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Resumo da Tese apresentada ao PRODERNA/UFPA como parte dos requisitos necessarios
para a obtencdo do grau de Doutor em Engenharia de Recursos Naturais (D.Eng.)

INFLUENCIA DO RESIDUO DE FLOTACAO DE MINERIO DE COBRE NAS
PROPRIEDADES FiSICAS E MECANICAS DE COMPOSITOS DE MATRIZ
TERMOFIXA E FIBRAS DE BANANEIRA (Musa Sapientum, Musacae).

Wassim Raja El Banna

Orientador: Prof. Dr. José Antbnio da Silva Souza

Area de Concentracio: Processos de Fabricagdo

A crescente preocupagdo ambiental tem impulsionado o desenvolvimento de materiais
alternativos provenientes de recursos renovaveis. As fibras vegetais vém sendo utilizadas em
diversos setores econdmicos em substituicdo as fibras sintéticas. As fibras vegetais oferecem
vantagens como baixo custo, ndo sdo toxicas e baixa densidade. Particulas rigidas, adicionadas
aos polimeros aumentam o modulo de elasticidade, aumentam a condutividade térmica do
compdsito assim como podem aumentar a tenacidade. Este trabalho possui como objetivos a
analise mecanica (tracdo, flexdo e impacto), fisica (massa especifica aparente, porosidade
aparente e absorcdo de agua), analise de retardancia de chama (ensaio de flamabilidade) e
morfolégica (microscopia eletrénica de varredura) da matriz plena, do compdsito polimérico
reforcado com residuo de flotacdo do minério de cobre, do compdsito polimérico reforcado com
fibras de bananeira e do composito polimérico hibrido com reforco de fibras de bananeira e
residuo de cobre. A fabricacdo dos compositos foi realizada pelo processo manual (hand lay-
up), a temperatura ambiente, com pressao e utilizando um molde metalico padronizado. Foram
fabricados 10 corpos-de-prova para cada fracdo e para a matriz polimérica plena. Os comp@sitos
poliméricos foram fabricados seguindo as suas fra¢6es massicas: as fibras variando em 1%, 2%
e 3%, o residuo de cobre variando em 10%, 20%, 30% e 40%, e o compasito hibrido com 1%
e 2% de fibra com adicdo de 10% e 20% de residuo de cobre. A adicéo da particula do residuo
aumentou significativamente o valor da massa especifica aparente do compdsito, em
contrapartida ocasionou a diminui¢do dos valores de porosidade aparente e absorc¢ao de agua.
Para os ensaios de tragdo o compdsito que melhor apresentou resultado significativo foi o

reforcado com 1% de fibra de bananeira com 38,50 MPa. Os compdsitos poliméricos reforcados
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com 2% de fibra de bananeira, reforgados com 40% de residuo de cobre, e 0 compdsito hibrido
com 2% de fibra e 20% de residuo de cobre apresentaram os melhores resultados de tenséo
méaxima a flexdo com 156,03 MPa, 153,21 MPa e 198,16 MPa, respectivamente. J& para 0S
ensaios de impacto, o compdsito que obteve os melhores resultados entre as amostras ensaiadas
foi o compésito hibrido com fracdo 2% de fibra e 20% de residuo com 21,26 kJ/m2. Os
compositos ndo foram classificados como materiais retardantes de chama, apesar de todos
obterem classificacdo HB, eles ndo se adequaram dentro da classificacdo de acordo com a
norma UL 94. As propriedades mecéanicas foram avaliadas a partir dos ensaios realizados e as
superficies fraturadas foram avaliadas por microscopia eletronica de varredura, na qual os
mecanismos de falhas predominantes nos compositos que apresentaram melhores resultados foi
0 rompimento das fibras e para as fracdes de 30% e 40% houve uma melhor dispersdo das

particulas dentro da matriz possibilitando a melhoria de suas propriedades.

Palavras-chave: Minério de cobre, Fibras de bananeira, Compasitos hibridos.
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INFLUENCE OF FLOTATION RESIDUE COPPER ORE ON THE PHYSICAL AND
MECHANICAL PROPERTIES OF THERMOSET MATRIX COMPOSITES AND
BANANA FIBER (Musa Sapientum, Musacae)

Wassim Raja El Banna

Advisor: Prof. Dr. José Antdnio da Silva Souza

Concentration area: Manufacturing process

Growing environmental concern has driven the development of alternative materials from
renewable resources. The vegetable fibers have been used in various economic sectors to
replace synthetic fibers. VVegetable fibers offer advantages such as low cost, are not toxic and
low density. Hard particles are added the polymer to increase the modulus, increase the thermal
conductivity of the composite as well as can increase toughness. This work has as objectives
the mechanical analysis (tensile, flexural and impact), physical analysis (apparent density,
porosity and water absorption), flame retardance analysis (flammability test) and morphological
electron microscopy (scan) of the pure matrix, reinforced polymeric composite with flotation
residue of copper ore, the polymeric composite reinforced with banana fibers and the hybrid
polymeric composite reinforcement banana fibers and residue copper. The manufacture of the
composites was performed by the manual process (hand lay-up) at room temperature, under
pressure and using a standard metal mold. 10 specimens of the test piece for each fraction and
the pure polymer matrix were manufactured. The polymer composites were manufactured by
following its mass fractions: the fibers vary by 1%, 2% and 3%, the copper residue ranging in
10%, 20%, 30% and 40%, and the hybrid composite with 1% and 2% fiber with addition of
10% and 20% copper residue. The addition of the residue particles significantly increased the
value of apparent density of the composite, in turn caused the decrease of the apparent porosity
and water absorption. For the tensile tests the compound showed a significant better result was
reinforced with 1% banana fiber with 38,50 MPa. Polymeric composites reinforced with 2%

banana fiber, reinforced with 40% copper residue, and the hybrid composite with 2% fiber and



20% copper residue showed the best maximum flexural strain results with 156,03 MPa, 153,21
MPa and 198,16 MPa, respectively. And for the impact test, the composite that obtained the
best results among the samples tested was the hybrid composite with 2% banana fiber and 20%
copper residue with 21,26 kJ/m2. The composites were not classified as flame retardant
material, despite all they HB rating, they did not fit within the classification according to UL
94. The mechanical properties were evaluated from the tests carried out and the fractured
surfaces were examined by scanning electron microscopy, in which the predominant
mechanisms of failure in the composites that presented the best results were breaking of the
fibers and for the fractions of 30% and 40% there was a better dispersion of the particles inside

the matrix allowing the improvement of its properties.

Keywords: Copper ore, Banana fibers, Composites hybrids.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 CONTEXTUALIZACAO

A conscientizagdo com relacdo a questBes relacionadas ao impacto ambiental e
desenvolvimento sustentavel tem levado a renovacao no interesse em materiais provenientes de
fontes naturais, aumentando a introducdo de novas matérias-primas e produtos (GEORGE et.
al., 2001).

A crescente preocupagdo com a utilizagdo de recursos naturais, que vem sendo
impulsionado pelo demasiado crescimento tecnoldgico, tende a aumentar o consumo de
materiais no mundo. Esse aumento acaba sendo impactante em diversos setores industriais
fazendo com que muitos pesquisadores comecem a pesquisar novos materiais e alternativas
para um crescimento sustentavel (SILVA, 2013).

O Brasil tem um grande potencial para produzir e comercializar diferentes fibras.
Porém, muitas fibras como as da bananeira sdo totalmente descartadas, ou seja, correspondem
a residuos agricolas, sendo que a sua utilizacdo proporcionaria possibilidades de obtencéo de
recursos a populacdes de regides carentes (norte e nordeste) em que normalmente sdo plantadas.

Os compdsitos sdo materiais multifasicos que agregam propriedades mecanicas dos
materiais envolvidos nesta mistura, e esta combinacdo tem resultado em descoberta de novos
materiais avancados, com propriedades mecanicas superiores (ADAMIAN, 2009). Os
compositos de matriz polimérica termofixos sdo muito empregados, e dentre essas matrizes, 0
poliéster permite a producdo de compositos aplicados industrialmente devido as suas
propriedades como baixo peso, boa resisténcia mecanica, boa estabilidade térmica e facil
manipulacdo; sdo bastante conhecido pela sua durabilidade, e em funcdo destas vantagens sao
objetos de muitos estudos e grandes aplicacdes no campo tecnoldgico (FONCECA, 2006).

O mercado de polimeros tem crescido significativamente nos Gltimos 25 anos, nos mais
diversificados segmentos (industria automobilistica; espumas industriais; artefatos domésticos;
solados de calgados) bem como a procura por materiais que podem conferir a0s mesmos,
propriedades mecénicas mais elevadas (BASF, 1998).

Vaérios tipos de polimeros podem ser utilizados como matrizes em compasitos
reforcados com fibras vegetais. Os mais comuns sdo os polimeros termofixos como o0s

poliésteres insaturados, epdxi e fendlico e termoplasticos como polietileno, polipropileno, entre
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outros (BRAHMAKUMAR et. al., 2005). Estes polimeros possuem diferentes niveis de
interacOes com as fibras lignocelulésicas, devido as diferencas entre suas estruturas quimicas e
a dos componentes das fibras (KURUVILLA et. al., 1996).

O aproveitamento de fibras naturais como reforco em matrizes poliméricas no
desenvolvimento de materiais compdsitos tem sido foco de pesquisas (ARAUJO et al., 2008),
pois algumas fibras vegetais como sisal, coco, canhamo, entre outras, estdo tendo aplicagdes
em uma ampla gama de industrias (CHEUNG et al., 2009). O campo da pesquisa com fibras
vegetais tem crescido com rapidez, especialmente devido as propriedades semelhantes as das
fibras de vidro (JOHN e THOMAS, 2008; DITTENBER e GANGARAO, 2012).

A introduc&o de fibras em plasticos vem se tornando uma préatica cada vez mais comum,
pois estas possuem potencialmente a capacidade de alterar significativamente as propriedades
e 0 comportamento dos materiais nos quais sdo inseridas, tais como: aumento da dureza, da
resisténcia mecéanica, do mddulo de elasticidade, da resisténcia ao impacto, preciséo
dimensional, sem se falar na possivel reducio do custo final do produto, (SALIBA JUNIOR,
2003).

A utilizacdo de fibras vegetais em produtos comerciais esta contribuindo para gerar
riqueza e junto a isso reduzir os impactos ambientais que normalmente sdo causados pelos
setores produtivos e também pelo descarte de bens de consumo ja que sdo materiais abundantes,
de fontes renovaveis e contribuem para o melhor aproveitamento do potencial agricola
brasileiro (MARTINS NETO, 2010).

Para melhorar as propriedades de alguns compdsitos, pesquisadores estdo investindo na
hibridizacdo desses compdsitos, ja que com esse processo pode-se melhorar as propriedades de
um material composito sem alterar tanto o preco final do mesmo. A hibridizagéo ocorre quando
um material composito apresenta dois ou mais tipos de reforcos diferentes. Podendo acontecer
a hibridizacdo tanto com materiais sintéticos, naturais e, ou 0s dois materiais junto, tanto
sintético, como natural (IDICULA et. al. 2005).

