, também em embalagens
(Saira et al., 2007; Sathishkumar et al., 2014).

Um dos exemplos recente de aplicacdo destes materiais na industria automovel é
apresentado pela Volvo que utiliza espumas de base de soja reforcadas com fibras naturais
nos seus modelos C70 e V70 e também fabrica tabuleiros com base celulésica para a mala dos
carros para reducdo do barulho produzido pelas vibrages. Outro exemplo de utilizacdo de
fibras naturais € o Lotus Eco Elise que utiliza fibras de cdnhamo, I& ecoldgica e sisal nos

painéis da carrocaria e diversos componentes do interior e exterior do carro. Sdo também
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usadas fibras de canhamo nos assentos da Lotus para reduzir o seu peso (Ahmad et al., 2014;
Lotuscars, 2017).

Embora considerados mais suscetiveis a humidade, os compositos reforcados com
fibras naturais tém também vindo a ser usados em componentes exteriores para automével
onde podem estar sujeitos a condi¢Oes extremas de humidade, luz solar (UV) e a de impacto.
Uma das primeiras pecas em composito reforcadas com fibras naturais a ser produzida em
massa para uma aplicagdo “debaixo do capd” (exterior) dum automdvel aconteceu em 2000,
quando a Mercedes-Benz equipou 0 seu modelo Travego com um compartimento de poliéster
reforcado com fibras de linho para isolamento sonoro do seu motor e transmissdao. A Chrysler
AG, empresa automovel alemd, comecou a partir de 2004 a utilizar fibras de abaca (canhamo-
de-manila) em substituicdo das fibras de vidro na producdo da cobertura de protecdo para 0s
pneus sobressalentes do Mercedes-Benz Classe A coupé de duas portas. Este compoésito de
polipropileno reforcado com fibras de abacé que ja tinha sido patenteado em 2002 passou a
ser outra das aplicacbes em larga escala de compodsitos reforcados com fibras naturais
utilizada num componente exterior dum automével (Koronis et al., 2012).

O interesse em aplicar em maior escala compdsitos reforcados com fibra natural
tornou-se ainda mais importante com a entrada em vigor de legislagdo na Unido Europeia que
tem vindo a dar grande prioridade a defesa da sustentabilidade na industria automdvel, como
mostram o0s exemplos apresentados a seguir. A Honda passou a utilizar componentes
reforcados com fibras de madeira no piso das suas SUV em resultado de decisbes da sua
engenharia de projeto e como filosofia da corporagdo. A General Motors utiliza uma mistura
de fibras de kenaf (cdnhamo-de-hibisco) e linho como reforco na bagageira e nos pain€is das
portas do seu modelo Saturn L300, no encosto das costas no banco no Cadillac De Ville e no
piso da mala no GMC Envoy e no Chevrolet TrailBlazer. A Goodyear produz pneus
reforcados com fibras de milho por elas diminuirem a resisténcia ao rolamento (forca que
resiste a0 movimento de um corpo que rola numa superficie) relativamente aos pneus
tradicionais 0 que origina uma maior poupanca de combustivel. A Ford monta estes pneus
Goodyear no seu modelo Fiesta para diminuir o seu consumo (Holbery & Houston, 2006).

Os produtos com uma vida Util curta, como por exemplo, os telemoveis, que se tornam
rapidamente obsoletos e dispensdveis devido a evolucdo da moda e da tecnologia, podem
também ter vantagem em utilizar materiais reforcados com fibras naturais. Algumas dessas
vantagens resultam, por exemplo, do baixo custo e peso, biodegradabilidade e ndo toxicidade
que os compositos reforcados com fibras naturais apresentam e que podem substituir com

beneficio outros polimeros normalmente usados na producdo desses produtos, como o0
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polietileno, poliestireno, polipropileno e o policloreto de vinilo. A NEC produz, desde 2006, a
carcaca exterior dos seus computadores em compdsitos de PLA reforcado com kenaf. Os
brinquedos sdo outros produtos com vida UGtil curta onde se pode aplicar com sucesso
compésitos reforcados com fibras naturais. A Springwood, por exemplo, fabrica brinquedos
com plasticos reciclaveis reforcados com fibras celuldsicas por ndo serem toxicos, esta
caracteristica ser altamente desejavel em brinquedos, particularmente nos usados por bebés.
Compositos reforcados com fibras naturais também podem substituir com sucesso 0s
reforcados de fibras sintéticas em aplicacbes biomédicas dada a sua biocompatibilidade,
biodegradabilidade e face a sua natureza hidrofilica que poderd facilitar a sua interagdo com
outras substancias hidrofilicas como é o tecido celular vivo. A sua utilizacdo na medicina
pode permitir obter produtos com vantagens assinaldveis em relacdo aos tradicionalmente
usados em termos de propriedades mecanicas (resisténcia e tenacidade superiores), peso
inferior, possibilidades de modificar propriedades (cinética da biodegradabilidade e
permeabilidade da célula) e capacidade de incorporar outros materiais no interior da célula
(fatores de crescimento e nutrientes). Uma das areas em que os compdsitos de fibras naturais
tém sido usados com sucesso € a engenharia de tecidos, onde se aplicam como material de
suporte (scaffold) capaz de interagir como uma matriz extracelular sobre a qual as células

aderem e crescem (Dicker et al.,2013).
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CAPITULO 3—-PARTE EXPERIMENTAL
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1. MATERIAIS

As matérias-primas utilizadas na producdo dos compdsitos foram, como matriz
termoplastica, o polipropileno (PP) em p6 RXP 2004 NATURAL, com MFI de 25 g/10min e
densidade 0,900 e como matriz termoendurecivel a resina epdxido SR 8500, com viscosidade
de 9800 £+ 1000 mPa.s a temperatura ambiente e densidade 1,17 + 0,01, e o respetivo agente
de cura SZ 8525, com viscosidade de 33 + 5 mPa.s a temperatura ambiente e densidade de
0,94 £ 0,01. As matrizes foram reforgadas com dois tipos de fibras, a juta com gramagem de
350,5 g/m’ e a fibra de vidro com gramagem de 192,8 g/m?, ambas utilizadas em forma de
tecido. O absorvedor de luz ultravioleta Tinuvin P foi utilizado como aditivo em alguns dos
compositos produzidos com a resina epoxido e o verniz protetor de madeiras Madex em
algumas das amostras produzidas com juta. Todos o0s materiais utilizados nesta investigacéo

foram generosamente fornecidos pela Fibrenamics.

2. PREPARACAO DOS COMPOSITOS

2.1. CONDICOES DE PROCESSAMENTO

Antes de se produzirem os compdsitos usados neste trabalho realizaram-se ensaios
preliminares de teste para se definirem as condicdes de processamento a utilizar. Utilizaram-
se duas prensas para produzir estes compositos por moldacdo por compressdo, uma
exclusivamente para aquecer e formar as amostras, prensa 1 George e Moore H558 / X (ver
Figura 2), e outra exclusivamente para efetuar o arrefecimento e consolidacdo das mesmas,
prensa 2 George E. Moore & Son G261 / X (ver Figura 2).

25



Figura 2. Prensas hidraulicas utilizadas na producdo dos compositos que fazem parte desta investigacdo. A —
Prensa 1 B — Prensa 2

As condigcdes iniciais de processamento dos compositos de PP reforcado com juta
(Figura 3) foram os seguintes: teor massico de 60% de fibra + 40% de PP, prensa de
aquecimento (prensa 1) com os pratos a 220 °C durante 4 minutos e aplicacdo de uma forca de
compressdo de 10 toneladas, prensa 2 utilizada no arrefecimento dos compoésitos com 0s

pratos a temperatura de 30 °C durante 4 minutos e forca de compressdo de 10 toneladas.
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Figura 3. BExemplos da fibra de juta e da fibra de vidro.
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Nestas condi¢des produziram-se compdsitos de teste para verificar se as condi¢des de
processamento eram adequadas. As amostras produzidas apresentaram zonas queimadas por a
temperatura ser demasiado elevada. Decidiu-se, entdo diminuir a temperatura da prensa 1 para
0s 200 °C mantendo-se o resto das condicdes nas duas prensas. Sob estas novas condicdes
verificou-se que o PP ndo ficava uniformizado e impregnado em toda a superficie da fibra
possivelmente por a forca de compressdo ser demasiado baixa e a prensa 2 ndo conseguir
manter a forca constante. Redefiniram-se novamente os critérios de processamento, colocando
a prensa 1 a temperatura de 210 °C durante 4 minutos e usando uma forca de compressdo de
20 toneladas, enquanto se passou a arrefecer as placas a 30 °C, durante 4 minutos, com uma
forca de compressdo de 20 toneladas na prensa 2. Nestas condi¢fes foi finalmente possivel
produzir amostras uniformes e com uma distribuicdo homogénea do polimero na superficie
das fibras.

Nos compositos de epoxido reforcado com fibras de juta usaram-se 0s seguintes teores
massicos de constituintes: 60% de fibra + 40% de matriz, sendo a matriz constituida por 75%
de resina epoxido e 25% de endurecedor. Nas amostras em que a resina foi aditivada usaram-
se as seguintes proporcbes massicas: 74,85% de resina epdxido, 24,85% de endurecedor e
0,30% de Tinuvin P.

Inicialmente, estes compdsitos de matriz termoendurecivel foram produzidos com as
placas da prensa 1 a temperatura de 110 °C durante 5 a 8 minutos, e mantendo a forca de
compressdo constante em 20 toneladas, enquanto se arrefeceram as placas a 30 °C, durante 3
minutos, sob uma forca de compressdo de 20 toneladas na prensa 2. Nestas condi¢cbes ndao foi
possivel obter amostras com a uma distribuicdo uniforme e homogénea da resina por as forcas
de compressdo usadas no aquecimento e arrefecimento se apresentarem demasiado elevadas e
0s teores de resina e fibra ndo serem os mais adequados. Diminuiu-se, entdo, a forga de
compressdo usada durante 0 aquecimento e arrefecimento para as 16 toneladas e alterou-se a
proporcdo massica matriz/fiora para os 50%:50%, mantendo-se inalteradas as restantes
condices de processamento. Nestas novas condicdes foi finalmente possivel produzir placas
j& ficaram nas condi¢des pretendidas.

Relativamente aos compdsitos de PP reforcado com fibras de vidro (ver Figura 3), eles
produziram-se nas seguintes condicOes: teores massicos de 60% de fibras + 40% de PP,
material aquecido na prensa 1 a temperatura de 210 °C, durante 4 minutos, e usando uma
forca de compressdo de 4 toneladas e arrefecimento e consolidacdo na prensa 2 a temperatura
de 30 °C, durante 4 minutos, sob forca de compressdo de 4 toneladas. As placas produzidas

nestas condi¢bes consideraram-se validas.
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Nos compositos em epoxido reforcado com fibras de vidro utilizaram-se 0s seguintes
teores massicos: 50% de fibras de vidro +50% de matriz epdxido, correspondendo na matriz
um teor massico de 75% a resina epoxido e 25% ao agente de reticulagdo. Nas amostras em
que se aditivou a resina usou-se 0S seguintes teores massicos na matrizz 74,85% de resina
epoxido, 24,85% de endurecedor e 0,30% de Tinuvin P. O material foi aquecido na prensa 1 a
temperatura de 110 °C, durante 5 a 8 minutos, e com uma forca de fecho de 4 toneladas e foi
arrefecido na prensa 2 a temperatura de 30 °C sob uma forca de compressdo de 4 toneladas
durante 4 minutos. Usando estas condicdes foi possivel produzir compdsitos em boas

condigdes.