Observa-se uma caréncia expressiva de locais adequados destinados ao tratamento ou
disposicdo final de excedentes solidos industriais e, mesmo aqueles em operagdo, estdo
distribuidos de forma pulverizada, porém em quantidade insuficiente. A dificuldade na
disseminacéo de novos locais, seja para o tratamento ou para a disposicao final de excedentes
solidos industriais, esta atrelada a trés fatores principais complicadores: o alto custo de
implementacdo, a lentiddo do processo de andlise e licenciamento de novas unidades e, por
ultimo, a repulsa de prefeituras na implementacéo de sistemas de tratamento e disposicao final
dos excedentes solidos industriais (CETESB, 2015).
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Com base nisso, esta pesquisa visa dar oportunidade a comunidades principalmente
carentes, que normalmente usam esta fibra de forma artesanal a terem a partir do estudo mais
uma fonte de renda com o beneficiamento de um residuo que provavelmente seria descartado
ou queimado, transformando-o em um negaocio rentavel e socialmente aplicavel. Este trabalho
também é de suma importancia para empresas de tratamento e beneficiamento de minérios, pois
0 residuo gerado no processo terd uma aplicabilidade que trard um 6timo retorno financeiro
para essas instituicGes, promovendo ainda mais a questdo da sustentabilidade ambiental que

muito é discutida entre elas.

1.2 JUSTIFICATIVA

Muitos pesquisadores tentam alcancar seus objetivos através da fabricacdo de materiais
de alta qualidade para a engenharia a partir de recursos renovaveis. Nas Ultimas décadas o
estudo de novas tecnologias, fontes renovaveis para geracdo de energia e a preocupacao
crescente com 0 meio ambiente tém feito com que o estudo sobre materiais se desenvolva
(LEVY NETO E PARDINI, 2006).

Os compositos se encaixam perfeitamente neste cenario pois além de aliar as boas
caracteristicas dos materiais, hd uma diminuicdo na polui¢do, uso de recursos naturais e de
energia responsavel por boa parte dos custos de producao. Ainda com essa perspectiva o estudo
dos compositos com fibras naturais tem sido um aliado na substituicdo das fibras sintéticas,
diminuindo assim o valor dos produtos e mantendo as caracteristicas desejadas, desta forma a
lista de materiais e suas utilidades sdo aumentadas a cada dia buscando sempre inovar e produzir
bens de consumo duraveis e de qualidade igual ou superior, beneficiando 0 meio ambiente, o
mercado e o consumidor (CALLISTER JUNIOR, 2007; LEVY NETO E PARDINI, 2006).

Ha valor, tecnolégico e ambiental, agregado na produgdo de um material compdsito
polimérico que utiliza como reforco carga mineral produzida em diversas etapas e operacdes
do processo da atividade de mineracdo, aproveitando-a de forma a coloca-la no ciclo produtivo
e tratando-a como matéria-prima alternativa para a composi¢do de outro material, contribuindo
com o desenvolvimento sustentavel. A incorporacdo dessa carga mineral € uma alternativa
tecnicamente viavel e ecologicamente correta, pois coopera para a reducdo do volume de
materiais descartados na natureza e reduz a exploragao de recursos naturais nao renovaveis.

Este trabalho tem importancia por envolver o uso de materiais reciclados, como o
residuo de cobre e fibras de pseudocaules descartados apos a colheita do fruto, contribuindo

para preservacdo do meio ambiente, como proposta de reuso de materiais que seriam
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descartados. Os fatores que incentivam a reciclagem de materiais decorrem da necessidade de
poupar e preservar 0s recursos naturais e da possibilidade de minimizacdo de residuos, o que
reduz o volume a ser transportado, tratado e descartado. Assim, reciclando, sdo reduzidos os
problemas ambientais e de saude publica, assim como 0s socioecondmicos decorrentes do

descarte inadequado dos residuos sélidos.

1.3 INEDITISMO

O trabalho aborda o estudo de fibras de bananeira e residuos de flotacdo do minério de
cobre e a formacdo de um compdsito com esta fibra, tendo como enfoque principal o emprego
de materiais residuais e técnicas que sejam apropriadas a sua producdo. Foi investigado o
desempenho microestrutural dos materiais compositos, e ainda como as alteracfes destas
caracteristicas podem influenciar no comportamento macroscopico do composito.

N&o foram encontrados na literatura informacdes a respeito do residuo de cobre e sua
adicdo em matrizes poliméricas, quanto a0 comportamento mecanico, fisico, microestrutural,
etc., o que indica que a presente tese é inedita neste sentido.

O residuo de cobre tem sido pouco ou ainda ndo foram investigadas como reforco de
compositos poliméricos, assim a obtencdo de caracteristicas estruturais e diversas propriedades
mecanicas, fisicas e térmicas serdo realizadas originalmente pela primeira vez. Enquanto que
as fibras de bananeira apesar de se encontrar diversos estudos, a forma de abordagem neste

trabalho é inovadora em compara¢do com muitos autores.

1.4 OBJETIVO GERAL

Determinacdo da influéncia do residuo de flotacio de minério de cobre, nas
propriedades fisicas, mecanicas e microestruturais, em compdsitos de base polimérica
reforcado com fibras de bananeira (Musacae), avaliando a viabilidade de utilizagdo dessas
placas para fins de engenharia.

1.5 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos do trabalho séo:
e Caracterizagdo anatdémica, fisica, mecanica, quimica e microestrutural das fibras de
bananeira;

e Caracterizacao fisica do residuo de flotacdo do minério de cobre;
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e Avaliar mecanicamente (tracdo, flexdo e impacto) da matriz plena, compositos
poliméricos refor¢ados com fibras de bananeira, compdsitos poliméricos com adicéo de
residuo de flotacdo de cobre e compdsitos poliméricos hibridos reforcados com fibra de
bananeira e adi¢do de residuo de cobre;

e Auvaliar fisicamente (Massa Especifica Aparente, Absor¢do Aparente, Porosidade
Aparente) da matriz plena, compdsitos poliméricos reforcados com fibras de bananeira,
compositos poliméricos com adicdo de residuo de flotacdo de cobre e compositos
poliméricos hibridos refor¢ados com fibra de bananeira e adi¢do de residuo de cobre;

e Avaliar quanto a retardancia a chama da matriz plena, dos compositos poliméricos
reforcados com fibras de bananeira, compdsitos poliméricos com adicao de residuo de
flotacdo de cobre e compdsitos poliméricos hibridos reforgados com fibra de bananeira
e adicdo de residuo de cobre;

e Auvaliar microestruturalmente a matriz plena, os compositos poliméricos reforcados com
fibras de bananeira, compdsitos poliméricos com adicdo de residuo de flotacdo de cobre
e compositos poliméricos hibridos reforcados com fibra de bananeira e adicdo de

residuo de cobre;

1.6 ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho esta dividido em cinco capitulos.

O segundo capitulo diz respeito a Revisdo Bibliografica apresentando o que a literatura
ja tem estabelecido, por meio de pesquisa, com relacdo ao assunto proposto no tema.

O terceiro capitulo apresenta os métodos utilizados na producao e ensaios do composito
e materiais utilizados.

O quarto capitulo tras os resultados obtidos dos ensaios realizados, concernentes a
caracterizacdo mecanica do composito confeccionado e a comparacdo desses com a literatura
apresentada no segundo capitulo.

O quinto capitulo traz as consideragdes finais com relacdo aos objetivos especificos,

verificacdo da validacdo da anélise e algumas recomendacdes de melhoria e acréscimo futuros.
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CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SUSTENTABILIDADE

Anteriormente a revolucdo industrial, o extrativismo primario permitia uma colaboracao
harmoniosa com a natureza ou, no caso de abuso, levava rapidamente ao colapso. Com o
advento da tecnologia moderna, entretanto, houve um aumento descontrolado nas demandas e
no uso das reservas naturais, o que tém trazido consequéncias deletérias ao planeta. Temas
como alteracdes climaticas ou aquecimento global, desequilibrio de ecossistemas e desastres
ambientais tém despertado um grande interesse da comunidade cientifica e da sociedade em
geral, pois efeitos locais, regionais e globais ja sdo associados a forma destrutiva de acdo do ser
humano sobre a Natureza (DIAMOND, 2005).

Dentro deste contexto o Brasil tem um papel fundamental no desenvolvimento de
politicas de manutenc&o e desenvolvimento sustentavel, pois em seu territorio se concentra uma
das mais ricas biodiversidades do planeta: a Floresta Amazénica. Minérios, madeiras, espécies
vegetais e animais, numa lista de recursos de valor incalculavel, sdo explorados sem controle,
permitindo com isso a devastacéo dos recursos oriundos da floresta.

Segundo Manzini e Vezzoli (2005) a sustentabilidade ambiental pode ser definida como
sendo as condicdes sistémicas segundo as quais, em nivel regional e planetario, as atividades
humanas ndo devem interferir nos ciclos naturais em que se baseia tudo o que a resiliéncia do
planeta permite e, a0 mesmo tempo, ndo devem empobrecer seu capital natural, que sera
transmitido as geracdes futuras.

O conceito de desenvolvimento sustentavel embute, o de “empreendedorismo
sustentavel”, que se fundamenta na ecoeficiéncia, na minimizagdo da producdo de lixo e na
prevencdo contra a poluicdo. Assim, o empreendedorismo sustentavel consiste no uso
inteligente dos recursos disponiveis, ou seja, numa combinacdo entre desenvolvimento e
preservacao, Unico caminho para a permanéncia da vida no planeta (VEIGA, 2007).

O empreendedorismo sustentavel leva ao desenvolvimento de produtos ecologicamente
corretos, isto é, construidos a partir da reciclagem de residuos descartados ou do aproveitamento
de descartes da propria natureza, que causam baixo impacto no ambiente (DEMARCHI, 2010).

Muitos produtos considerados sustentaveis, produzidos na atualidade, utilizam, como

matéria-prima, refugos, residuos, sucatas do lixo industrial, entre outros, o que Ihes agrega valor
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quanto a sua classificagdo como ambientalmente corretos. Por outro lado, € importante,
também, conforme Manzini e Vezzoli (2005), que eles sejam, ao final de seus ciclos de vida,
facilmente reciclaveis.

Uma das principais estratégias de reducdo do impacto ambiental é o desenvolvimento
de produtos a partir da utilizagdo de refugos de toda espécie. A Organizacdo Mundial da Saude
considera como residuo tudo o que o homem nédo deseja mais e descarta, pois ndo tem valor de
mercado. Um residuo ndo €, por principio, algo nocivo. Muitos residuos podem ser
transformados em subprodutos ou em matérias-primas para outras linhas de producéo (VALLE,
2002).

2.2 COMPOSITOS

Os compdsitos sdo originarios das primeiras sociedades agricolas, no entanto o
aparecimento destes materiais teve real destaque na segunda metade do século XX com 0 uso
de estruturas compositas leves para muitas solugdes técnicas. Nas décadas de 80 e 90, o uso de
compdsitos tornou-se muito comum para otimizar o desempenho de veiculos espaciais e avides
militares (VENTURA, 2009).

De um modo geral, compdsito é um material estrutural que pode ser definido como uma
combinacéo a nivel macroscépico de dois ou mais materiais, nao soltveis entre si, onde um dos
constituintes € a fase de reforco e aquele em que ele € incorporado é chamado de matriz (KAW,
2006).

A escolha da matriz dependera das propriedades exigidas para uma determinada
aplicacdo, como também do processo de fabricacdo escolhido e do custo associado. A matriz
tem o papel de manter a integridade estrutural do composito através da ligacdo com a fase
dispersa em virtude de suas caracteristicas coesivas e adesivas, além de transferir o
carregamento para a fase dispersa (CALLISTER JR., 2008).

Em compositos poliméricos, a fase dispersa € formada por um componente que pode ser
um agente de reforco ou de enchimento. O material de reforco é, usualmente, mais rigido e
resistente que a matriz e sua fungdo € melhorar as propriedades mecanicas do polimero,
enquanto que a carga de enchimento € usada para modificar as propriedades da matriz
polimérica e/ou reduzir custos (CALLISTER JR., 2008).

Os compositos podem ser reforgados por fibras de tal forma que ambas, fibras e matriz,

conservem suas propriedades quimicas, fisicas e mecéanicas, e ainda, produzam uma
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combinacéo de propriedades que ndo podem ser conseguidas com um dos constituintes agindo
sozinho (MALLICK, 1988).

2.2.1 Classificagdo dos compositos

Os compositos sdo classificados em compdsitos reforcados com particulas, compdsitos
reforcados com fibras e laminados, (HULL e CLYNE, 1981). A Figura 1 apresenta a
classificacdo dos compdsitos e subdivide essa classificacao.

Compositos
i
H.Efl}ri_:E.dDE €0 Reforcadoscom Estristarsd
particulas fibras
————TT ———— e
Particulas Reforgados por Continuo Descontinuo Laminados Fainéis am
| Grandes | DispersSo | [Alinhada) [Curto) ' Sanduiche
W
alinhado Urientaoo

Alsatoriameante

Figura 1 — Classificacdo dos compositos.
Fonte: (CALLISTER JR., 2008).
De acordo com Callister Jr. (2008), os compositos se classificam da seguinte maneira:

a) Compositos particulados (particulas envolvidas por uma matriz): Uma determinada matriz
reforcada por uma fase dispersa na forma de particulas. O efeito das particulas dispersas
sobre as propriedades dos compdsitos depende das dimensdes das particulas, tipo de
particulas, interacdo particula-matriz, dentre outros aspectos.

b) Compodsitos fibrosos: A fase dispersa na forma de fibra, melhora a rigidez do material e a
resisténcia a fratura, dificultando o crescimento da trinca na dire¢do normal a fibra.

c) Compositos estruturais: Os compositos laminados sdo compésitos de camadas com
diferentes orientacdes ou de uma matriz reforcada com uma fase dispersa em forma de
folhas. Os compdsitos em forma de sanduiche sdo formados por varias camadas de fibras
com orientacOes diferentes.

Quando um composito é fibroso suas caracteristicas mecénicas ndo dependem somente

das propriedades das fibras, mas da ligacéo interfacial entre as fases fibra/matriz.
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2.2.2 Composito polimérico reforcado com fibra

Recentemente, fibras naturais estdo sendo usadas em compdsitos polimeéricos
(CORREA, et al., 2003). E crescente o interesse na utilizacio de materiais lignocelul6sicos,
principalmente de fibras vegetais, como reforco em compdsitos de matriz termofixos e/ou
termoplastica. Compdsitos com fibras vegetais podem ser aplicados em diferentes segmentos
industriais como na construcdo civil, industria de mdveis e no setor automotivo onde ja existe
um mercado praticamente consolidado (MUELLER e KROBJILOWSKI, 2003).

As propriedades mecénicas do reforco fibroso em compdsitos poliméricos dependem,
principalmente, de trés fatores: modulo de resisténcia da fibra, estabilidade quimica da matriz
polimérica e ligacdo efetiva entre matriz e reforco na transferéncia de forcas através da interface
(KURUVILLA et al., 1996).

Em geral, a melhor combinacédo das propriedades dos compdsitos reforcados com fibras
é obtida quando a sua distribuicdo € uniforme. Os compadsitos com fibras continuas e alinhadas
tém respostas mecanicas que dependem de varios fatores como o comportamento tenséao-
deformacéo das fases fibra e matriz, as fragdes volumetricas das fases e a dire¢do na qual a
tenséo ou carga é aplicada.

Embora os compdsitos com fibras descontinuas e alinhadas tenham uma eficiéncia de
reforco menor que os compasitos com fibras continuas estdo cada vez mais a ser utilizados em
diversas aplicacGes. J& os compositos com fibras descontinuas e aleatorias sdo aplicados onde
as tens@es sdo preferencialmente multidirecionais. A eficiéncia deste tipo de compdsito é muito
baixa quando comparada com a dos compdsitos reforcados com fibras continuas e alinhadas na
direcdo longitudinal (VENTURA, 2009).

Do ponto de vista tecnoldgico, os compdsitos com fibras sdo 0s mais importantes, pelo
fato de resultarem em melhores propriedades especificas. As fibras podem ser continuas ou
descontinuas (curtas), alinhadas ou com distribuicdo aleatoria, podendo ser obtidas em uma
variedade de formas, conforme esquema ilustrativo da Figura 2 (CALLISTER JR, 2008).
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Figura 2 - Representagdo esquematica de compositos reforcados com: (a) fibras descontinuas
unidirecionais, (b) fibras descontinuas aleatdrias e (c) fibras continuas unidirecionais.
Fonte: (CALLISTER JR, 2008).
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Em compositos reforcados com fibras continuas, as respostas mecanicas dependem do
comportamento tensao-deformacdo das fibras e da matriz, das fracGes volumétricas das fases e
da direcdo em que a tensdo € aplicada (CALLISTER JR, 2008). Esses comp0sitos apresentam
maior rigidez e resisténcia a tracdo na direcdo das fibras, porém com baixo desempenho
mecanico na direcdo transversal as mesmas e, neste caso, sua resisténcia € controlada pelas
propriedades da matriz (SILVA, 2003).

O carregamento das fibras é funcédo de sua orientagdo e de seu comprimento, sendo que
as extremidades das fibras s@o pontos concentradores de tensdes, que induzem a tensoes
cisalhantes na interface (SILVA, 2003).

Existem varios parametros que influenciam as propriedades mecanicas de matrizes
poliméricas reforcadas com fibras curtas, dentre estes, destacam-se: a dispersao, distribuicdo,
orientacdo e o comprimento das fibras, as propriedades e a fragcdo volumétrica dos componentes

e a interface fibra/matriz.

2.2.2.1 Interface fibra/matriz

A estrutura e as propriedades da interface fibra/matriz influenciam significativamente
as propriedades mecénicas de materiais compositos, pois é atraves da interface que os esfor¢os
atuantes na matriz séo transferidos para o reforco (MATTHEWS e RAWLINGS, 1994). Com
a melhora da adesdo interfacial, ocorre um aumento da transferéncia de tenses da matriz para
as fibras, promovendo aumento das propriedades mecanicas, tais como, resisténcia a tracao e
maodulo de elasticidade (BLEDZIK e GASSAN, 1999).
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Existem diversos mecanismos de adesdo que podem ser formados entre a matriz e a

fibra, para uma determinada combinag&o de materiais:

Adsorc¢ao e molhamento: o molhamento efetivo da fibra pelo polimero remove o ar e cobre
toda superficie da fibra, dependendo das tensBes superficiais dos componentes. Para que
este mecanismo ocorra, € necessario que a superficie da fibra esteja isenta de agua
(RABELLO, 2000).

Ligacdo quimica: é a forma mais eficaz de adesdo em compdsitos, podendo ocorrer
principalmente com a aplicacdo de agentes de acoplamento na superficie da carga, 0s quais
servem de elo entre o reforco e o polimero, devido a sua dupla funcionalidade (RABELLO,
2000). Esses agentes de acoplamento devem conter em sua estrutura uma parte que interage
com a superficie da fibra e outra com grupos organicos semelhantes as cadeias da matriz
polimérica (BARRA, 2004).

Interdifusdo: é possivel formar uma ligacdo entre duas superficies por difusdo das
moléculas de uma fase na outra. Para que ocorra adesdo, os parametros de solubilidade dos
dois componentes devem ser proximos (PIRES, 2009).

Atracdo eletrostatica: ocorre em superficies que apresentam cargas elétricas opostas, como
no caso das interacdes acido-base e ligagdes ibnicas, sendo que a resisténcia da interface
dependera da densidade de cargas elétricas (HULL, 1988).

Adesdo mecanica: esse € 0 mecanismo mais comum, sendo que o polimero efetua
preenchimento completo da superficie da fibra, cobrindo todas as cavidades presentes. Uma
maior rugosidade da superficie resultard em um aumento da resisténcia dessa ligacédo
(RABELLO, 2000).

As formas mais efetivas para se obter uma boa adesdo interfacial sdo através dos

mecanismos de adsorcao e liga¢do quimica (RABELLO, 2000).

2.2.3 Materiais compdsitos reforgados com particulados

A ampliacdo do mercado dos materiais compdsitos tem sido acompanhada pela

ampliacdo das classes de materiais utilizados na elaboragdo dos mesmos. Recentemente, o

interesse no emprego de particulas na elaboracdo de materiais compdsitos tem crescido em
muitas aplicagdes (CASARIL, 2004).

Segundo Casaril (2004), as particulas sdo componentes que apresentam razao de aspecto

(relacéo entre a maior e a menor dimensdo —comprimento e didmetro — do corpo: L/D) menor
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do que 3. Esses componentes sdo denominados de cargas particuladas ou ndo fibrosas, podendo
estar na forma de particulas, aglomerados de particulas, escamas ou flocos.

As propriedades mecanicas dos materiais compositos séo influenciadas diretamente ndo
sO pelas propriedades mecanicas dos seus materiais constituintes, mas também por algumas
caracteristicas dos materiais particulados, como tamanho de particula, formato da particula,
caracteristicas de superficie e distribuicdo do tamanho de particula.

As cargas modificam propriedades fisicas e mecanicas de polimeros de diversas
maneiras. As particulas utilizadas nas dimensfes microscopicas promovem um incremento na
estabilidade térmica (JANG et al., 2011), rigidez, resisténcia mecéanica (FU et al., 2008) e
resisténcia ao crescimento e propagacdo de trincas na matriz  polimérica
(BOONYAPOOKANA et al., 2011).

A adicdo de particulas confere um aumento no volume do composito, entretanto pode
se notar que para um mesmo volume adicionado, a diminui¢éo no tamanho das particulas exibe
uma maior area de contato especifica, e consequentemente, uma maior regido de contato dentro
da matriz polimérica, conferindo ser o comportamento resultante do compdsito determinado
pela interface do material (WETZEL et al., 2002).