2.2.CORTE DAS FIBRAS

O seguinte conjunto de materiais foram preparados para produzir compoésitos neste trabalho,
(Ty e T, referem-se aos tratamentos 1 e 2 seguidamente definidos no ponto 2.3,

respetivamente):

Juta com PP:

e juta com PP;
e juta T; com PP;
e juta T, com PP.

Juta com epodxido:

e juta com epdxido;

e juta Ty com epoxido;

e juta T, com epoxido;

e juta com epoxida aditivada;

e juta T; com epoOxida aditivado;

e juta T, com epoOxida aditivado.

Fibra de vidro com PP:

e fibra de vidro com PP.
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Fibra de vidro com epdxido:

e fibra de vidro com epoxido;

e fibra de vidro com epoxida aditivada.

Em primeiro lugar cortaram-se 72 amostras de fibras com dimensdes pretendidas de 250
mm x 250 mm. O ndmero total de 72 amostras é correspondente aos 15 diferentes tipos de
compositos a produzir assim divididos: 15 amostras de controlo, 45 amostras para 0s ensaios
de durabilidade de cloretos, alcalinos e gelo/degelo (15 para cada ensaio) e mais 12 para o
ensaio de envelhecimento acelerado por UV (QUV). Neste Gltimo caso, ndo se ensaiaram
compoésitos reforcados com fibras de vidro nas duas direcGes (teia e trama) por falta de espago
no equipamento usado no ensaio (QUV).

Num tecido o entrelacamento apresenta dois tipos de fios distintos, a trama constituida
pelos fios orientados na direcdo transversal do tecido e que s6 tem duas posi¢Ges possiveis, ou
passa por cima ou por baixo dos fios que se apresentam na direcdo longitudinal do tecido
(teia).

2.3. TRATAMENTOS NA FIBRA

Apenas as fibras naturais de juta foram sujeitas a dois tratamentos superficiais neste
trabalho. O tratamento 1 (T;) consistiu num tratamento alcalino que usou o hidroxido de
sodio, e o tratamento 2 (T2) combinou o tratamento alcalino anterior (T1) com a aplicacdo de
um verniz protetor utilizado em madeiras sujeitas a condi¢bes atmosféricas adversas por

forma a criar um revestimento superficial.

2.3.1. TRATAMENTO 1

A forma mais comum para reduzir a absorcdo de humidade pelas fibras naturais €
proceder a um tratamento alcalino (ou de mercerizacdo) da superficie das fibras. O tratamento
alcalino, feito normalmente com hidréxido de sédio (NaOH) ou hidroxido de potassio (KOH)
reduz a capacidade de ligacdo do hidrogénio da celulose a moléculas de agua, através da
eliminacdo dos grupos hidroxilos abertos e a introducdo de distintos grupos capazes de

interagirem eficientemente com a matriz na interface. O tratamento resulta num aumento da
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rugosidade da superficie e no aumento da quantidade de celulose amorfa a custa de celulose
cristalina (Gurunathan et al.,2015).

A solucdo alcalina ndo afeta apenas os componentes celuldsicos do interior da fibra,
mas também os componentes ndo-celulésicos, como a hemicelulose, a lignina e a pectina. Ela
dissolve a hemicelulose, que é a parte mais hidrofilica da estrutura das fibras naturais,
reduzindo a capacidade das fibras absorverem humidade. A concentracdo da solucdo alcalina
e 0 tempo do tratamento também afetam as propriedades das fibras. O melhor tratamento para
reduzir a absorcdo de humidade em fibras de linho consiste em utilizar concentragcdes entre 2
e 5% de NaOH, durante 10 a 30 minutos, seguindo-se uma neutralizagdo com um acido de
baixa concentracdo e enxaguamento das fibras com agua destilada. Caso as fibras ndo sejam
devidamente lavadas ap6s o tratamento, a solucdo alcalina continuara a degradar as fibras
durante muito mais tempo, o0 que pode resultar no inchamento e na quebra da mesma das
fibras. Embora o tratamento alcalino tenha normalmente um efeito duradouro nas
propriedades mecanicas das fibras, a utilizacdo de concentracdes excessivas de NaOH pode
resultar no dano e enfraquecimento das fibras e, consequentemente, no decréscimo das suas
propriedades mecéanicas (Symington et al., 2008; Dittenber et al., 2011).

Para efetuar o tratamento alcalino nas fibras de juta determinou-se, em primeiro lugar,
a massa do conjunto de fibras a tratar, que neste trabalho e de cada vez era constituido pelas
fibras de juta a usar na producdo de dez laminados. Assim, pesaram-se dez amostras de fibra
que no seu conjunto apresentaram uma massa aproximada de 330 g. De seguida, calculou-se a
quantidade de hidroxido de sodio a colocar no tratamento para a obtengdo duma solugdo com
5% de concentracdo em peso. Considerando que as fibras correspondiam a um teor massico
de 50% na solugcdo (660 @), calculou-se ser necessério usar 33 g de NaOH na solucdo a
preparar (660g).

Os 33 g de NAOH foram entdo introduzidos num gobelé colocado numa balanga,
adicionando-se agua destilada até se atingirem os 660 g e introduzindo-se uma pequena barra
magnetizada. O gobelé foi posteriormente colocado sobre uma placa magnética e sujeito a
uma agitacdo a 250 rpm a temperatura de 20 °C para homogeneizagéo da mistura. Retirou-se a
solucdo da placa de agitagdo quando ela deixou de se apresentar turva e depositou-se a mesma
numa tina de metal onde ja tinham sido colocadas as fibras de juta. Seguidamente adicionou-
se agua destilada até que as fibras ficassem totalmente submersas e esfregou-se as fibras

manualmente durante 30 minutos para que elas ficassem bem impregnadas. As fibras foram
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entdo retiradas da tina, enxaguadas abundantemente com 4&gua da torneira até que
apresentassem, por verificagdo com papel de tornessol, um pH ligeiramente inferior a 7.

As fibras foram finalmente colocadas durante 24 horas e a 80 °C numa estufa Binder
FD 115 # 04 — 73401 (ver Figura 4). A totalidade deste procedimento experimental repetiu-se
para toda a fibra de juta que sofreu tratamento alcalino que foi utilizada neste trabalho, variam

apenas nos diferentes tratamentos a massa da fibra e de hidréxido de sddio.

ESTUFA

Figura 4. Estufa Binder FD 115 # 04 — 73401 utilizada na secagem dos laminados de juta que sofreram
tratamento alcalino.

2.3.2.TRATAMENTO 2

O tratamento 2 (T,) efetuou-se em alguns laminados reforgados com fibras de juta e
consistiu na aplicacdo de um verniz de base aquosa - adequado para proteger a madeira das
radiacbes UV - sobre as fibras de juta, depois de estas ja terem sofrido o tratamento alcalino
(T1). Para efetuar o tratamento T, comecou por se colocar as fibras sobre uma folha de papel -
que se encontrava em cima de uma folha de teflon - e espalhou-se o verniz em ambos os lados
das fibras de juta. Em seguida, tapou-se a superficie das fibras com outra folha de papel e
colocou-se uma segunda folha de teflon em cima. O conjunto foi entdo colocado nas placas de
metal usadas na prensa que, seguidamente, foram pousadas nos pratos da prensa desligada. De
modo a remover 0 Verniz em excesso, aplicou-se uma forca de compressdao de 2 toneladas
sobre as fibras ap6s o que se retiraram as placas da prensa, recolheram-se as fibra que,
posteriormente e antes de serem utilizadas nos compositos, foram colocadas a secar durante

24h a temperatura ambiente.
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2.4.ADITIVACAO DA MATRIZ

Dentro dos aditivos fotoestabilizantes, os absorvedores de UV sdo muito usados por
absorverem a energia luminosa na regido ultravioleta e a dissiparem termicamente, evitando
que as radiacbes UV degradem as cadeias moleculares dos polimeros. Neste trabalho, o

Tinuvin P foi usado como absorvedor de radiacbes UV em alguns compositos produzidos (ver
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Figura 5).

Figura 5. BExemplar do recipiente do absorvedor de radiagdo UV - Tinuvin P.

3. PRODUGCAO DOS COMPOSITOS

Neste trabalho produziram-se 0s compOsitos por compressdo a quente nas prensas
referidas anteriormente no paragrafo 2.1 referente as condicbes de processamento. Este
método foi utilizado na producdo dos compdsitos reforcados com fibras naturais devido a
simplicidade e versatilidade que apresentava. A técnica permitia processar tanto compdsitos
impregnados manualmente como os de matriz termoplastica. Os laminados reforcados com
tecidos de fibras podiam ser impregnados manualmente com resina termoendurecivel liquida
e posteriormente prensados a quente de modo a curar a resina e obter o compdsito final
(Fuqua et al., 2012).

3.1. COMPOSITOS DE JUTA CcOM PP

Previu-se inicialmente produzir os seguintes compdsitos com a juta como reforco da
matriz termoplastica: juta com PP, juta T; com PP, juta T, com PP, juta com PP aditivado,
juta Ty com PP aditivado e juta T, com PP aditivado. Os compdsitos com PP aditivado ndo

foram, no entanto, produzidos por dificuldades encontradas em dispersar convenientemente 0s
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aditivos usados na superficie das fibras. N&o se conseguiu aditivar o polipropileno com
Tinuvin P e anidrido maleico sem que se verificassem problemas de heterogeneidade e de
uniformidade da dispersdo destes aditivos na superficie das fibras. Os compositos produzidos
usando o PP aditivado com estes materiais apresentaram sempre manchas na superficie das
fibras, que deviam corresponder a zonas em que se verificava oxidacdo dos reagentes. O
problema parece ter derivado do facto do Tinuvin P ser adequado para utilizagdo com resinas
termoendureciveis e ndo ser apropriado para termoplasticos como o PP. Por estes motivos e
nao tendo sido possivel adquirir um absorvedor de ultravioletas adequados ao uso com o PP
os compésitos fabricados com PP aditivado foram excluidos do plano de trabalho.

Nos compdsitos de PP reforcado com fibras de juta submetidas aos tratamentos T e T,
verificou-se que algumas amostras ficaram queimadas por as fibras ndo terem sido bem
enxaguadas durante o tratamento T; e portanto, terem sofrido degradacdo excessiva apos
secagem por acdo do NaOH. A situacdo resolveu-se através da execucdo de um novo
tratamento alcalino as fibras de juta em que elas acabaram por se apresentar nas condicdes
desejadas.

Os compositos que utilizaram fibras sem tratamento e matrizes ndo aditivadas foram

produzidos sem quaisquer complicacdes.

3.2.COMPOSITOS EM JUTA COM EPOXIDO

Produziram-se neste trabalho os seguintes tipos de compositos com a juta como
reforco da matriz termoendurecivel: juta com epdxido, juta T; com epoxido, juta T, com
epoxido, juta com epdxido aditivado, juta T; com epdxido aditivado e juta T, com epdxi
aditivado.