Inicialmente, as cargas minerais eram adicionadas aos polimeros apenas para reduzir
custos. Porém, inumeras altera¢Ges que podiam ser vantajosas foram notadas com a adi¢ao de
particulas minerais dentro da resina polimérica. Particulas rigidas, adicionadas aos polimeros,
geralmente, aumentam o modulo de elasticidade e a temperatura de deflexdo térmica, diminuem
a contracdo no molde, podem diminuir o calor especifico e aumentar a condutividade térmica,
melhorando também sua aparéncia (DALPIAZ, 2006).

Estas particulas induzem, na matriz, concentracdes de tensfes. Os pontos de esfor¢o
maximo estao situados nos polos, no caso de particulas perfeitamente aderentes e no equador
das particulas, no caso de fraca adesdo. Uma maior concentracdo de tensdes tende a reduzir a
resisténcia a tracdo do material. A forma, a adesdo e a distribui¢do granulométrica das particulas
s&o caracteristicas importantes em relacdo a tenacidade e resisténcia (DIEZ-GUTIERREZ et.
al., 1999).

As particulas sdo aditivos empregados no processamento de polimeros com diversas
finalidades: promover reducéo dos custos, reforcar, fornece estabilidade dimensional, etc. As
particulas sdo de dois tipos: particulas de reforgo, empregadas com o objetivo de melhorar
determinadas propriedades (resisténcia a tracdo, deformacdo e resisténcia a abrasdo), e as
particulas inertes ou de enchimento sdo empregadas com o objetivo de reduzir os custos e

melhorar o processamento, porém possuem efeitos nulos ou negativos sobre certas propriedades
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nas quais foram citadas (RABELO, 2000). Quando a particulas de reforco € empregada para
modificar as propriedades de um polimero, tem-se a producdo de um compdsito de matriz
polimérica.

Ao utilizar-se as particulas minerais nos compdsitos € importante entender as
propriedades dos materiais particulados e seus efeitos ou alteracGes na estrutura e propriedades
dos compositos. Pode-se citar como importantes fatores a serem considerados em um estudo
das estruturas poliméricas carregadas (KHUNOVA et al, 1999):

e O efeito das particulas na cristalinidade dos compositos;
e O efeito das particulas no comportamento mecéanico dos compositos;
e O efeito das particulas no comportamento dindmico mecanico dos compositos;
e O estudo do processamento do composito para a obtencédo da forma final;
e O efeito das particulas no comportamento dptico dos compdsitos;
e O efeito das particulas no comportamento térmico dos compdsitos.
Outras propriedades, como as elétricas, degradacdo ambiental, a retarda¢do de chama, etc

podem ser influenciadas diretamente pelas particulas.

2.3 MATRIZES POLIMERICAS UTILIZADAS NA FABRICACAO DE COMPOSITOS

Polimero é um composto quimico de massa molar elevada, formado por muitas
moléculas simples, iguais (meros) ou de varios tipos diferentes, unidas umas as outras por
ligacOes covalentes, resultantes de muitas reac6es de adicdo ou de condensacdo (substituicao)
consecutivas. Quando um polimero é formado a partir de um tnico monémero, ele é nomeado
homopolimero, e copolimero quando os mondmeros sio diferentes (CANEVAROLO JUNIOR,
2006).

Por reacGes de polimerizacdo entendem-se aquelas em que substancias simples
(mondémeros) reagem entre si, combinando suas moléculas e formando moléculas maiores,
caracterizadas pela repeticdo de uma unidade bésica (“mero”). Por essa razao, os produtos desse
tipo de reacéo sdo também conhecidos como polimeros (LEAO, 2008).

Segundo Pereira (2003), a escolha da matriz depende em alguns casos da aplicagdo que
0 compasito ird se destinar, junto com a compatibilidade entre a interface fibra/matriz e em
muitos casos o custo da matriz.

Ha diversas maneiras de se classificar os polimeros, sendo a classificacdo conforme as
caracteristicas mecanicas uma das mais utilizadas na fabricacdo de compdsitos. De acordo com

0 comportamento mecanico, os polimeros podem ser divididos em plasticos (termoplasticos ou
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termorrigidos, de acordo com a fusibilidade), elastdbmeros (borrachas) e fibras (MANO e
MENDES, 1999).

2.3.1 Matrizes termoplésticas

As resinas termoplasticas recebem essa denominacdo devido a sua facilidade de
deformar-se plasticamente com o aumento da temperatura, chegando a se tornarem liquidas a
temperaturas elevadas. Tanto a deformacdo quanto a liquefacdo ocorrem principalmente por
causa da inexisténcia de ligagdes fortes entre suas moléculas possuindo somente as forgas de
Van der Waals, para manter estas moléculas unidas. Essas resinas tém como principal vantagem
a capacidade de poderem ser recicladas. O processo de reciclagem diminui as suas propriedades
mecanicas. Entre as desvantagens, estas matrizes possuem uma baixa resisténcia mecénica e
baixo mddulo de elasticidade, pela sua forma de processamento, ser na maioria das vezes por
extrusdo, uma limitacdo desta matriz € sua utilizacdo com reforco particulado, diminuindo
assim o seu desempenho estrutural (SILVA, 2012).

As resinas termoplésticas mais utilizadas no setor industrial sdo as poliamidas,
polietileno tereftalico, polipropileno, polietileno (alta e baixa densidade), policloreto de vilina,
acrilicos, policarbonato poliestirenos (ALBUQUERQUE, 2005).

A escolha da matriz depende da aplicabilidade do compdsito e das propriedades
desejadas. Industrialmente, as matrizes de termoplasticos sdao mais viaveis, pelo nimero de
pecas que podem ser produzidas em curto espaco de tempo, com um ndmero reduzido de méo
de obra qualificada. Os polimeros termoplasticos, macromoléculas de cadeia linear ou
ramificada, normalmente sdo fundidos durante o processamento e podem ser reciclados, pois
fundem e retornam ao seu estado anterior sem degradacdo do material. Os termoplasticos, e por
consequéncia os compositos de termoplasticos, podem ser moldados por injecdo, extrusdo ou
por outras técnicas de moldagem por aquecimento. As maiores restricdes de pecas de
termopléasticos sdo as dimensdes e o custo de equipamentos de processo, quanto maior a peca,
maior susceptibilidade ao empenamento e mais caro 0 equipamento de processo (ALBINANTE
et al, 2013).

2.3.2 Matrizes termorrigidas

Dentre as resinas poliméricas, as resinas termorrigidas sdo as mais utilizadas no

processamento de compdsitos poliméricos. Isto ocorre por serem faceis de processar,
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promovendo uma excelente molhabilidade dos reforcos, e apresentarem um bom balango de
propriedades, além de estarem disponiveis em uma ampla variedade de grades a um custo
relativamente baixo (SILVA, 2010).

As resinas termorrigidas sdo obtidas a partir de oligdmeros de baixo peso molecular e
normalmente se apresentam na forma de um liquido de baixa e média viscosidade. A reacdo de
reticulacdo se da atraves da adicdo de um agente de cura (iniciador) ou pelo aumento da
temperatura. O processo de pds-cura é recomendavel para que se obtenha o maximo em
propriedades mecanicas. O sistema rigido resultante € uma rede macromolecular altamente
reticulada, infusivel e insollvel, exibindo alta resisténcia/rigidez mecanica com um minimo de
tenacidade e alta estabilidade térmica (ROSATO, 2004).

Polimeros termorrigidos, diferentemente dos termoplasticos, sdo rigidos e apresentam
ruptura fragil, sendo muito estaveis a variacdes de temperatura. Apds a polimerizacao (cura),
ndo possuem a capacidade de se fundir novamente, apresentando decomposicdo quando
aquecido a altas temperaturas. Esta caracteristica torna a reciclagem desses polimeros bastante
complicada. Na sua estrutura molecular as moléculas formam cadeias que estdo ligadas entre
si, formando uma rede ou reticulado. Elas estdo presas entre si por meio de numerosas ligacdes,
ndo se movimentando com liberdade como no caso dos termoplasticos (GORNI, 2001). Pode-
se colocar como exemplos de polimeros termorrigidos o baquelite, usada em tomadas e no
embutimento de amostras metalogréficas; poliéster usado em carrocerias, caixas d'dgua,
piscinas, e outros, na forma de plastico reforcado (fibra de vidro), epdxi, fenolico, etc.

Os polimeros termorrigidos, macromoléculas de cadeia reticulada, sdo polimerizados
durante o processamento, ndo podendo ser reciclados devido a decomposi¢do térmica. Esses
polimeros sdo comercializados principalmente para fabricacdo de compositos, além de uso
como adesivo e revestimento. O processamento desses compoésitos pode ser realizado em
moldes de simples confeccdo e a disposicdo dos constituintes pode ser feita a mao ou
automaticamente. A cura ou endurecimento da resina pode ocorrer com ou sem auxilio de
pressao, temperatura ou vacuo. As propriedades alcancadas por esses materiais consagraram o
uso de compositos. A producdo desses materiais € limitada pelo tempo de producdo. Ainda
assim sdo muitos utilizados por apresentarem propriedades de resisténcia maiores (SANTOS,
2006).
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2.3.2.1 Resina poliéster

A resina poliéster é a mais empregada para confec¢do de compaositos poliméricos, isto
se deve ao fato de aliar bom desempenho mecanico, boas condicGes de reatividade, custo mais
acessivel que a resina epdxi ou éster-vinilica a diversidade de formulagdes disponiveis para
atender os requisitos exigidos em diferentes areas de aplicagdes dos compositos.
(MARINUCCI, 2011).

Os poliésteres insaturados sdo formados pela reacdo de esterificacdo, na qual diacidos
insaturados (acido fumérico ou anidrido maleico, acidos que retiraram 4gua de hidratag&o ligada
qguimicamente na molécula) e diacidos saturados (ortoftalico, isoftalico ou tereftalico) reagem
com um dialcool (monoetileno glicol, propileno glicol, neo pentil glicol, etc.) gerando éster e
agua. Devido a reagdo ocorrer nas duas extremidades da cadeia, é possivel ter moléculas com
cadeias muito longas e obter uma infinidade de grupos ésteres ao longo desta cadeia.
(ABMACO, 2009).

Apds a etapa de condensacdo (na reacdo de esterificacdo), ocorre a formacao de uma
resina solida a temperatura ambiente, sendo necessario apds essa primeira etapa a sua dilui¢éo
em mondmeros apropriados que sdo adicionados a resina e que atuam como solventes,
conferindo menor viscosidade e melhor processabilidade, além de auxiliar na umectacao das
fibras. Devido a cura de resinas poliésteres se processarem lentamente e apresentarem baixa
mobilidade, a probabilidade das reacfes intramoleculares ocorrerem é muito pequena. Os
mondémeros utilizados como solventes atuam também, como copolimerizadores da resina
tornando a probabilidade das reac6es intramoleculares da resina serem maiores (MOREIRA,
2008).

De acordo com o tempo de cura, tempo de gel e propriedades esperada, as resinas
poliésteres podem ser aditivadas com aceleradores ou promotores que auxiliam no processo de
cura reagindo com o iniciador peroxido formando radicais livres. O uso de inibidores
(retardantes) para melhorar a estabilidade de armazenamento da resina evita que 0 mondémero
e a parte polimérica reajam entre si antes da adicdo do iniciador. Os aceleradores mais utilizados
s8o as aminas terciarias e o0s sais de metal pesado, destacando-se o cobalto e os retardantes mais
comuns s&o hidrogquinona e di-tercio-butil hidroquinona (MOREIRA, 2008).

O poliéster insaturado apresenta, geralmente, 0 mondmero de estireno que também
possui ligagdes duplas que séo desfeitas por agdo de catalisadores dando origem a um polimero

termoestavel (SILAEX, 2014). A Figura 3 apresenta a reacdo de cura de uma resina poliéster.
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Figura 3 - Reacdo de cura de uma resina poliéster.
Fonte: (SILAEX, 2014).

2.3.2.1.1 Isoftalica

As resinas isoftalicas sdo produzidas a partir do acido isoftélico e apresentam boas
resisténcias quimicas, térmicas e mecanicas. Ha dois tipos principais: as resinas isoftalicas
comuns e as com neopentilglicol (NPG). As resinas isoftalicas comuns sdo normalmente
formuladas com propileno glicol. Apresentam termo distor¢éo por volta de 100° C e resisténcia
quimica ligeiramente superior as resinas ortoftalicas. Sdo indicadas para producfes de moldes,
modelos, estrutura de tanques e tubulacbes para produtos quimicos ou saneamento basico.
Enquanto as resinas isoftalicas com NPG, sdo formuladas com neopentilglicol, apresentando
um termo distorcéo por volta de 130°C, resisténcia quimica muito superior as ortoftéalicas. Antes
do surgimento das resinas tereftalicas, as resinas isoftalicas apresentavam maior resisténcia
mecanica e elétrica dentre as resinas poliéster. Indicadas para gel-coats de banheira de
hidromassagem e piscinas, barreira quimica e estrutura de tubulacdes, tanques para combate a
corrosao e saneamento basico, massas para prensagem, revestimentos industriais, pecas para a
indUstria elétrica inclusive para alta tensdo, resistentes a agua fervente, a &gua do mar, a alguns
acidos e bases, em diversas temperaturas e concentracées (ELEKEIROZ, 2004).

As resinas isoftalicas, Figura 4, podem formar poliésteres de alto peso molecular, com
cadeias mais longas, devido ao fato do acido isoftalico em sua reacdo ndo formar anidrido
ciclico e com isso ndo sofre a desvantagem da regeneragao como em outras resinas. As cadeias
mais longas proporcionam ao produto uma maior resisténcia mecanica, melhor absorgéo de

impacto, melhor resisténcia quimica e térmica (SILVA, 2013).
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Figura 4 — Resina Isoftalica.
Fonte: (SILVA, 2013).

2.4 FIBRAS VEGETAIS

O Brasil € um pais privilegiado geograficamente, possui condi¢fes climéticas e solo
fértil para o cultivo de uma extensa variedade de espécies de plantas. O investimento no
emprego de fibras vegetais contribui com a economia, com a geracdo de renda, ameniza
poluicdes ambientais e substitui e/ou diminui a utilizacdo de recursos de fontes ndo renovaveis
e ndo biodegradaveis (SATYANARAYANA et al., 2007).

O uso de matérias-primas advindas de fontes renovaveis vem sendo de extremo interesse
em diversos estudos e pesquisas cientificas, devido ao seu potencial na substituicao de produtos
sintéticos. As perspectivas para o uso de fibras naturais sdo muito grandes, em areas como, por
exemplo, a industria téxtil, na inddstria automobilistica, na area de revestimento interno de
automoveis, 6nibus e caminhd@es e construgdo civil (SILVA, 2014).

As fibras vegetais apresentam suas estruturas de comprimento alongado, e sec¢éo
transversal vazada e arredondada. As fibras vegetais sdo um tipo de fibra natural e podem ser
distinguidas conforme sua origem na estrutura da planta, em: (i) fibras dos frutos, como coco e
acai, (ii) fibras do caule, como linho, juta, kenaf, (iii) fibras das folhas, como sisal e curaud, e
(iv) fibras de sementes, como o algoddo (MUELLER e KROBJILOWSK, 2003). A Figura 5

mostra uma classificacao geral das fibras vegetais.
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Figura 5 - Classificacdo geral das fibras vegetais
Fonte: (autoria propria adaptado de MUELLER e KROBJILOWSK, 2003)

Em muitas partes do mundo e, principalmente em paises em desenvolvimento, além de
serem usadas na agricultura como fonte de alimentos, diferentes partes de plantas e frutos tem
sido fontes viaveis de materiais para uso industrial (PRASAD et al., 2009).

Todas as fibras vegetais consistem basicamente de fibrilas de celulose imersas numa
matriz amorfa de lignina (RAO e RAO, 2007), sendo, portanto consideradas como compasitos
naturais, onde a celulose € a parte cristalina que permite as plantas suportar esforgos internos e
externos, e a lignina, que da flexibilidade suficiente para permitir a expansao celular durante o
crescimento da planta (BURGET, 2006). Estas fibrilas consistem de varias microfibrilas, as
quais estdo organizadas ao longo do comprimento da fibra: cada fibrila exibe uma estrutura
complexa de camadas compostas por uma parede primaria em volta de uma parede secundaria,
similar as fibras de madeira (RAO e RAO, 2007).

As fibras vegetais sdo basicamente constituidas de lignina, celulose e hemicelulose,
além de pequenas quantidades de sais inorganicos, pectina, corantes naturais e substancias
nitrogenadas que sdo incluidos no que se denomina de fracdo de sollveis (SILVA, 2014). A
composicao quimica das fibras vegetais (Figura 6), consiste principalmente por microfibrilas

(células com alto teor de celulose) envolvidas por uma matriz amorfa de hemicelulose e lignina.
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Célula Vegetal

Parede Celular

Microfibrila

i Hemicelulose
celuldsica

Celulose
Figura 6 - Estrutura da biomassa lignocelulésica.
Fonte: (GEHLEN, 2014).

A celulose se resume em um polimero linear cristalino formado por unidades B-D
glicopironases unidas por ligagdes glicosidicas B-(1—4). Os grupos laterais possuem
reatividades distintas, o grupo C1-OH é derivado da formacgdo do anel através da ligacdo
hemiacetal intramolecular, possui propriedades redutoras, enquanto que o C4-OH é um grupo
alcodlico nédo redutor (REGIANI, 2000).

A hemicelulose é um polissacarideo amorfo com grau de polimerizacéo de cerca de 50
a 300, hidrofilica e soltvel em solucGes alcalinas, sendo facilmente hidrolisada em acidos.
Forma a matriz que envolve as microfibrilas de celulose e normalmente atua como elemento de
ligacdo entre a celulose e a lignina (PIRES, 2009). A lignina é um polimero amorfo,
hidrofébico, formada por componentes alifaticos e aroméaticos com estrutura tridimensional
ramificada, ndo hidrolisdvel em &cidos, porém soltivel em solugdes alcalinas. Sua funcdo é
conferir rigidez a parede celular (SILVA, 2003).

A constituicdo estrutural de uma fibra vegetal é apresentada na Figura 7. Cada fibra é
composta por diferentes monofilamentos, sendo que cada monofilamento é constituido por
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feixes de microfibrilas. Por sua vez, cada microfibrila é composta por uma estrutura complexa

formada por paredes celulares que circundam o Ilimem (MERLINI, 2011).

(a) Fibras de Celulose

@crens ST DD
de moléculas i

de celulose o ',“O OJ

Figura 7 - Estrutura de uma fibra vegetal: (a) Fibras de celulose; (b) Monofilamentos; (c)
Feixes de microfibrilas; (d) Cadeias de moléculas de celulose.
Fonte: (PIRES, 2009)
Na Figura 8 pode-se observar uma representacdo esquematica de uma fibrila de celulose,
mostrando as paredes primaria e secundaria, assim como a presenca do lumen, estrutura

presente em todas as fibras vegetais e que garante a baixa densidade deste tipo de material.

Limen

Parede secundaria

:L\-=-—/)
Parede primaria

(a) (b)

Figura 8 — Desenho esquematico de uma fibrila de celulose: (a) fibra elementar e (b) mecha
de fibras elementares.
Fonte: (CHARLET et al.,2007)
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As fibras apresentam propriedades que podem ser divididas em primérias e secundarias.
As propriedades primérias envolvem relagdo comprimento-largura (fator de forma), tenacidade,
flexibilidade, coesdo e uniformidade. As propriedades secundarias englobam a densidade,
capacidade de absorcdo de agua, alongamento, elasticidade, resiliéncia, comportamento
térmico, resisténcia a microrganismos, exposicao a luz, dentre outros (CANDIDO, 2014).

Na tentativa de buscar respostas para a evolugdo dos vegetais, muitos pesquisadores
comecaram a estudar a estrutura das plantas e concluiram que as propriedades macroscopicas
da planta se originam principalmente da organizacdo da parede celular, fazendo com que,
particularmente as escalas nano e microestrutural sejam relevantes para a formulagdo de
aproximagdes sobre os aspectos biomecénicos (BURGET, 2006). Depois de alguns estudos
nesse sentido, hoje se pode afirmar que as propriedades e estrutura das fibras sdo influenciadas
por diversas variaveis como a area de plantio do vegetal, o clima e a idade da planta (KALIA
etal., 2011).

H& grandes vantagens no uso de fibras vegetais, tais como a baixa massa especifica;
maciez e abrasividade reduzida, reciclaveis, ndo toxicidade e biodegradabilidade; baixo custo
e baixo consumo de energia na producao, baixa condutividade térmica, bom isolamento térmico
e acustico, sendo assim estudadas as caracteristicas mecéanicas (SATYANARAYANA, et. al.
2007).

2.4.1 Fibra de bananeira

N&o se pode indicar com exatidao a origem da bananeira, pois ela se perde na mitologia
grega e indiana. Atualmente, admite-se que seja originario do Oriente, sul da China ou
Indochina. Ha referéncias da sua presenca na india, Malasia ou Filipinas, onde tem sido
cultivada ha mais de 4.000 anos (MOREIRA, 1987). O Brasil representa a quinta maior
producdo mundial de banana com 7.090.619 de toneladas. Dentre 0os maiores produtores estéo
os estados da Bahia, Sdo Paulo, Minas Gerais, Para e Santa Catarina, com uma area de 240 mil
hectares (AGRIANUAL, 2012).