Nos compdsitos em que a resina epoxido foi aditivada com Tinuvin P registaram-se
problemas nalgumas placas onde o aditivo ndo se dispersou conveniente e de forma uniforme
e homogénea pela superficie das fibras de juta. Este problema ocorreu por se ter efetuado
manualmente a mistura dos trés componentes e o aditivo ndo ter ficado bem dissolvido na
resina nem no endurecedor. Inicialmente tentou resolver-se o problema misturando
primeiramente e manualmente o Tinuvin com o endurecedor e sO posteriormente com a
resina, no entanto o problema ndo ficava totalmente resolvido.

Por isso, para tentar resolver de vez a situagdo, decidiu-se utilizar um misturador
mecanico (ver Figura 6) para obter uma mistura mais uniforme e homogénea e tornar o

processo menos moroso e mais adequado. Em primeiro lugar, colocaram-se 20 g de Tinuvin P
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e 100 g de agente de cura num gobelé e procedeu-se a sua mistura usando o misturador.
Concluiu-se o processo decorridos alguns minutos quando se verificou que o aditivo ja se
encontrava bem disperso no agente de cura. Apds producdo de compdsitos com a matriz
aditivada por este processo deixou de se verificarem os problemas iniciais de ma dispersao e

uniformidade do Tinuvin na superficie da fibra.

Figura 6. Agitador mecanico utilizado na homogeneizagdo da mistura do absorvedor de UV - Tinuvin P - corr
0 agente de cura — SZ 8525.
Os compositos produzidos com fibras com e sem tratamentos superficiais e matriz ndo
aditivada - juta com resina epdxida virgem, juta T; com epoxido e juta T, com epdxido - ndo
apresentaram problemas de maior depois de corrigidos os problemas com os teores de resina e

juta, anteriormente referidos no paragrafo 2.1.

3.3.COMPOSITOS FIBRA DE VIDRO CcOM PP

Os compositos em fibras de vidro e PP planeados para produzir foram os seguintes:
fibra de vidro trama com PP, fibra de vidro teia com PP, fibra de vidro trama com PP
aditivado e fibra de vidro teia com PP aditivado.

Embora nestes compdsitos nunca se tenham utilizado fibras tratadas superficialmente
usou-se a matriz aditivada com Tinuvin P. No entanto todos os compositos de fibra de vidro
com PP aditivado acabaram por ser excluidos pela mesma razdo que foi anteriormente
exposta no paragrafo 3.1 para compositos de PP aditivado com fibras de juta.

Os compositos de fibra de vidro com PP virgem produziram-se sem quaisquer

dificuldades ou problemas de maior.

34



3.4.COMPOSITOS EM FIBRA DE VIDRO COM EPOXIDO

Os compositos de epoxido reforcado com fibras de vidro produziram-se sem
tratamento superficial das fibras, mas usando resina com absorvedor UV. Foram assim
produzidos os seguintes diferentes tipos de compositos: fibra de vidro trama com epoxido,
fibra de vidro teia com epoxido, fibra de vidro trama com epéxido aditivado e fibra de vidro
teia com epdxido aditivada.

Com a resolucdo do problema da homogeneizagdo do Tinuvin na resina e no agente de
cura, 0s compositos de fibra de vidro com epdxida aditivada produziram-se sem quaisquer
dificuldades.

4. ENSAIOS DE DURABILIDADE

Os ensaios de durabilidade simulam os ambientes corrosivos e desgastantes a que 0S
compdsitos podem ser sujeitos em ambientes exteriores agressivos. Neste trabalho os
compositos foram submetidos aos seguintes ensaio de durabilidade: submetidos a solucdes
concentradas de cloretos, de alcalinos, ciclos de gelo/degelo e ao envelhecimento acelerado
por radiagdo UV (QUV).

4.1.CLORETOS

Para serem submetidos a um ambiente com elevada concentracdo de cloretos, os
compésitos foram colocados numa solugdo com concentracdo de 3% de NaCl (Kim et al.,
2008).

Inicialmente, pesaram-se 30 g de NaCl e 970 g de agua num gobelé contendo uma
pequena barra magnetizada que de seguida foi colocado numa placa magnética para que a
mistura pudesse ser, a 20 °C e 250 rpm, submetida a uma agitagdo para homogeneizacéo da
mesma. Apds permanéncia no gobelé e na placa de agitacdo durante alguns minutos, a mistura
foi depositada na caixa em plastico onde se encontravam os compositos produzidos. O
procedimento repetiu-se até que o0s compdsitos ficassem completamente submersos na
solucdo de cloreto de sddio, sendo entdo a caixa fechada e colocada numa sala a 20 °C com

60% de humidade durante um més. No final desse periodo retiraram-se 0S compositos
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processados em diferentes condi¢fes (quinze condicOes diferentes). Apds sujeicdo a estas
condicbes corrosivas, 0S compdsitos retirados foram posteriormente analisados em varios

tipos de ensaios.

4.2.ALCALINOS

Neste ensaio 0s compositos foram submetidos a trés tipos de ambiente alcalino, com
hidroxido de célcio (Ca(OH),), hidroxido de s6dio (NaOH) e hidréxido de potassio (KOH)
misturados em agua destilada.

Em primeiro lugar adicionaram-se 118,59 de Ca(OH);, 0,99 de NaOH e 4,2g KOH a
um litro de &gua destilada num gobelé contendo uma pequena barra magnetizada e que,
posteriormente foi sujeito a agitacdo de 250 rpm sobre uma placa magnética mantida a 20 °C
para homogeneizagcdo da mistura de alcalinos (ASTM D 7705, 2012).

ApoOs 0 gobelé permanecer durante alguns minutos na placa de agitacdo, a mistura
homogeneizada foi vertida para uma caixa de plastico onde foram colocados os compdsitos a
serem ensaiados. Este procedimento repetiu-se até os compositos ficarem completamente
submersos na solucdo de alcalinos, sendo a caixa entdo fechada e colocada numa sala a 20 °C
e 60% de humidade durante um més. No final deste tempo de ensaio recolheram-se o0s

compositos para serem analisados através de diferentes testes.

4.3.GELO/DEGELO

No ensaio de durabilidade gelo/degelo, os compoésitos correspondentes a cada tipo de
amostra dos quatro grupos de compositos foram colocados numa caixa de plastico e
submersos em agua destilada. Posteriormente depositou-se a caixa no interior duma arca
frigorifica controlada por um equipamento programado para efetuar o ensaio de gelo/degelo
(ver Figura 7). O equipamento destina-se a fazer variar a temperatura do interior da arca entre
0s -20 °C e os 23 °C. Um ciclo de gelo/degelo consistiu na exposicédo das amostras a -20 °C
durante trés horas seguida de trés horas de imersdo em agua destilada a 23 °C (ASTM D
7792, 2015) numa arca frigorifica. Um ciclo de ensaio gelo/degelo durou, portanto, seis horas,

sendo efetuados 120 ciclos de gelo/degelo.
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Figura 7. Equipamento de controlo da arca congeladora

4.4. ENVELHECIMENTO ACELERADO POR UV (QUV)

Os ensaios de envelhecimento acelerado por UV (QUV) foram realizados num
equipamento QUV -ACCELERATED WEATHERING TESTER (ver Figura 8), Os provetes
correspondentes a cada condi¢do experimental foram cortados com as dimensdes de 250 mm
X 70 mm correspondentes as das placas de metal onde iriam ser colocados no equipamento
QUV. Cada um dos doze provetes manteve a espessura das placas em compdsito de que
foram cortados. Como foi ja anteriormente referido, ndo foram utilizados neste ensaio
provetes das placas dos compdsitos reforcados com fibras de vidro nas duas direcOes
possiveis (teia e trama) neste ensaio por inexisténcia de espaco disponivel para eles no

equipamento QUV.

Figura 8. Maquina de QUV ACCELERATED WEATHERING TESTER.

Apos terem sido cortados, os provetes foram nas placas de metal do equipamento
QUV e posteriormente no seu interior. Um ciclo deste ensaio corresponde a oito horas de
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exposicdo a radiacdo UV a 60 °C e quatro horas de condensacdo com agua a 50 °C (Benini et

al., 2011). Durante um més foram efetuados 60 ciclos do ensaio.

5. ENSAIOS FINAIS DE VERIFICACAO

Durante a realizacdo dos ensaios de durabilidade, iniciaram-se testes de verificacdo
nos provetes de referéncia. Para isso, cortaram-se cinco provetes com dimensdes de 250 mm x
15 mm x 1 mm (ISO 527-5, 2009). Cortou-se ainda mais uma amostra com dimensdes 135
mm X 15 mm para ser submetida a ensaios de FTIR, andlise termogravimétrica simultanea

(STA), espectrofotometria e de microscopia Otica.

5.1. ANALISE ESPECTROFOTOMETRICA

A espectrofotometria estuda a interacdo da luz com a matéria e é utilizada para
identificar e quantificar substancias quimicas num produto por comparacdo da energia
radiante absorvida e transmitida pelos constituintes de uma amostra com as mesmas
caracteristicas recolhidas numa base de dados para um grande numero de substancias. De
facto, verifica-se que cada substancia quimica absorve, transmite ou reflete luz ao longo de
um intervalo de comprimento de onda especifico (Kasvi, 2016). As amostras neste trabalho
foram ensaiadas num Espectrofotometro de Reflexdo DataColor SF600+CT (ver Figura 9)
para verificar e quantificar a diferenca de cor entre os compoésitos de controlo e 0s compositos

submetidos aos ensaios de durabilidade.
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Figura 9. Medigdo das propriedades de cor.

Em primeiro lugar calibrou-se o espectrofotometro usando os padrdes negro e branco
usados pelo equipamento. De seguida, colocou-se a amostra no equipamento tendo o cuidado
de garantir que a amostra cobria completamente o orificio de suporte e iniciou-se 0 ensaio de
medicdo das coordenadas de cor. Efetuaram-se trés medicdes em cada uma das trés zonas
escolhidas nos provetes (duas nas extremidades e uma no seu centro), num total de nove
medicbes em cada amostra. Depois de efetuadas as medicbes em todos os compdsitos
comparou-se, para cada tipo de compdsito, os dados obtidos nas amostras de controlo com as

que foram submetidas a ensaios de durabilidade.

5.2. MICROSCOPIA OTICA

A microscopia de campo claro é a técnica mais simples da microscopia Gtica razdo
pela qual esta é tdo popular. Na iluminagdo de campo claro a luz propaga-se através da
amostra e € observada pela lente e sensor que estdo posicionados acima da amostra. Quanto
mais escura for a amostra mais densa € 0 espécime, ja que as amostras mais densas absorvem
mais luz (Briggs, 2017).