No Brasil, praticamente toda a producao de banana é consumida in natura e o seu cultivo
tem papel fundamental na fixacdo da mé&o-de-obra rural. A banana constitui elemento
importante na alimentacdo de populagdes de baixa renda, ndo so pelo alto valor nutritivo, mas
também pelo baixo custo. Além do elevado valor nutritivo, a banana tem alto significado
socioeconémico, pois mobiliza um grande contingente de mao-de-obra, permite retorno rapido

ao produtor e é geradora de divisas para o Pais (GANGA, 2002).
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Segundo Moreira (1999), as bananeiras existem no Brasil desde antes do seu
descobrimento. Quando Pedro Alvares Cabral aqui chegou, encontraram os nativos comendo
in natura bananas de uma cultivar muito digestiva que se supde tratar-se da ‘Branca’ e outra,
rica em amido, que precisava ser cozido antes do consumo, chamada de ‘Pacoba’ que deve ser
a cultivar Pacovan. A palavra pacoba, em guarani, significa banana. Com o decorrer do tempo,
verificou-se que a ‘Branca’ predominava na Regido Litoranea ¢ a ‘Pacovan’, na Amazodnica.

Conforme a sistematica botanica de classificacdo hierarquica, as bananeiras produtoras
de frutos comestiveis sdo plantas de classe das Monocotileddneas, ordem Scitaminales, familia
Musacea, onde se encontram as subfamilias Heliconioideae, Strelitzioideae e Musoideae. Esta
ualtima inclui, além do género Ensete, o género Musa, constituido por quatro séries ou secgdes:
Australimusa, Callimusa, Rhodochlamys e (Eu-) Musa (SIMMONDS,1973). Dentro do género
Musa existem no minimo duas espécies, M. ingens (2n=14) e M. beccarii (2n=18), que ndo séo
classificaveis nestas secdes. A separacdo entre (Eu-) Musa e Rhodochlamys € artificial e ndo
reflete bem os graus de isolamento reprodutivo (Shepherd, 1990). A secdo (Eu-) Musa é a mais
importante, pois, além de ser formada pelo maior numero de espécies do género, apresenta
ampla distribuicdo geografica e abrange as espécies de bananas comestiveis (ALVES, 1999).

A bananeira € uma planta herbacea, apresentando raiz, caule, folhas, flores, frutos e
sementes (Figura 9). O caule é representado pelo rizoma e o conjunto de bainhas das folhas de
pseudocaule. O pseudocaule termina com uma copa de folhas longas e largas com nervura
central bem definida. O pseudocaule apresenta uma coloracdo externa verde, no entanto esta

coloracdo pode variar a depender do gendtipo e de sua origem (SOUZA, 1999).
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Figura 9 — Esquema da estrutura da bananeira.

Fonte: (SOUZA, 1999)

Apo6s a colheita, o pseudocaule da bananeira é cortado e enviado para descarte,
tornando-se, na maioria das vezes, um incobmodo para os produtores (BITTENCOURT, 2002).
Né&o existe ainda um aproveitamento comercial em larga escala para a fibra do pseudocaule da
bananeira, embora seja uma fibra historicamente utilizada para a fabricacéo de arreios e outros
artefatos utilizados na lavoura.

Para diminuir os efeitos da sazonalidade da producéo, a extracao da fibra do pseudocaule
surgiu como uma alternativa para os agricultores de emprego e renda complementar. A fibra de
bananeira, tem texturas diferentes (capa, seda, renda, fio) possui assim diversas aplicagdes.
Resultado do descarte do cacho de bananas, o pseudocaule da bananeira é aproveitado,
possibilitando alternativas de uso em artesanatos e compositos com polimeros podendo
substituir outros materiais coletados na mata atlantica (CORDIOLI, 2008).

Por ser de facil cultivo em paises tropicais, sao nesses paises que as fibras de bananeira
se destacam. Apos oferecer o fruto, o pseudocaule pode proliferar fungos de complicado
controle de tratamento, devido a alta umidade incidente nas plantagdes. Portanto, a extracdao do

pseudocaule das bananeiras torna-se uma alternativa de renda conveniente para a méo-de-obra
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rural, além de poder ser uma opcao viadvel para confeccdo de artesanatos e reforco e resinas
termoplasticas (BALZER et. al., 2007).

Para que as fibras apresentem melhor qualidade, os pseudocaules devem ser oriundos
de terrenos secos e extraidos de plantas sadias e com troncos robustos. Outro fator que tem
influéncia na qualidade da fibra é a colheita, que deve ser realizada em clima seco e na hora
mais quente do dia para que a evaporacdo da umidade ocorra com maior facilidade (MERLINI,
2011).

2.5 PARTICULAS MINERAIS

As particulas minerais sdo substancias inorganicas compostas por grdos muito pouco
flexiveis que sdo incorporados & massa de polimero (LIMA, 2007).

As particulas minerais sdo produzidas por empresas de mineracdo que as extraem de
jazidas minerais, beneficiam e acondicionam em embalagens adequadas ao mercado
consumidor (sacos de 20 a 50 kg). Particulas mineral é o termo empregado para definir o uso
de determinados p6s-minerais em misturas com polimeros (LIMA, 2007).

As particulas minerais sdo usadas principalmente para substituir parte da resina a das
fibras de vidro e assim reduzir o custo do produto final. A aplicacdo de particulas mineral no
processo de transformacdo de compositos de resina poliéster e fibra de vidro, é uma préatica
muito utilizada (ELEKEIROZ, 2004).

De um modo geral a resisténcia mecénica e, em alguns casos, 0 modulo de elasticidade
aumentam, sendo que a deformabilidade e a tenacidade diminuem com a reducédo do tamanho
da particula. O conhecimento da distribuicdo granulométrica das particulas é de vital
importancia, pois particulas maiores aumentam a resisténcia a abrasdo, mas por outro lado tem
efeitos adversos na deformabilidade e falha do material. Com isso pode-se dizer que a
concentracdo de tensGes no compdsito aumenta com o aumento do tamanho da particula
(DALPIAZ, 2006).

Normalmente as particulas minerais sdo produzidas com controle de tamanho e
geometria. Podem ser classificados como bidimensionais (talco e mica) e tridimensionais
(calcario e caulim). As particulas bidimensionais tendem a formar compdsitos com alto grau de
anisotropia, pela possivel orientacdo das cargas no sentido do fluxo do polimero fundido.
Quanto menor for o tamanho da particula, maior serd a area superficial da particula e,
consequentemente, a quantidade de interfaces polimero/carga também aumenta. Espera-se uma

melhora nas propriedades mecéanicas com o aumento desses pontos de adeséo. Por outro lado,
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quanto maior a rea superficial maior sera a dificuldade de dispersdo na matriz ou o controle da
viscosidade no processamento (RABELLO, 2000).

De acordo com Dalpiaz (2006), as particulas minerais podem se dividir em quatro
categorias quanto a sua forma (Figura 10):
e Particulas esféricas;
e Particulas granulares (cubos, paralelepipedos, forma irregular);
e Particulas lamelares (plaquetas, lamelas);

e Particulas fibrilares ou aciculares (fibras, bastonetes).

TAlt. IAlt.

Coh;.\ ™ *ff{;rg Comp.

(a) (b) (c) (d)
Figura 10 — Principais formas das particulas: a) esféricas; b) granulares; c) lamelares; d)

fibrilares ou aciculares.
Fonte: (DALPIAZ, 2006)

O critério mais usado para definir a forma das particulas é o fator de forma. Uma forma
de definir o fator de forma ¢ a relagéo entre a maior e a menor dimensdo da particula. Como
exemplo tem-se as fibras, na qual o fator de forma seria a relagdo comprimento/diametro da
fibra. Para plaquetas, seria a relacdo comprimento/espessura das lamelas, enquanto que para
esferas o fator de forma seria o menor possivel e igual a 1. Compositos carregados com
particulas esféricas sdo isotropicos, ou seja, as propriedades mecanicas independem da direcéo
da solicitacdo. J& para compositos carregados com particulas lamelares ou fibrilares, as
propriedades mecéanicas dependem da direcdo da solicitacdo e por isso o material é dito
anisotrépico (MURPHY, 2001).

No caso de particulas esféricas, como as esferas de vidro, ou quase esféricas, como o
carbonato de célcio, o tamanho da particula é definido pelo didmetro. No caso de particulas
lamelares ou fibrilares, como o caulim e o talco, é necessario estabelecer critérios de calculo do
didametro equivalente. Cabe salientar ainda que as cargas minerais correspondem a uma
populacdo de particulas de tamanho varidvel. Sendo assim o termo “tamanho” somente serd
correto em se tratando de particulas em uma populacdo monodispersa. Alguns autores usam,

para caracterizar o tamanho da populacdo de particulas o didmetro mediano (Ds,), que €
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definido como sendo a dimensdo onde a metade da massa da populacdo é inferior a um
determinado diametro (DALPIAZ, 2006).

As particulas sdo adicionadas ao composito com objetivo de reduzir custo e/ou alterar
uma ou mais propriedades do mesmo. Para matrizes poliméricas a introducdo de particulas,
geralmente, ndo leva a um aumento substancial das propriedades mecénicas do polimero. Este
fato ocorre, pois, as tensdes ndo sdo efetivamente transferidas da matriz para entidades esféricas
dotadas de pequena area superficial. Além disso, as particulas também podem atuar como
agentes nucleadores de trincas e assim contribuir para a reducéo da resisténcia mecanica dos
compdsitos (CASARIL, 2004).

2.5.1 Processo de beneficiamento do cobre

De acordo com Silva (2010), a calcosita (Cu2S) possui 79,3% de cobre e a calcopirite
(CuFeS2) com 34,5% de cobre que é extraido por ustulagdo. No relato de Ribeiro (2011), o
cobre em estado puro, denominado cobre nativo, raramente é encontrado na natureza.
Normalmente estdo associados a outros elementos quimicos em vérias formas estruturais,
proporcdes estequiométricas e combinagdes quimicas, formando diversos minerais. Existem
dois grupos de minerais: os primarios ou sulfetados, ocorrentes em zonas mais profundas da
crosta terrestre, com mais alto teor em cobre, e 0s oxidados ou secundarios, de origem mais
superficial, de menor teor em cobre.

Conforme descricdo do Braga (2010), as etapas fundamentais de extracdo do cobre sdo:
beneficiamento, que consiste na separacdo do minério concentrado (composto de cobre) do
minério sem valor comercial (ganga); reducdo que objetiva a extracdo do cobre a partir do
minério concentrado com utilizacdo de processo pirometallrgico; e refino, etapa onde as
impurezas séo retiradas obtendo-se o cobre puro.

e Beneficiamento: de acordo com Rath e Kalache (1997), “a industria de transformagdo do
cobre tem inicio a partir do minério, cuja extracdo se da a céu aberto ou em galerias
subterraneas. Com um teor metalico que varia normalmente entre 0,7% e 2,5%, 0 minério
é submetido a britagem, moagem, flotacdo e secagem, obtendo-se o concentrado cujo teor

de cobre contido ja alcanga 30%”. A Figura 11 descreve esta etapa.
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de Cobre Cu (30 a 38% Cu)

Figura 11 — Etapa de beneficiamento de cobre.
Fonte: (RATH e KALACHE, 1997)

Reducdo: ainda conforme Rath e Kalache (1997), o concentrado é entdo submetido ao forno
flash, de onde sai o mate com teor de 45% a 60%, e este ao forno conversor de onde se

obtém o blister com 98,5% de cobre. A Figura 12 apresenta esta etapa.