Para executar 0 ensaio de microscopia de campo claro utilizou-se uma lupa Olympus
com resolucdo 0,63 x 0,57, a menor resolucdo possivel, e efetuou-se a observacdo das
diferentes amostras no microscopio. Em primeiro lugar colocou-se a amostra de compdsito na
base que se encontrava por baixo da ocular do microscopio e, de seguida, abriu-se o software
Leica Apllication Suite existente no computador acoplado ao microscopio de modo a poder

visualizar-se a amostra no ecrd do mesmo computador. Seguidamente, ajustou-se 0s niveis de
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exposicdo & luz, o brilho, a gama e a saturacdo da amostra e fotografou-se a mesma.
Finalmente, procedeu-se a andlise da fotografia obtida, que ficou guardada num ficheiro no

computador.

5.3. ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO (FTIR)

A espectroscopia de infravermelhos € uma técnica que permite identificar um
composto ou a composicdo de uma amostra com base na frequéncia de vibracdo especffica
das suas moléculas sujeitas a um feixe de radiacdo infravermelha. O espectro de
infravermelho obtém-se pela passagem de radiacdo IR (infravermelha) através da amostra
pela determinacdo da radiacdo incidente absorvida a uma determinada energia. A energia de
cada pico num espectro de absorcdo corresponde a frequéncia de vibracdo de parte da
molécula da amostra.

A espectroscopia de absorcdo € um método baseado na absorcdo de radiacdo
infravermelno que a amostra apresenta quando é atravessada por um feixe de infravermelhos
que permite analisar substancias liquidas, sélidas ou gasosas. Os espectros finais obtidos séo
normalmente representados como o inverso do comprimento de onda, expresso em cm™
(ndmero de onda). A regido do infravermelho-médio é a mais relevante quando o principal
objetivo do ensaio € identificar constituintes da amostra, dado o espectro obtido de cada
composto ser Unico e ndo existirem espectros iguais para compostos diferentes. Por esta
razdo, a regido de infravermelho-médio é também denominada de regido de “impressdo
digital” (Leite, 2008)

Os ensaios realizados neste trabalho foram efetuados num equipamento SHIMADZU
IRAffinity S1 (ver Figura 10), realizando-se 60 varrimentos com resolucdo de 16 cm™ para
obtencdo de espectros na regido de IV (4000-700 cm'). O nimero de varrimentos utilizado
foi suficiente para aquisicdo de espectros com picos de absorcdo distintos para cada amostra

estudada.
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IRAffinity-1S

Figura 10. Equipamento FTIR SHIMADZU IRAffinity S1

Comecou-se por ligar o computador e o FTIR conectados entre si e selecionou-se 0
programa a usar no ensaio. De seguida, tirou-se a tampa de protecdo do FTIR e colocou-se o
acessorio indicado para a leitura da amostra em estudo tendo o cuidado de verificar que ele
ficou corretamente posicionado. Apds limpeza do cristal e antes de se iniciar o ensaio, inseriu-
se no computador todas as condi¢cOes de ensaio (nimero de scans e resolucdo) de modo a
realizar uma leitura preliminar sem nenhuma amostra no cristal e com este aberto.
Seguidamente, colocou-se uma pequena amostra do composito a ensaiar no cristal, fechou-se
a tampa e iniciou-se 0 ensaio. Concluido o ensaio todos os dados adquiridos foram guardados
num ficheiro no computador. Para comparacdo de espectros efetuou-se a corre¢do da linha de
base, conhecida por normalizagéo.

Terminados todos 0s ensaios, limpou-se o equipamento, colocou-se a tampa de

protecdo e desligou-se o FTIR.

5.4. ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

A andlise termogravimétrica simultanea conhecida como STA, akkm de incluir a
técnica de andlise térmica diferencial (DTA) é também um TGA (analise termogravimétrica)
de sensibilidade extrema fruto da sua configuracdo que permite também medicdes de DSC
(calorimetria diferencial de varrimento) (Scansi, 2017). O STA mede em simultaneo o fluxo
de calor (DSC) e as alteragdes de massa (TGA) num material em funcdo da temperatura ou do
tempo numa atmosfera controlada. A medicdo simultinea dessas duas propriedades para além
de reduzir o ndmero de ensaios a realizar também simplifica e melhora a interpretacdo dos
resultados, a informacdo complementar obtida permite diferenciar as transicbes endotérmicas

e exotérmicas que ndo possuem perda de massa associada, como por exemplo a fusdo e a
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cristalizacdo, daquelas que envolvem perda de massa como por exemplo a degradagéo
(Linseis, 2012).

Os ensaios de STA realizaram-se no equipamento HITACHI STA 7200 mostrado na
Figura 11.

—— T |
R

Figura 11. Equipamento STA HITACHI STA 7200

Antes de se iniciarem os ensaios verificou-se se 0 forno estava limpo e de seguida
colocaram-se dois cadinhos vazios para tarar a balanca do equipamento. Teve-se o cuidado de
colocar a amostra de referéncia do lado esquerdo do forno e a amostra a estudar do lado
direito antes de se fechar cuidadosamente o forno para evitar oscilagdes e seguidamente tarou-
se a balanca.

Abriu-se entdo o forno e retirou-se o cadinho do lado direito pousando-o0 na balanca
analitica. Apds tarar esta balanca colocou-se a amostra a ensaiar no cadinho. Apoés fechar
novamente o forno selecionaram-se as seguintes condicdes do ensaio: velocidade de
aguecimento de 10 °C/min até a temperatura maxima de 800 °C para as amostras com juta e
até aos 1000 °C nas amostras com fibra de vidro. Deu-se finalmente inicio ao ensaio e apds o
seu término guardaram-se os dados obtidos. Apds o arrefecimento do equipamento iniciou-se

novo ensaio com 0 mesmo procedimento experimental.

5.5. ENSAIOS MECANICOS

Os ensaios de tracdo registam a evolucdo da forca aplicada em fungdo do
deslocamento provocado numa amostra que se encontra a ser tracionada a Vvelocidade
constante. Tornam portanto possivel conhecer a forca méxima que a amostra € capaz de

suportar bem como o deslocamento méaximo atingido quando ela rompe. Conhecida a
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geometria da amostra, a partir dos dados obtidos nestes ensaios é possivel gerar diagramas de
tensdo-deformacdo caracteristicos do material da amostra que permitem ainda determinar o
seu modulo em tragdo.

Os resultados dos testes de tracdo sdo normalmente usados para selecionar o0s
materiais a usar em aplicag0es de engenharia e muitas vezes as propriedades obtidas nesses
ensaios utilizam-se como especificacbes para garantia da qualidade de materiais. As
propriedades de tracdo sdo também, muitas vezes, determinadas durante o desenvolvimento
de novos materiais e processos como termo comparativo com as de outros materiais de

referéncia. As propriedades de tracdo séo ainda usadas no projeto de engenharia para prever o

comportamento dum material sob carga nas condicdes de servico (ASM, 2004; Intertek
Group, 2017).

Os ensaios de tracdo realizaram-se numa Maquina Universal de Ensaios Mecénicos
ZWICK Z005 (ver Figura 12).

Figura 12. Ensaio de tracdo.

Antes de se iniciar o ensaio, definiram-se as seguintes condicdes de teste: velocidade
de ensaio a 2mnVmin e distancia inicial entre amarras de 200 mm.

De seguida, definiu-se a geometria usada nas amostras: espessuras nos provetes de
fibra de vidro de 0,5 mm e nos de juta 1 mm e uma largura das amostras de 15 mm em todos
0s provetes. Seguidamente, ap0Os garantir que forca inicial era nula, iniciou-se o0 ensaio
registando-se a forca e o deslocamento a cada instante.

Concluido o ensaio retirou-se o provete das amarras, recolocou-se as garras na
distancia inicial pré-definida e montou-se uma nova amostra nas garras para realizacdo de

novo ensaio usando o procedimento anterior. Apds a conclusdo de todos o0s ensaios para cada
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grupo de compositos, gravou-se os dados recolhidos num ficheiro no computador e iniciou-se

um novo ciclo de ensaios para outro grupo de amostras.



CAPITULO 4 — APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS

RESULTADOS
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1. COMPARACAO ENTRE COMPOSITOS DE MATRIZ

TERMOPLASTICA E TERMOENDURECIVEL

A Figura 13 compara os valores de resisténcia a tracdo obtidos nos compositos em PP
e resina epoxida reforcados com fibras de juta e de vidro. As percentagens apresentadas
comparam o0s valores de resisténcia obtidos nos provetes de controlo com os dos submetidos a

ensaios de durabilidade.

1400,00 -
1200,00
1000,00

800,00 M Jutacom PP
600,00 M Juta com epoxido
400,00 ™ Fibra de vidro com PP

200,00 Fibra de vidro com epdxido

Resisténcia de tragdo (MPa)

0,00

Controlo Gelo/degelo Alcalinos Cloretos Quv

Ensaios de durabilidade

Figura 13. Comparagdo da resisténcia a tracdo entre os provetes de juta com matriz de PP e epdxido e dos de
fibra de vidro com matriz de PP e de ep6xido.

Como € possivel observar na Figura 13, os compdsitos com matriz PP reforcada com
fiboras de juta apresentaram um decréscimo na resisténcia a tracdo quando inseridos nos
ambientes corrosivos de gelo/degelo (-40%), de cloretos (-24%) e de envelhecimento
acelerado por UV (QUV) (-48%) e um acréscimo (11%) no ambiente de alcalinos quando
comparados com 0s compdsitos de controlo. J& os compdsitos de matriz epoxido reforcada
com fibras de juta registaram melhorias significativas na resisténcia a tracdo ap06s a submissdo
em ambientes de gelo/degelo (40%) e alcalinos (60%) e pequenas descidas no valor da
resisténcia a tracdo em ambientes de cloretos (-4%) e QUV (-4%).

A mesma Figura 13 também mostra que os compositos de matriz PP reforcada com
fibras de vidro apresentaram valores de resisténcia & tracdo superiores apoOs terem sido
submetidos a ambiente alcalino (cerca de 60% superiores) e ao gelo/degelo (cerca de 40%
superiores). No entanto, para o caso destes compositos reforcados com fibras de vidro,
determinaram-se valores de resisténcia ligeiramente inferiores relativamente aos compositos
de controlo, apds exposicdo a ambientes de cloretos e envelhecimento acelerado por UV

(QUV) (cerca 4% inferiores). Ja os compositos de matriz epoxido reforcada com fibra de
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vidro registaram um decréscimo na resisténcia a tracdo apds a submissdo em ambientes de
gelo/degelo (-9%), alcalinos (-2%), cloretos (-15%) e QUV (-28%).

Na Figura 14 comparam-se, por sua vez, os valores de mddulo de elasticidade
determinados a partir dos mesmos ensaios mecanicos a tracdo para 0 mesmo conjunto de
compdsitos. As percentagens apresentadas também comparam os valores obtidos nos provetes

de controlo com os dos submetidos a ensaios de durabilidade.
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& 70,00 - 4% 12%
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E 40,00 - 2% 11% ¥ Juta com epdxido
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o 20’00 M Fibrade vidro com PP
5 _
S ¢ 179 -119 14° . ) -
~§ 10,00 - 829% 60% 67% -85% Fibra de vidro com epdxido
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Controlo Gelo/degelo Alcalinos Cloretos

Ensaios de durabilidade

Figura 14. Compara¢cdo do mddulo de Young entre os provetes de juta com matriz de PP e de epdxido e os de
fibra de vidro com matriz de PP e de ep6xido.

Como se pode ver na Figura 14 e como seria de esperar, 0s compositos de PP
reforcado com fibras de juta diminuiram o mddulo de elasticidade e, portanto, a sua rigidez
apos exposicdo em todos os ambientes corrosivos, 82% em gelo/degelo, 60% em alcalinos,
67% no de cloretos e 85% de QUV. Ja nos compdsitos de matriz epoxido reforcada com
fibras de juta e em relacdo a amostra de controlo registou-se, tal como aconteceu com a sua
resisténcia a tracdo, um aumento do modulo de elasticidade em relagdo a amostra de controlo
apos exposicdo as condicdes de gelo/degelo (29%) e aos alcalinos (17%), e um decréscimo
apos exposicao ao ambiente com cloretos (-11%) e QUV (-14%).

Relativamente aos compdsitos reforcados com fibras de vidro, observa-se na mesma
Figura 14 que enguanto os de matriz termoplastica (PP) melhoraram o seu mddulo de
elasticidade (rigidez) quando sujeitos as condicdes de gelo/degelo (em mais 71%) e ao
ambiente alcalino (em 34%), os de matriz termoendurecivel sofreram uma degradacdo da
rigidez nas condicdes de gelo/degelo de -4% e um muito menor aumento da mesma em
ambiente alcalino (5%). Por outro lado, ap6s exposicdo aos cloretos e ao envelhecimento
acelerado com UV (QUV) tanto os compositos de matriz termoendurecivel como 0s de matriz

termoplastica denotaram uma diminuicdo da rigidez, embora tal degradacdo se tenha revelado
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ligeiramente menos acentuada para o caso dos compdsitos de PP reforcado com fibras de
vidro.

Pbde-se, portanto, concluir para o caso dos compdsitos reforcados com juta, que os de
matriz termoendurecivel apresentaram tendéncia para uma melhoria do comportamento em
termos de resisténcia e rigidez quando comparados com os de matriz em PP como matriz ap6s
exposicdo as condicdes de gelo/degelo, respetivamente, na ordem dos 80% e 111%, depois de
exposicdo a ambientes alcalinos, na ordem dos 49% e 77%, ap0s ensaio com cloretos e no de
QUV, na ordem dos 20% e 56% e dos 44% e 71%, respetivamente.

Do mesmo modo e para 0 caso dos compositos reforcados com fibras de vidro,
demonstrou-se que 0s com matriz de PP apresentaram melhor comportamento mecéanico que
os de matriz termoendurecivel apds sujeicdo as condicdes de gelo/degelo e ao ambiente com
cloretos. Em termos de resisténcia mecanica e de rigidez tal melhoria situou-se,
respetivamente, na ordem dos 18% e 75% para as condi¢cbes de gelo/degelo e na ordem dos
20% e 2% em ambiente com cloretos. J& apOs exposicdo ao ambiente de alcalinos e de
envelhecimento acelerado por UV (QUV), a resisténcia a tracdo dos compositos em PP
reforcado com fibras de vidro degradou-se mais do que nos de epoxido reforcado com as
mesmas fibras (respetivamente, em 42% e 39%). Contrariamente ao que aconteceu com a
resisténcia a tracdo e apoOs exposicdo aos mesmos dois ambientes (alcalino e QUV), os
compésitos em PP reforcado com fibras de vidro apresentaram menor degradacéo,
respetivamente, cerca de 29% e 1% inferior para o ambiente alcalino e QUV, em termos
rigidez que os com matriz termoendurecivel.

Os ensaios mecanicos realizados permitiram ainda concluir que 0s compositos
reforcados com fibras de vidro, como seria de esperar, apresentaram propriedades mecanicas
superiores aos reforcados com fibras de juta porque as fibras de vidro tém essas propriedades
mais elevadas a partida. Pela mesma razdo, os compdsitos de matriz epdxido apresentaram
também melhores propriedades que os de matriz em PP de uma maneira geral (Witkowski et
al., 2016).

J& no que diz respeito a degradacdo das matrizes as conclusbes ndo sdo tdo lineares.
Enquanto a matriz epoxido, quando comparada com o PP, parece contribuir para uma menor
degradacdo dos compositos que usem fibras de juta como reforco em todos os ambientes
considerados, 0 mesmo nao aconteceu quando se usaram fibras de vidro como reforco.

De facto, a matriz de PP parece ter contribuido para uma menor degradacdo da rigidez
(mbdulo de Young) nos compositos que tinham fibras de vidro como reforco em todos os

ambientes de envelhecimento considerados. No entanto, para 0 caso da resisténcia mecéanica
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nos compositos com fibras de vidro e comparativamente com a resina epoOxida, a matriz PP
apenas contribuiu para a sua menor degradacdo nos casos de gelo/degelo e de exposicdo a
cloretos tendo essa propriedade se degradado mais com essa matriz nas condicbes de
ambiente alcalino e de envelhecimento acelerado por UV (QUV).

A Figura 15 apresenta os resultados de perda de massa obtidos nos ensaios de STA
para 0s compositos reforcados com fibras de juta, usando o PP e a resina epdxida como
matrizes, antes e apds terem sido expostos as diferentes condicGes de envelhecimento. As
percentagens apresentadas dizem respeito a comparacdo entre os valores obtidos apos cada
ensaio para os provetes com PP e com epdxido.

Observando a Figura 15 € possivel concluir os compdsitos de matriz termoplastica se
degradaram mais do que os de matriz epdxido por apresentarem percentagens de perda de
massa maiores em todos 0s casos.

90 - 5% 4%

M Jutacom PP

B Juta com epoxido

Perda de massa (%)

Controlo Gelo/degelo Alcalinos Cloretos Quv

Ensaios de durabilidade

Figura 15. Comparagdo da perda de massa nos compdsitos reforcados com juta usando o PP e do epéxido
como matriz.

Pbde, portanto, concluir-se que, comparativamente com 0s que usaram PP como
matriz, os compositos de epoxido reforcado com fibras de juta perderam menos 2% de massa
apos exposicdo as condicbes de gelo/degelo, menos 5% apds exposicdo aos ambientes
alcalino e com cloretos e, finalmente, menos 4% quando sujeitos ao envelhecimento acelerado
por UV (QUV). Este resultado era expectavel por a resina epOxida ser termicamente mais
resistente que o PP (Pielichowski & Njuguna, 2005; ZEUS, 2005).

Do mesmo modo, a Figura 16 compara os resultados de perda de massa obtidos nos
ensaios de STA em funcdo da utilizacdo do PP e da resina epoxido nos compdsitos reforgados
com fibras de vidro, antes e apds eles terem sido expostos as diferentes condicdes de
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envelhecimento. As percentagens apresentadas dizem respeito a comparacdo entre os valores

obtidos apos cada ensaio para 0s provetes com PP e com epdxido.
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Figura 16. Comparagdo da perda de massa nos compdsitos reforgados com fibras de vidro usando PP e
epdxido como matriz.

Como é possivel verificar pelos resultados apresentados na figura anterior, apesar dos
compositos com matriz termoendurecivel apresentarem uma consideravel menor perda de
massa antes de exposicdo a ambientes de degradacdo e ligeiramente inferior apds condigcdes
de gelo/degelo, as amostras usando PP como matriz apresentaram menor perda de massa em
todos os restantes casos de exposicdo ambiental corrosiva.

De facto, comparativamente com as amostras que usaram PP como matriz, 0S
compésitos de matriz epoxido reforcada com fibras de vidro apresentaram menos 32% e 2%
de perda de massa nas amostras de controlo e ap6s ensaio de gelo/degelo, respetivamente. No
entanto, nos restantes ensaios de degradacdo os compdsitos de PP reforcados com fibra de
vidro perderam menos massa que 0s com matriz epdxido, nomeadamente, 22%, 37% e 82%,
respetivamente, apds exposicdo ao ambiente alcalino, de cloretos e envelhecimento acelerado
com UV (QUV). Néo sendo estes resultados esperados por o epdxido ser termicamente mais
estavel que o PP, eles parecem mostrar que o PP foi menos suscetivel a degradacdo pelos
ambientes corrosivos considerados.

Na Figura 17 apresentam-se o0s resultados de variacdo da luminosidade obtidos nos
ensaios de espectrofotometria realizados em todos os compositos produzidos. Nestes ensaios
recolheram-se diferentes tipos de resultados com base nos diferentes iluminantes que o
equipamento possui, referindo-se os dados apresentados ao iluminante D65/10. Escolheu-se

apresentar os dados deste iluminante por ele ser um dos mais utilizados neste tipo de ensaio.
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Os resultados mostram o efeito que a matriz e as fibras de reforco tiveram na
descoloracdo da superficie dos compdsitos apds eles terem sido sujeitos a exposicdo nos
diferentes ambientes corrosivos. Os valores apresentados representam 0s desvios de

luminosidade obtidos entre a amostra considerada e a de controlo.
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Figura 17. Variacbes da luminosidade obtidas nos compdsitos ensaiados.

Com excecdo do caso de exposicdo as condicdes de gelo/degelo onde as amostras
ficaram mais escuras, pode observar-se na Figura 17 que todos os compositos de PP - tanto os
reforcados com fibras de juta como de vidro - ficaram mais claros que as respetivas amostras
de controlo. Por sua vez, os compdsitos com epdxido reforcado com fibras de vidro apenas
perderam luminosidade quando submetidos aos ensaios de envelhecimento por UV (QUV),
tendo ficado mais claros em todos 0s outros casos.

A superficie dos compositos em epoxido reforcado com fibras de juta ficou mais
escura que a dos compositos de controlo nos ensaios de gelo/degelo e de cloretos e, mais clara
nos ensaios de durabilidade de alcalinos e de envelhecimento acelerado por UV (QUV). As
modificacfes da luminosidade na superficie dos compdsitos reforcados com fibras de juta sdo
normalmente provocadas pela quebra da lignina em produtos soliveis em agua, e que
eventualmente, provocam a formacdo de grupos funcionais cromdforos como acidos
carboxilicos e radicais hidroperoxidos, que originam a descoloragdo das fibras
lignocelulésicas (Muasher & Sain, 2006).

Nos compositos reforcados com fibra de vidro, pelo contrario, as alteracbes da
luminosidade das amostras devem-se essencialmente a descoloracdo das matrizes utilizadas,
provocada pela formacdo de acidos carboxilicos, tal como acontece nos compdsitos de juta
(Heinrick, et al., 2017).
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Analisados os efeitos que os diferentes ensaios de degradagdo tiveram na cor dos
compositos, concluiu-se que as diferencas a nivel da luminosidade entre as amostras
reforcadas com fibras de vidro sdo inferiores as registadas nos compdsitos com fibra de juta,
uma vez que a fibra sintética de vidro apresenta boa resisténcia a todos os ambientes
corrosivos usados, com a excecdo do QUV dada a fraca resisténcia que a matriz tem a este
ambiente (AzoM, 2001; Omnexus, 2017; Simmons, 2017).