\

Blister

Q

(98,5% Cu)

Forno Flash (45 a 60%) Forno
Conversor

Figura 12 — Etapa de reducéo do cobre.
Fonte: (RATH e KALACHE, 1997)
Refino: dependendo da pureza desejavel para o cobre, tendo em vista a sua utilizacéo final,
0 blister pode ser submetido apenas ao refino a fogo, onde se obtém cobre com 99,7%
(anodo) ou pode ser também refinado eletroliticamente, atingindo um grau de pureza de

99,9% (catodo) (RATH; KALACHE, 1997). A Figura 13 demonstra esta etapa.
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(98.5% Cu) (99,7% Cu) Lama anddica (99,9% Cu)

Figura 13 — Etapa refino do cobre.
Fonte: (RATH e KALACHE, 1997)
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Terminada a fase do refino, segue-se mais uma etapa integrante do processo, a de
Conformacdo. Nesta, os catodos sdo submetidos ao processo de refusdo para obtencéo do cobre
no formato de tarugos ou placas. A partir da trefilacdo destes tarugos, produzem-se 0s
semielaborados de cobre nas formas de barras, perfis e tubos e através da laminacdo das placas,
sdo produzidos semielaborados nos formatos de tiras, chapas e arames. Se, entretanto, ao invés
da simples refuséo o catodo for fundido e laminado em processo continuo obtém-se o vergalhéo,
a partir do qual serdo fabricados os fios e cabos (RATH e KALACHE, 1997). A Figura 14

mostra esta etapa.
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pots | J{ || crapes| =87
Tubos * Arames

Figura 14 — Etapa de conformacao.
Fonte: (RATH e KALACHE, 1997)

2.5.1.1 Residuo de cobre

Um residuo de composicdo semelhante e rico em silico-aluminatos é proveniente da
industria de beneficiamento de minério sulfetado de cobre. O nome cobre deriva do termo “aes
cyprium” - minério de Chypre (Chipre), mais tarde conhecido como “cuprum”, palavra latina
que deu origem ao simbolo quimico Cu. O cobre € um dos metais mais antigos da civilizacao
mundial, datando seus primeiros usos desde 8.000 anos a.c. Sua importancia na historia da
humanidade marcou uma época denominada “Idade do Bronze”, liga formada de cobre e

estanho (SOUZA, 2010).
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O residuo do beneficiamento do cobre é constituido essencialmente por silica, éxido de
aluminio e 6xido de ferro. Cobre e 6xidos de magnésio, célcio, sédio e potéssio ocorrem de

forma subordinada. O Quadro 1 mostra a quantificacdo da composi¢do deste residuo.

Quadro 1 — Composicao quimica do residuo do beneficiamento de cobre.

Componente Quantidade Componente Quantidade
SiO2 57,6 Na20 2,79
AlzO3 12,0 K20 1,69
Fe203 13,7 TiO2 0,42
MgO 4,1 P20s 0,77
CaO 4,37 MnO 0,04

Fonte: (SOUZA, 2010)

Vérios estudos foram realizados, partindo de cobre como matéria-prima na fabricacao
de concreto para ser aplicado diretamente a utilizacdo destes residuos; alguns destes para a
utilizacdo de residuo do beneficiamento na construcao civil. (SOUZA, 2010). A Figura 15

mostra residuo do beneficiamento de cobre a céu aberto.

Figura 15 — Residuos da atividade de Minerag&o.
Fonte: (RIBEIRO, 2011)

2.6 MATERIAIS HIBRIDOS

De acordo com Callister Jr. (2007), compdsitos hibridos sdo formados pela utilizacao
de mais de um tipo de fibra de reforco e/ou mais de um tipo de matriz, ou seja, 0s materiais
compdsitos hibridos apresentam na sua estrutura, combinagfes de varios tipos de reforcos,
mesclando fibras e particulas no mesmo material ou ainda combinando mais de um tipo de fibra

ou de particula no mesmo material. Quando existem dois tipos de reforco na mesma matriz,
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particula e fibra, este tipo de compdsito passa ser classificado como composto hibrido (TSAIl e
CHENG, 2009).

Materiais compdsitos hibridos sdo materiais que apresentam dois ou mais tipos de
reforcos diferentes no compdsito em geral. A hibridizacao pode ocorrer tanto no mesmo tecido,
possuindo este o urdume de uma fibra e a trama de outra, ou variando uma mecha do urdume
de uma fibra e a outra mecha de outra, pode ocorrer em mantas de fibras de curtas, da mesma
maneira que pode ocorrer em relacdo as camadas do laminado, intercalando entre as camadas
de um reforco outro reforco diferente, ou variando o tipo de material particulado no mesmo
(SILVA, 2012).

A hibridizagdo pode ocorrer levando-se em conta varios fatores como por exemplo:
diminuicdo de custo final do compdsito, protecdo de um reforco em especial, melhoramento
das propriedades mecanicas em determinada direcdo de aplicacdo de esforco, diminuicdo da
taxa de absorcdo de umidade, dentre outros (DANTAS, 2011).

De acordo com Cao e Cameron (2006), uma alternativa para melhorar o desempenho
dos compositos € a insercdo de uma segunda fase reforcadora, além da fase laminada. A
fabricacdo de compositos hibridos de matriz polimérica refor¢cada com fibras e cargas minerais
tém se tornado cada vez mais populares devido a melhoria das propriedades mecéanicas

alcancadas.

2.7 MATERIAIS COMPOSITOS PARTICULADOS REFORCADOS COM FIBRAS
VEGETAIS

Compoésitos hibridos sdo formados pela utilizacdo de mais de um tipo de fibra de reforco
e/ou mais de um tipo de matriz, ou seja, 0s materiais compositos hibridos apresentam na sua
estrutura, combinacGes de varios tipos de reforcos, mesclando fibras e particulas no mesmo
material (CALLISTER JR., 2008).

Silva e Cruz (2014) utilizando fibras in natura de bananeira hibrida como reforco,
alcancaram valores de 29,50 (+4,93) MPa de resisténcia a tracdo, a fracdo massica foi a mesma
em todos os compdsitos fabricados, a diferenca se deu nas camadas de onde as fibras foram
extraidas, apresentando também um aumento na for¢a média para ruptura dos compositos das
camadas externas até a interna.

Gildo (2013) estudou compésitos reforcados por fibras in natura de sisal, variando
comprimento da fibra em 5, 10 e 15 mm e diferentes fragdes massicas para cada comprimento

de fibra. Nos compositos reforgados pelas fibras com 5 mm de comprimento, os melhores



52

resultados obtidos foram 22,23 (+£3,69) MPa em resisténcia a tracdo para 5,41 % de fracdo
massica, para os compositos com fibras de 10 mm de comprimento os maiores valores
alcancados foram 27,73 (£1,97) MPa em resisténcia a tracdo, com 6,87 % em fracdo massica,
ja nos compositos reforcados com fibras de 15 mm de comprimento os resultados alcancados
foram de 28,64 (£1,57) MPa em resisténcia a tragdo com fracdo maéssica de 1,90% em fracéo
massica.

Segundo Margem (2013) a chave do sucesso da aplicabilidade em termos de
performance das propriedades finais dos compdsitos séo, dependentes da adesdo, do tipo de
matriz e da interface entre a fibra natural e a matriz continua.

Venkateshw et. al. (2011) estudaram compdsitos puros e hibridos de matriz epoxi com
fibras de banana/ sisal de comprimento de 15 mm, foram encontrados os resultados para o
composito de banana puro no ensaio de tracdo 16,2 MPa, para ensaio de flexdo 57,33 MPa e
para ensaio de impacto 13,25 J/m2. Para o compdsito de sisal puro a tracdo foi de 21,20 MPa,
a flexdo de 62,04 MPa e 0 impacto de 22,54 J/m?. Ja para os hibridos banana/ sisal apresentaram
na razdo (75/25) a tracio de 17,39 MPa, a flexdo de 58,50 MPa e o impacto de 15,57 J/m?. O
hibrido banana/ sisal na razdo (50/50) a tracdo foi de 18,66 MPa, a flexdo de 59,68 MPa e
impacto de 17,90 J/m. O hibrido banana/ sisal na razdo (25/75) a tracdo foi de 19,93 MPa, a
flexdo de 60,86 MPa e o impacto de 20,22 J/m?. Este estudo mostrou que a adi¢io da fibra de
sisal em banana no compaésito epoxi de até 50% em peso resultou no aumento das propriedades

mecanicas dos mesmos.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 MATERIAIS
3.1.1 Materiais Poliméricos

Para a producdo do composito, objeto desta pesquisa, foi utilizado para formacédo da
matriz material ligante descrito pelo fabricante Aerojet Fiberglasss/AM 190 como resina
poliéster insaturada do tipo isoftalica de média reatividade, baixa viscosidade e amarelada,
promovida/acelerada com cobalto (0,5%), liquido brilhante de cor azul da mesma empresa. Foi
utilizado como iniciador de cura Butanox BB de Perdxido de Metil Etil Cetona com sinbnimo
de MEK-P (1,5%) da Empresa (Aerojet Brasileira de Fiberglass Ltda). O Quadro 2 ilustra as

especificacOes da resina citada.

Quadro 2 — Caracteristicas da resina isoftalica insaturada

Viscosidade Brookfield a 25°C | 1-CQ-02 (cP) 500-600
Gel Time a 25°C I-CQ-03 min:seg 6-8
Intervalo Simples I-CQ-03 min:seg 5-9
Pico Exotérmico I-CQ-03 °C 180-200
indice de Acidez I-CQ-04 (mg KOH/qg) Maximo 15

Teor de Solidos I-CQ-01 % 59-63
Densidade a 25°C I-CQ-16 g/cm?® 1,10-1,15

Fonte: (autoria propria adaptado de AEROJET, 2016)

A Figura 16 apresenta respectivamente os produtos utilizados na preparacdo da matriz

do compésito.

(a)

(b)
Figura 16 — Preparacdo do composito: a) Resina poliéster insaturada; b) cobalto (acelerador);
¢) Iniciador MEK-P.

(©)
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3.1.2 Residuo mineral

O residuo mineral utilizado no trabalho foi o residuo de flotacdo oriundo do processo
de beneficiamento do minério de cobre (Figura 17) doado pela empresa Vale localizada na
cidade de Canad dos Carajas - PA, Industria de Extracdo e Beneficiamento de Minérios. O
material de residuo foi armazenado, devidamente identificado e conduzido ao laboratdrio de

Engenharia Mecanica (LABMEC) da UFPA/Campus Tucurui para realizacdo dos estudos.