J4 a fibra de juta mostrou-se mais sensivel aos ambientes de gelo/degelo e de cloretos
possivelmente devido a sua elevada absorcdo de agua (Fuqua et al., 2012), em certa medida
também provocada pela absor¢do desta por parte da resina epoxido (o PP tem baixa absorcéo
de &gua), e ao de QUV, por ter fraca resisténcia a este ambiente corrosivo (Azwa et al., 2013).
Por outro lado, a juta parece ter apresentado boa resisténcia ao ensaio de alcalinos
(CPLabSafety, 2017).

Assim pode, finalmente, concluir-se que, em termos de descoloracdo a superficie dos
compositos, as fibras de vidro e o PP apresentaram em termos gerais melhor durabilidade que

ajuta e a resina epoxida.

2. EFEITO DA ADITIVACAO DA MATRIZ TERMOENDURECIVEL

Nas Figuras 18 e 19 apresentam-se 0s resultados de resisténcia a tracdo e rigidez
obtidos nos compdsitos sem e apo6s aditivacdo da resina epoxida com Tinuvin P. As
percentagens apresentadas nessas figuras comparam as propriedades entre os provetes de
controlo e os provetes submetidos aos diferentes ensaios de envelhecimento.

A adicdo de Tinuvin P a resina epdxida nos compositos reforcados com fibras de juta
fez com que as propriedades mecénicas aumentassem nalgumas das amostras submetidas aos
ensaios de envelhecimento. A resisténcia a tracdo das amostras aditivadas comparativamente
com as amostras sem aditivos € maior em 429% no ambiente de cloretos e 9% no de QUV.
No entanto, nos ensaios de gelo/degelo e de alcalinos aconteceu uma reducdo desta
propriedade em 16% e 32%, respetivamente. Em termos de rigidez, estes mesmos compdsitos
com matriz aditivada reduziram o seu mddulo de elasticidade em 16% quando sujeitos ao
ambiente de gelo/degelo, 50% quando expostos a ambientes alcalinos e 9% no ensaio de
envelhecimento acelerado por UV (QUV) e, contrariamente, 0 seu modulo aumentou em

393% quando exposto ao ambiente com cloretos.
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Figura 18. Comparacdo da resisténcia a tracdo entre os compdsitos reforcados com fibras de juta e de vidro
com a matriz ep6xida ndo aditivada e aditivada com Tinuvin P.

As mesmas Figuras 18 e 19 mostram que o0s compdsitos de epoxido aditivada
reforcada com fibras de vidro aumentam as propriedades mecanicas quando expostos a todos
0s ensaios de degradacdo. A resisténcia a tracdo aumentou em 23% no caso de gelo/degelo,
40% com a exposicdo a ambiente alcalino e a cloretos e 41% quando expostos a ensaios de
envelhecimento acelerado por UV (QUV). Estes mesmos compdsitos também aumentaram o
modulo elasticidade em 27% no caso de gelo/degelo, 37% com a exposicdo a alcalinos, 22%

com a exposicdo a cloretos e 33% quando expostos a ensaios de envelhecimento acelerado
por UV (QUV).
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Figura 19. Comparacdo do modulo de Young entre os compdsitos reforgados com fibras de juta e de vidro com
a matriz ep6xida ndo aditivada e aditivada.

A aditivacdo da matriz epOxida parece ter melhorado as propriedades mecéanicas dos
compoésitos reforcados com fibras de juta submetidos ao ambiente de cloretos e de QUV por o
Tinuvin ter efetivamente protegido a fibras nesses ambientes. Esse efeito parece ja ndo se ter

verificado no ensaio em ambiente alcalino porque, como se pode ver nos espectros
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apresentados na Figura 20, se deu um aumento do ndmero de grupos carbonilo entre os 1800-
1680 cm' causado pelo aumento da intensidade de absorcdo neste intervalo do espectro. O
aumento do numero dessas ligagdes nesse intervalo indicia que houve uma maior degradagdo
desta amostra causada pelo desgaste do ambiente corrosivo (Fabiyi et al., 2008).
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Figura 20. Espectros FTIR dos compdésitos reforgados com fibras de juta com a matriz de ep6xido ndo
aditivada e aditivada com Tinuvin ap6s exposicdo ao ambiente alcalino.

Nas amostras de matriz epoxido aditivada reforcada com fibras de juta submetidas ao
ambiente de gelo/degelo a diminuicdo das propriedades mecanicas parece resultar, como se
pode verificar pelos espectros mostrados na Figura 21, do aumento de intensidade verificada
no pico de absorgdo entre os 3700-3000 cm’, correspondente a ligacBes responsaveis pela

absorcdo de agua por parte da juta (Saha et al., 2010).
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Figura 21. Espectros FTIR dos compositos reforcados com fibras de juta com matriz ep6xida néo aditivada e
aditivada ap6s exposicdo as condigdes de gelo/degelo.
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J& as Figura 22 a 25 demonstram claramente e como era esperado que a utilizagdo do

Tinuvin melhorou a durabilidade e, consequentemente, reduziu a degradacdo nos compdsitos

expostos a condicOes ambientais agressivas. Tal melhoria resulta da acdo protetora do Tinuvin

sobre as fibras e que impede o aumento do nimero de ligacdes dos grupos carbonilo (1800-

1680 cm'Y), o que diminui a degradacdo dos compdsitos.
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Figura 22. Espectros FTIR dos compdsitos de fibra de vidro com matriz epdxida ndo aditivada e aditivada

sujeitos a condicOes de gelo/degelo.
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Figura 23. Espectros FTIR dos compdsitos de fibra de vidro com matriz epéxida nao aditivada e aditivada apos

exposicdo a ambiente alcalino.
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Figura 24. Espectros FTIR dos compositos de fibra de vidro com matriz epdxida ndo aditivada e aditivada
apos exposicdo a ambiente com cloretos.
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Figura 25. Espectros FTIR dos compoésitos de fibra de vidro com matriz epdxida nédo aditivada e aditivada
apés exposicdo ao ambiente de envelhecimento acelerado por UV (QUV).

As Figuras 26 e 27 mostram que a adicdo do Tinuvin P a matriz epdxida dos
compositos reforcados com fibras de juta também ndo influenciou a sua resisténcia térmica
relativamente aos mesmos compositos sem Tinuvin. De facto, os resultados obtidos nos
ensaios de STA e apresentados nestas duas figuras mostram que a perda de massa com a
temperatura e a temperatura & qual ocorre o pico de degradacdo da matriz termoendurecivel
para 0s dois tipos de compositos € muito similar. As percentagens nessas duas figuras
representam a variacdo da perda de massa obtida apOs o respetivo ensaio entre 0s compositos

com epoxida ndo aditivada e aditivada.

57



6%

90 -~

80 - ° 1% 2% 3%
70 -
60 -
50 -
M Juta com epoxido
30 -
20 -
10 -

M Juta com epdxida aditivada

Perda de massa (%)

Controlo  Gelo/degelo  Alcalinos Cloretos Quv
Ensaios de durabilidade

Figura 26. Comparacdo da perda de massa nos compositos reforgados com fibras de juta com matriz epéxida
néo aditivada e aditivada com Tinuvin P.
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Figura 27. Comparagdo da temperatura a qual a degradagdo dos compositos reforcados com fibras de juta e
com matriz ep6xida néo aditivada e aditivada € maximo.

A Figura 28 mostra que a adicdo de Tinuvin nos compositos de resina epoOxida
reforcada com fibras de vidro provocou a diminuicdo da degradacdo destes compdsitos com a
temperatura. De facto, os ensaios STA, registaram uma diminuicdo da perda de massa nas
amostras com Tinuvin relativamente as ndo aditivadas na ordem dos 2% quando expostas a
ambiente alcalino, 9% a ambiente com cloretos e 48% a ambiente de envelhecimento
acelerado por UV (QUV). Apenas na exposicdo a condicdes de gelo/degelo as amostras com
aditivo aumentaram a perda de massa no ensaio STA (28%). Pode assim concluir-se que o
aditivo teve um efeito muito positivo e significativo no comportamento dos compositos em
epoxido reforcado com fibras de vidro expostos a ambientes corrosivos, com especial
incidéncia no caso do ambiente de QUV pela acdo de protecdo aos UVs gue o aditivo teve na

superficie das amostras.
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Figura 28. Comparacdo da perda de massa com a temperatura nos compositos reforcados com fibras de vidro
de matriz epdxida ndo aditivada e aditivada.

Tal como aconteceu para 0s compositos reforcados com fibras de juta, os resultados
dos ensaios STA mostrados na Figura 29 mostram que a adicdo de Tinuvin a matriz dos
compositos em epoxido reforcado com fibras de vidro ndo influenciou significativamente a

temperatura na qual ocorre o pico maximo de degradagdo da resina epoxida.
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Figura 29. Comparacdo da temperatura & qual a degradacdo dos compésitos reforgados com fibras de vidro
e matriz ep6xido ndo aditivada e aditivada é maxima.

Como se apresenta na Figura 30, os resultados dos ensaios de espectrofotometria
revelaram que a adicdo de Tinuvin tornou os compdsitos em epoxido refor¢cados com fibras de
juta sujeitos a exposicdo a ambientes corrosivos mais claros, enquanto os sem aditivo se
tornaram mais escuros apos exposicdo a condicbes de gelo/degelo e a ambientes com cloretos
e mais claras depois de expostos ao ambiente alcalino e de QUV. Os valores apresentados sao

relativos & comparacdo entre a amostra de controlo e a amostra que foi submetida a cada um
dos ensaios de durabilidade.
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Figura 30. Variacfes das luminosidades dos compdsitos ensaiados.

Da mesma forma, os resultados apresentados na Figura 31 para 0s compositos em

epoxido reforcado com fibras de vidro mostram que a presenca do aditivo tornou oS

compésitos expostos as condicdes de gelo/degelo e expostos ao envelhecimento acelerado por

UV (QUV) mais escuros. No entanto, quando expostos a ambientes alcalinos e com cloretos

estes compositos aditivados tornaram-se mais claros.

A mesma Figura 31 também mostra que 0s compdsitos ndo aditivados em epdxido

reforcado com fibras de vidro se tornaram mais claros quando expostos as condicOes de

gelo/degelo ou a ambientes alcalinos e de cloretos enquanto, pelo contrario, ficaram também

mais escuros apos envelhecimento acelerado com UV (QUV).
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Figura 31. VariacBes das luminosidades dos compdsitos ensaiados.

Os dados anteriormente apresentados nas Figuras 30 e 31 demonstram que a

aditivacdo da resina epdxido teve um efeito bastante positivo na variagdo da luminosidade dos

compositos uma vez que a sua cor varia menos do que 0s compositos sem aditivo. A

utilizagdo do Tinuvin parece assim ter retardado a descoloracdo dos compdsitos ao diminuir a
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criacdo de mais grupos funcionais cromdforos que sdo o0s responsdveis pela variacdo da
luminosidade dos compdsitos (Fabiyi et al., 2008). O mecanismo de estabilizacdo do Tinuvin
P parece basear-se na criacdo de ligacbes de hidrogénio intramoleculares fortes entre os
grupos hidréxilo e atomos de azoto presentes no Tinuvin que resultam na desativacdo da

radiacdo (Chaochanchaikul & Sombatsompop, 2011).

3. EFEITO DOS TRATAMENTOS SUPERFICIAIS NA FIBRA NATURAL

A Figura 32 apresenta a influéncia dos tratamentos superficiais aplicados na superficie
das fibras de juta na resisténcia a tracdo dos compdsitos em PP reforcado com este tipo de
fibras antes e ap0s exposicdo aos ensaios de durabilidade. Como se pode ver, o tratamento 1
provocou um aumento da resisténcia a tracdo nas amostras expostas aos ambientes alcalino e
com cloretos e uma diminuicio nos provetes sujeitos aos outros dois ensaios. Com 0
tratamento 1 e relativamente as amostras de controlo, as amostras expostas as condicbes de
gelo/degelo reduziram a resisténcia em 17% e as expostas ao envelhecimento acelerado por
UV (QUV) em 8%. Pelo contrario e relativamente as amostras de controlo, a resisténcia
mecanica aumentou cerca de 2% e 59% para 0s compdsitos expostos aos ambientes alcalino e
com cloretos, respetivamente. As percentagens apresentadas sdo relativas & comparacéo entre
0s provetes de controlo e os provetes que foram submetidos a cada um dos ensaios de
durabilidade.
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Figura 32. Comparagdo da resisténcia & tracdo entre os provetes de juta com matriz de PP sem tratamento e
com tratamentos 1 e 2.
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Por outro lado, como se mostra na Figura 33, todos os compdsitos em PP reforcado
com fibras de juta tratadas com tratamento alcalino (tratamento 1) apresentaram um aumento
do modulo de elasticidade apds exposicdo a todas as condicbes de ensaio de degradacédo
usadas neste trabalho. Relativamente as amostras de controlo registaram-se, de facto,
aumentos do mddulo de elasticidade de 63%, 68%, 90% e 88% nestes compodsitos apos
exposicdo, respetivamente, as condicdes de gelo/degelo e ambientes alcalino, com cloretos e
de envelhecimento acelerado por UV (QUV).
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Figura 33. Comparagdo do médulo de Young entre os provetes de juta com matriz de PP sem tratamento e
com tratamento 1 e 2.

A partir dos dados anteriormente expostos nas Figuras 32 e 33, pode concluir-se que
0s compositos em PP reforcado com fibras de juta em que se aplicou o tratamento 2
apresentaram, relativamente as amostras de controlo e sem tratamento, aumentos da
resisténcia a tracdo e mddulo de elasticidade quando expostos a condicdes de gelo/degelo
(60% e 155%, respetivamente), e aos ambientes com cloretos (7% e 36%, respetivamente) e
11% e 78% no ambiente de envelhecimento acelerado por UV (QUV). J& ap0s exposicdo ao
ambiente de alcalino e relativamente aos compdsitos sem tratamento das fibras de controlo, a
resisténcia a tracdo dos compdsitos com as fibras sujeitas ao tratamento 2 diminuiu em 22% e
0 seu modulo de elasticidade aumentou em 40%.

O melhor comportamento a exposi¢cdo corrosiva dos compositos reforcados com as
fibras de juta tratadas superficialmente deve-se a alteracfes da sua estrutura quimica que
podem ser verificadas pelos espectros de FTIR obtidos e apresentados nas Figuras 34 a 37,
onde se comparam as estruturas quimica das amostras sujeitas aos diferentes ensaios de
durabilidade.
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Nos espectros relativos aos compositos de PP reforcado com fibras de juta observa-se
um amplo pico de absorcdo entre os 3700-3000 cm™ que corresponde ao estiramento das
ligacbes O-H que sdo responsaveis pela absorcdo de agua por parte da juta (Saha et al., 2010).
Os espectros das Figuras 34 a 37 mostram claramente que os tratamentos aplicados na juta
reduzem a intensidade deste pico (diminuicdo do ndmero de ligagdes O-H) o que resulta numa
melhor adesdo entre a matriz e a fibra de reforco e conduz ao aumento das propriedades

mecanicas e da durabilidade quando comparados com os compositos reforcados com fibras de
juta sem tratamento.
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Figura 34. Espectros FTIR dos compositos de juta com matriz de PP sem e com tratamento 1 e 2 sujeitos ao
ambiente gelo/degelo.
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Figura 35. Espectros FTIR dos compoésitos de juta com matriz de PP sem e com tratamento 1 e 2 sujeitos ao
ambiente alcalino.
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Figura 36. Espectros FTIR dos compésitos de juta com matriz de PP seme comtratamento 1 e 2 sujeitos ao
ambiente de cloretos.
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Figura 37. Espectros FTIR dos compdsitos de juta com matriz de PP sem e com tratamento 1 e 2 sujeitos
ao ambiente de QUV.

Conclui-se, que a aplicacdo dos tratamentos 1 e 2 as fibras de juta influenciaram
positivamente a durabilidade dos compésitos em PP reforcado com este tipo de fibras por,
como estava previsto, se ter verificado um aumento das propriedades mecénicas. Este
aumento das propriedades mecénicas deve-se a melhoria que o tratamento alcalino promoveu
na adesdo entre fibora e matriz, pela quebra de ligacdes quimicas existentes na juta que sao
responsaveis por absorcdo de &gua e que prejudicam a compatibilidade entre estes dois
constituintes (Fuqua et al., 2012).
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Os resultados obtidos nos ensaios STA e exibidos na Figura 38, mostram que 0S
compésitos de PP reforcados com fibras de juta submetidas ao tratamento 1 e tratamento 2,
em comparacdo com os reforcados com fibras de juta ndo tratada, aumentaram a sua perda de
massa com a temperatura apés terem sido expostos as condi¢fes de gelo/degelo (10 e 6%) e a
ambientes alcalinos (3 e 6%) e com cloretos (5 e 4%), fruto da maior perda de massa que 0S
compositos com tratamento registam. No entanto, tanto os compositos de PP reforcado com
fibras de juta sujeitas ao tratamento 1 (2%) como ao tratamento 2 (15%) reduziram a perda de
massa com a temperatura ap0s exposicdo ao envelhecimento acelerado com UV (QUV),
demonstrando assim um aumento da sua durabilidade nestas condigdes. As percentagens
apresentadas sao relativas a comparacdo entre os dois compdsitos de controlo com tratamento
e 0 compdsito de controlo sem tratamento, tal como sucede com os trés compositos

submetidos a cada um dos ensaios de durabilidade.
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Ensaio de durabilidade
Figura 38. Grafico com a comparacdo da perda de massa de uma amostra de juta sem tratamento com matriz

de PP, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de PP e uma amostra de juta tratamento 2 com matriz de
PP.

Por outro lado, os resultados obtidos no STA e apresentados na Figura 39, mostram
que os tratamentos das fibras de juta ndo afetam a temperatura a que ocorre a degradacéo

méxima nos compositos em PP reforcado com fibras de juta.
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Figura 39. Grafico com a comparagdo da temperatura a qual a degradagdo do PP é méxima numa amostra de

juta sem tratamento com matriz de PP, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de PP e uma amostra de
juta tratamento 2 com matriz de PP.

Dos dados dos ensaios STA (Figuras 38 e 39) pode inferir-se que o tratamento alcalino
enfraguece a hemicelulose e a lignina que sdo o0s principais constituintes da juta e,
consequentemente, o compdsito fica menos resistente termicamente. O decréscimo da
durabilidade com os tratamentos na juta parece ndo se ter verificado nas amostras sujeitas ao
ensaio de QUV devido a acdo do verniz utilizado no tratamento 2 que pode ter defendido a
superficie da fibra contra a radiacdo UV.

As Figuras 40 e 41 apresentam as propriedades mecanicas obtidas nos compdsitos em
epoxido reforcado com fibras de juta tratadas e ndo tratadas antes e ap0s exposicdo a diversos
ambientes agressivos. Como se podera facilmente observar, os compésitos em epdxido
reforcado com as fibras de juta tratadas apresentaram sempre propriedades mecanicas
inferiores aos compositos com fibras de juta sem qualquer tratamento. Pode ainda verificar-se
que o tratamento 1 provoca a diminuicdo, ainda mais que o tratamento 2, das propriedades
mecanicas dos compdsitos, tanto em termos de resisténcia a tracdo como em termos de
modulo de elasticidade. Os compdsitos em epdxido reforgados com fibras de juta sujeitas ao
tratamento 1 viram a sua resisténcia a tracdo diminuida em 38% no ambiente de gelo/degelo,
52% no de alcalinos, 4% no de cloretos e 13% no de QUV. J& no caso dos compdsitos em
epoxido reforcados com fibras de juta sujeitas ao tratamento 2, a resisténcia a tracdo diminuiu
em 15% no ambiente de gelo/degelo, 30% no de alcalinos e 2% no de QUV, no ambiente de
cloretos aumentou 1%.

J& no que diz respeito a0 mddulo de elasticidade verifica-se que as amostras com
matriz epdxida reforcada com fibra de juta com tratamento 1 regista-se um decréscimo de
52% no ambiente de gelo/degelo, 69% no ambiente corrosivo de alcalinos, 35% apos a
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exposicdo a uma solugdo de cloretos e 44% apos estar sujeita ao envelhecimento acelerado
com UV (QUV). As mesmas amostras mas com tratamento 2 registaram uma perda de
modulo em 30% no ambiente de gelo/degelo, 50% no de alcalinos, 23% no de cloretos e 20%
no ensaio de envelhecimento acelerado com UV (QUV).
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30,00 - -2% M Jutaepdxido com tratamento 1
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Resisténcia de tragdo (MPa)

10,00
0,00 -

Controlo Gelo/degelo Alcalinos Cloretos Quv

Ensaios de durabilidade

Figura 40. Grafico de comparagdo da resisténcia a tragdo entre os provetes de uma amostra de juta sem
tratamento com matriz de epéxido, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de epdxido e uma amostra de
juta tratamento 2 com matriz de epéxido.
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20% B Juta epdxido com tratamento 1
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Figura 41. Grafico de comparacdo do modulo de Young entre os provetes de uma amostra de juta sem
tratamento com matriz de epéxido, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de epéxido e uma amostra de
juta tratamento 2 com matriz de epdxido.

Tendo em conta as consideragdes que foram feitas anteriormente relativamente ao
efeito que os tratamentos 1 e 2 tiveram na estrutura quimica dos compdsitos de PP, verifica-se
que a diminuicdo das propriedades mecénicas e durabilidade dos compositos em epoxido
reforcado com fibras de juta sujeitas aos mesmos tratamentos pode ser explicada da mesma
forma que se justificou o aumento nos compdsitos de juta com PP. Isso pode ser observado

através dos espectros de FTIR obtidos e apresentados nas Figuras 42 a 45.
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No espectro mostrado na Figura 42 é possivel verificar que o pico de absorcao entre 0s
3700-3000 cm! é similar para as amostras reforcadas com fibras de juta tratadas e néo
tratadas apoOs exposicdo as condicBes de gelo/degelo. Isso quer dizer que os tratamentos
aplicados na juta ndo reduziram a intensidade desse pico (ndo se quebraram ligacdes O-H
nestes compdsitos) donde resutou uma degradacdo da adesdo fibra/matriz e,
consequentemente, um decréscimo das propriedades mecanicas e de durabilidade. O mesmo
fendmeno é observavel nas Figuras 43 e 44 para 0s espectros relativos as amostras expostas

ao ambiente alcalino e com cloretos, respetivamente.

_|l— Juta + Epoxi Gelo
1.00 | — Juta T1 + Epoxi Gelo

uta T2 + Epoxi Gelo
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3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750
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Figura 42. Espectros FTIR dos compésitos de juta com matriz de epéxido sem e com tratamento 1 e 2
sujeitos ao ambiente gelo/degelo.
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Figura 43. Espectro FTIR dos compositos de juta com matriz de epdxido sem e com tratamento 1 e 2
sujeitos ao ambiente alcalino.
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Figura 44. Espectro FTIR dos compésitos de juta com matriz de ep6xido sem e com tratamento 1 e 2 sujeitos
ao ambiente cloretos.
Contrariamente, no espectro das amostras expostas ao envelhecimento acelerado por
UV (QUV) que se apresenta na Figura 45, é claramente visivel um achatamento e decréscimo
do pico de absorcdo entre os 3700-3000 cm-1, 0 que parece ter resultado na insensibilidade a

alteracdo das propriedades mecénicas e durabilidade apresentada pelos compositos reforcados
com fibras de juta tratadas apds exposicao a tipos de ambientes agressivos.

100 — Juta + Epoxi QUV "

i Juta + Epoxi QUV
1 [— Juta T2 + Epoxi QUV |
. N

—— T T T T T
3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750
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Figura 45. Espectros FTIR dos compésitos de juta com matriz de epéxido sem e com tratamento 1 e 2
sujeitos ao ambiente de QUV.

Os resultados obtidos nos ensaios STA e apresentados nas Figuras 46 e 47,

demonstram que os tratamentos utilizados nas fibras de juta tiveram pouca influéncia na perda
de massa (apenas se regista uma pequena variacdo no ambiente envelhecimento acelerado

com UV - QUV) e na temperatura a que verificou a degradacdo méxima dos compdsitos em
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epoxido reforcados com fibras de juta sujeitos a todos os ensaios de durabilidade usados neste
trabalho.
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Ensaios de durabilidade

Figura 46. Grafico com a comparagdo da perda de massa de uma amostra de juta sem tratamento com matriz
de epdxido, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de ep6xido e uma amostra de juta tratamento 2
com matriz de ep6xido.
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Figura 47. Grafico com a comparagdo da temperatura a qual a degradacdo da ep6xido é mixima numa
amostra de juta sem tratamento com matriz de ep6xido, uma amostra de juta tratamento 1 com matriz de
epdxido e uma amostra de juta tratamento 2 com matriz de ep6xido.

Analisados os tratamentos efetuados nas fibras de juta usadas como reforco nos
compdsitos com matriz epdxida e de PP, verificou-se que ambos o0s tratamentos resultaram na
melhoria da durabilidade das amostras com matriz de PP e, contrariamente, numa degradacdo
das propriedades nos compositos com matriz epdxida.

Pode assim concluir-se que tanto o tratamento 1 como o tratamento 2 podem ser
utilizados com beneficio nos compositos de PP reforcados com fibras de juta. Pelo contrario,
nos compositos em epoxido reforcados com fibras de juta ndo se recomenda o uso de
qualquer daqueles dois tipos de tratamento superficial das fibras sem que novos estudos
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venham a demonstrar que modificagbes das condicOes aqui usadas nos tratamentos possam

contribuir para uma efetiva melhoria no comportamento destes compositos.

Como mostram o0s resultados obtidos por espectrofotometria, todos os compoésitos em
PP reforcado com fibras de juta, tratadas ou ndo tratadas, ficaram mais claros que as
respetivas amostras de controlo depois de terem estado expostas aos ambientes com cloretos e
de envelhecimento acelerado por UV (QUV). J& 0s mesmos compositos, comparativamente
com os de controlo, quando sujeitos a condicbes de gelo/degelo demonstraram ficar mais
escuros quando as fibras de juta foram tratadas pelo tratamento 1 e mais claros quando elas se
submeteram ao tratamento 2. Quanto as amostras em PP reforcado com fibras de juta expostas
ao ambiente alcalino verificou-se que os tratamentos promovidos nas fibras as tornaram mais
escuras gque as amostras de controlo enquanto as amostras com fibras sem tratamento ficaram
mais claras.

Como a analise dos espectros anteriormente mostrados nas Figuras 34 a 37
demonstrou, tendo os tratamentos aplicados as fibras de juta diminuido o ndmero de ligacGes
O-H nos compdsitos em PP (menor intensidade do pico correspondente) a adesdo entre a
matriz e a fibra de reforco melhorou o que, em principio, acaba por resultar numa menor
degradacdo das amostras também em termos de cor. Os valores apresentados sdo relativos a
comparacdo entre a amostra de controlo e a amostra que foi submetida a cada um dos ensaios
de durabilidade.
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15,00 -
10,00 -

11,69 10,81
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-15,00 -

Ensaios de durabilidade

Figura 48. Variaces das luminosidades dos compésitos ensaiados.

A Figura 49 apresenta resultados idénticos para os compositos de matriz epdxido

reforcada com fibras de juta. Como se pode ver e comparativamente com as respetivas
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amostras de controlo, enquanto todos compdsitos em epoxido reforcado com fibras de juta
Sujeitas ao tratamento 1 ficaram mais claras apds exposicdo aos ensaios de durabilidade
usadas neste trabalho, os reforgados com fibras de juta com tratamento 2 ficaram mais escuros
apo6s exposicdo as condicdes de gelo/degelo e a ambiente com cloretos e mais claros apds
exposicdo aos ambientes alcalino e ao envelhecimento acelerado por UV (QUV). Quando se
usaram fibras de juta sem tratamento nestes compositos, eles tornaram-se mais escuras
quando expostos as condicBes de gelo/degelo e ao ambiente com cloretos e mais claros nos

outros dois ambientes corrosivos usados, o alcalino e o envelhecimento acelerado por UV

(QUV).
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-15,00 -
-20,00 - -16,27

Ensaios de durabilidade

Figura 49. Variaces das luminosidades dos compdsitos ensaiados.

Nos compdsitos de juta com epoxido as amostras com tratamento parecem ter sido
mais afetadas pelos ensaios de durabilidade, pelo mesmo motivo que explicou o decréscimo
das propriedades mecénicas destas amostras. Ndo sendo quebradas as ligagdes O-H nestes
compositos ndo se desenvolve uma boa compatibilidade entre matriz e fibra, o que acaba por
resultar numa menor adesdo fibra/matriz e, consequentemente, na maior degradacdo destes

compositos (ver Figuras 42 a 45).

Através da observacdo microscopica dos compositos ndo foi possivel identificar
grandes diferencas a nivel estrutural e organizativo na superficie dos compdsitos que serviram
de controlo aos ensaios e as que foram testadas em condicbes de ambientes corrosivos.
Contudo podem-se observar as variagdes nos niveis de cor superficial referidas anteriormente.
As Figuras 50 e 51 mostram fotografias de amostras tiradas sob o microscépio Gtico antes de
serem submetidas a ensaios de durabilidade (A, C, E e G) e apds serem submetidas aos

diversos ensaios de durabilidade cloretos, alcalinos, gelo/ degelo e QUV, (B, D, F e H).
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Figura 50. BExemplo de compdésitos que serviram de controlo e outros que sofreram alteragcGes durante os
ensaios de durabilidade e que sdo visiveis ao microscopio otico. A — juta T2 com PP; B — juta T2 com PP
ensaio de cloretos; C— juta T1 com epdxido; D — juta T1 com ep6xido ensaio de QUV;
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Figura 51. BExemplo de compdsitos que serviram de controlo e outros que sofreram alteragdes durante os
ensaios de durabilidade e que séo visiveis ao microscopio 6tico. E — juta T2 comepdxida aditivada; F - juta T2
com epdxida aditivada ensaio de gelo/degelo; G - fibra de vidro com epdxido; H — fibra de vidro com ep6xido

ensaio alcalinos.
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CAPITULO 5 - CONCLUSOES
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Os compositos de matriz epoxida reforcada com fibras de vidro apresentaram, de uma
forma geral, melhor durabilidade em termos mecanicos que os compdsitos em PP reforcados
com fibras de juta, sem aditivacdo da matriz ou tratamentos superficiais das fibras.

A utilizacdo do aditivo Tinuvin P demonstrou melhorar as propriedades dos
compésitos de epoxido reforcado com fibras de vidro, tanto em termos de aumento da
durabilidade como de diminuicio da degradacdo causada pelos ambientes corrosivos
considerados neste trabalho. 1sso parece dever-se a quebra de ligacGes O-H existentes entre 0s
3700-3000 cm causada pelo aditivo, que diminui a intensidade de absorcdo de 4gua causada
por esse pico no composito. O mesmo efeito ndo se verificou, no entanto, nos compdsitos em
epoxido reforcado com fibras de juta, onde as mesmas ligacdes O-H ndo foram quebradas.
Isso faz com que a intensidade de absorcdo do pico se mantenha e 0 aumento 0S grupos
funcionais carbonilo (entre os 1800-1680 cm™® do respetivo espectro) produzam &cido
carboxilico e outros componentes responsaveis pela degradacdo dos compésitos. O aditivo
utilizado também teve o efeito desejado na diminuicdo da perda de massa e da descoloracdo
dos compositos em epoxido reforcado com fibras de vidro, 0 que também ndo aconteceu nos
compositos em epoxido reforcado com fibras de juta que viram também diminuir a
durabilidade e aumentar a degradacdo.

Os tratamentos promovidos na superficie da juta resultaram na melhoria das
propriedades mecanicas e da durabilidade dos compdsitos de PP reforcados com fibras de juta
devido & quebra causada nas ligagdes O-H entre os 3700-3000 cm* que leva & melhoria da
compatibilidade e da adesdo entre as fibras de juta e o PP. Mais uma vez o fenémeno ndo se
repetiu quando a matriz utilizada foi a resina epoxida, por ndo acontecer a quebra das ligacbes
O-H responsaveis pela absorcdo de agua que prejudica fortemente a adesdo e a
compatibilidade entre fibora e matriz. Estes tratamentos também diminuiram a descoloragdo
dos compositos de PP reforcado com fibras de juta e ndo tiveram efeito na perda de massa das
amostras em qualquer dos compositos reforcados com fibras de juta, quer usem o PP ou o
epoxido como matriz.

O aditivo Tinuvin P utilizado na resina epdxida e os tratamentos utilizados na fibra de
juta ndo influenciaram a temperatura a que ocorreu a degradacdo méaxima dos compositos
estudados.

Através do ensaio de microscopia de campo claro ndo se verificaram alteracdes
significativas na estrutura organizativa entre os compdsitos de controlo e os dos testes de
durabilidade. Devido a falta de tempo ndo foi possivel utilizar outras técnicas microscopicas

que poderiam ser mais apropriadas, como o SEM (Scanning Electron Microscopy) para
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apurar provaveis alteracfes causados pelo tratamento alcalino das fibras de juta, pelo aditivo
Tinuvin P ou pelos ensaios de durabilidade usados. Contudo, através da utilizacdo da
microscopia Otica foi possivel verificar as modificagbes na luminosidade nos compdsitos
produzidos nesta investigacao.
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