Figura 17 — Residuo de flotacdo do processo de beneficiamento do minério de cobre.
3.1.3 Fibra de bananeira

As bananeiras utilizadas neste trabalho, do tipo banana prata, foram doadas pela
empresa Eletrobras/ Eletronorte localizada no municipio de Tucurui, estado do Para (PA). O
pseudocaule da bananeira foi estrategicamente cortado em comprimentos aproximados de 1,5
m, tomando cuidado para nao cortar muito préximo a raiz e nem muito préximo as folhas. O
pseudocaule é formado pela sobreposic¢do de bainhas foliares (camada), onde cada pseudocaule
é composto por aproximadamente 15 bainhas em condi¢des de uso para a producdo de fibras
(Figura 18).
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Figura 18 — Bananeira: a) corte do pseudocaule da bananeira; b) esquema ilustrativo das
bainhas foliares do pseudocaule; c) separacdo das bainhas para extragéo das fibras.

Apos a separacdo das bainhas, deu-se inicio ao processo de extracdo das fibras. O
processo foi feito através da utilizacdo de uma maquina universal de extracdo de fibras (Figura
19), projetada e construida no laboratério de Engenharia Mecénica da UFPA/Campus Tucurui.

#

Figura 19 — Maquina de extracéo de fibras
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Realizada a extracao das fibras, estas foram colocadas em um recipiente com &gua para
eliminar os possiveis residuos superficiais oriundo da extracdo e logo em seguida levadas para
secar (Figura 20). As fibras foram secas ao sol em temperatura ambiente. Logo apds, a fibras
foram armazenadas dentro de um recipiente para serem futuramente utilizadas para servirem de

reforco neste trabalho.

Figura 20 — Limpeza e armazenamento das fibras extraidas.
3.2 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS
3.2.1 Caracterizacdo das fibras de bananeira

Foram realizados ensaios fisicos, mecanicos, quimicos e microestruturais como forma

de caracterizacdo das fibras da bananeira, além da caracterizag¢do anatdbmica.

3.2.1.1 Caracterizagdo anatdmica das fibras de bananeira

Inicialmente foi realizado um estudo quantitativo das fibras de bananeira quanto a sua
caracterizagdo anatomica, na qual foram observadas 1dminas histologicas semipermanentes de
material macerado para mensuragdo das variaveis “didmetro total da fibra”, “didmetro do
limen” e “espessura da parede”. Na auséncia de norma especifica para as monocotiledoneas, a
classificacdo anatbmica das fibras foi realizada conforme a norma da International Association
of Wood Anatomists (IAWA COMITTEE, 1989) para as espessuras das fibras e suas paredes.

Foram retiradas uma amostra das fibras, no plano longitudinal, secos ao ar livre para o
preparo de material macerado. As amostras foram armazenadas em recipiente de vidro, com
capacidade de 20 ml, contendo 10 ml de uma solucdo macerante de acido acético e peréxido de
hidrogénio na proporcao de 1:1 (v/v). O recipiente foi fechado e acondicionado por 72 horas

em estufa a temperatura de 60°C, para dissolucdo da lignina, desagregando-se assim 0s
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elementos anatdmicos. Apos a dissolucdo da lignina e, consequente branqueamento do material,
o mesmo foi retirado da estufa e lavado abundantemente em &gua corrente.

O macerado foi armazenado no recipiente de vidro, em agua destilada e, com o intuito
de melhor visualizar os elementos que foram dissociados, foram adicionadas 3 gotas de
safranina hidro-alcodlica 1% (v/v). A partir dos valores de diametro total e didmetro do Iimen
das fibras, os parametros anatomicos “espessura da parede celular”, “fracdo parede”,
“coeficiente de flexibilidade” e “indice de Runkel” foram obtidos. A Figura 21 ilustra um

esquema de como foram obtidos esses parametros anatdmicos.

'—J Espessura da parede

Didmetro do limen

Diédmetro total

Figura 21 — Esquema ilustrativo dos parametros anatbmicos.

Na mensuragdo das fibras, foram obtidas informagdes relativas ao seu didmetro total
(D;) e diametro do lumen (D;), sendo indiretamente determinada a espessura da parede celular

(e) pela Equacéo 6.

__ D¢—Dy

(6)
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A fracdo parede (FP) é a razdo entre o dobro da espessura da parede celular da fibrae o
diametro total da fibra (Equacgéo 7).

2

FP(%) = ( ) x100 7

Xe
D¢
O coeficiente de flexibilidade (CF) é a raz&o percentual entre o didmetro do limen e o

diametro total da fibra (Equacéo 8).
CF(%) = (ﬁ—i) X100 8)

O indice de Runkel (IR) ¢é a razdo entre o dobro da espessura da parede celular e a

diametro do limen (Equacédo 9).

IR = 2xe )

As dimensdes dos elementos anatdbmicos foram mensuradas com o auxilio de um
microscopio 6tico de luz polarizada da marca Leica, modelo DM/LP, modelo 1450 VP, com
aumento de 40x. Para as medidas das variaveis “didmetro total” e “didmetro do limen”,

utilizou-se 30 mensuragdes para camada da fibra de bananeira.

3.2.1.2 Caracterizacdo fisica das fibras de bananeira

Inicialmente com a ajuda de um microscépio éptico, marca LEICA modelo MDR com
sistema de aquisicdo de dados e aumento de 100 vezes (Figura 22-a) foi possivel determinar 0s
diametros das fibras antes de serem ensaiadas. As fibras vegetais possuem espessuras variaveis,
entdo estas foram consideradas perfeitamente circulares e com didmetro constante para
simplificar a anélise e poder determinar os diametros aparentes em diferentes locais das fibras.
Admitindo-se as fibras como uma sec¢do circular, foram realizadas trés medidas ao longo do

sentido longitudinal das amostras (Figura 22-b).
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Figura 22 —a) Microscé(S?co optico, marca LEICA modelo MD(Ig); b) Medicéo microscopica
dos diametros das fibras da bananeira.

A massa especifica das fibras in natura foi obtida através de ensaios de picnometria,
usando agua como ndo solvente (a fibra ndo reagird com a agua, ou seja, ndo havera a
dissolvicédo da fibra), onde a fibra é imersa em agua observando-se o volume que € deslocado,
segundo a norma NBR NM 52-09. A Figura 23 ilustra as fibras cortadas manualmente no

comprimento de 5 mm para a fabricacdo dos compositos que foram utilizadas para esse ensaio.

Figura 23 — Fibras de bananeira cortadas para determinacao da massa especifica.

A umidade das fibras foi avaliada pelo método de secagem das fibras em uma estufa da
marca Quimis modelo MD 1.4. A determinacdo do teor de umidade das fibras foi realizada
seguindo os procedimentos estabelecidos na norma ASTM D 3030-00. A amostra foi submetida
a medicdo de massa inicialmente em intervalos de tempo de 5 em 5 min, durante uma 1h30min,
depois deste periodo foi feita a medicdo de massa em intervalos de 10 em 10 min, durante 1 h
30 min, e intervalos de 15 em 15 min, durante 5 h, até entrarem em equilibrio. As fibras foram
inicialmente pesadas e secadas até massa constante, determinando-se a absor¢do da &gua pela

Equacao (10),

U% = "L x100 (10)

14
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Onde (U%) corresponde a absorcéo percentual de umidade, (M;) a massa inicial antes

da secagem e (My) a massa final apos a secagem.

3.2.1.3 Caracterizagdo mecéanica das fibras de bananeira

Os ensaios de tracdo foram realizados em uma maquina de ensaios mecanicos da marca
KRATQOS, modelo IKL3, com célula de carga de 5 kN e velocidade de deslocamento de 0,5
mm/min. (Figura 24). Os ensaios foram feitos de acordo com a norma ASTM D3822, visando

determinar sua resisténcia a tracao e deformacao.

Figura 24 - Maquina de ensaio de tracdo marca KRATOS modelo IKLS3.

Para confeccao dos corpos de prova de tracdo, foram utilizados tabs, seguindo a norma
ASTM D 3822, que consistem em um molde de papel, com uma granulometria variando de 120
a 180 g/cmd, cuja funcdo é de interligar a fibra com a garra, de tal sorte que a fibra fique
posicionada verticalmente no tab (Figura 25). Os tabs de papel KRAFT com as dimensdes de
29 mm x 45 mm foram colados com adesivo cianoacrilato nas extremidades do comprimento

util das fibras.
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Figura 25 - Esquematizagédo da fabricagéo dos tabs.
3.2.1.4 Caracterizacdo quimica das fibras de bananeira

As analises quimicas da fibra de bananeira foram realizadas no Laboratério de madeira
da Engenharia Florestal na Universidade Estadual do Para (UEPA), baseando-se nas normas
descritas pela Associacdo Brasileira de Técnicas de Celulose e Papel - ABTCP (1974),
adaptadas para fibras. Para tanto foram realizados os ensaios de Teor de Celulose, Teor de
Holocelulose, Teor de Hemicelulose e Teor de Lignina.

3.2.1.4.1 Determinacao do teor de Lignina

Para determinacdo do teor de lignina utilizou-se as fibras de bananeiras livre de
extrativos e com teor de umidade conhecido. A lignina foi isolada como residuo utilizando
acido sulfurico a 50%. Nesse meio os polissacarideos sdo hidrolisados em agulcares simples e
facilmente removidos por meio de solubilizagcdo em solvente aquoso. A lignina, insolGvel neste
meio, foi removida por simples filtragem. Para isso, pesou-se 1 grama das amostras de fibras e
transferiu-se para um frasco de Erlenmayer de 100 ml com tampa. Adicionou-se lentamente e
sob agitacdo magnética 15 ml de H.SO4 50%. O Erlenmayer foi tampado e deixado sob agitagédo
magnética por 30 minutos a temperatura ambiente. Em seguida, a solugdo foi diluida com
aproximadamente 600 ml de agua destilada. Filtrou-se as fibras (lignina insoltuvel) em funil de
tecido sintético. As fibras foram colocadas para secagem em estufa a 100°C por um dia. O

contetdo de lignina insolvel foi determinado pela Equagéo 11,
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Li= (%) x100 (11)

Onde Li é o teor de lignina da amostra (%), L é o peso da lignina (g), e a P é a peso de

entrada da amostra (g), base seca.

3.2.1.4.2 Determinagé&o do teor de Holocelulose

Para obter quantidade de holocelulose, pesou-se 2 gramas de cada amostra livre de
extrativos e a transferiu-se para um becker, adicionando-se 55 ml de 4gua destilada, 10 ml de
hipoclorito de sodio (6%) e 7 ml de &cido acético glacial. O material foi entdo levado a banho-
maria a 75°C, onde permaneceu por 30 minutos, sendo agitado periodicamente. Transcorrido
esse tempo, filtrou-se a amostra em funil de Gooch (previamente seco e tratado). Este
procedimento foi repetido duas vezes, até o aparecimento do residuo branco. Lavou-se as fibras
brancas com cerca de 500 ml gua destilada e filtrou-se. O funil, com a fibra de holocelulose,
foi levado para uma estufa de secagem e esterilizacdo regulada a 105°C por duas horas para
retirar a umidade. Em seguida, transferiu-se o material para um dessecador até adquirir
temperatura ambiente. Prosseguiu-se com a verificacdo do peso em uma balanca analitica e
posteriormente os calculos. A Equacédo 12 determina o teor de Holocelulose,

mq

HC = (22) x100 (12)

my
Onde HC é o teor de Holocelulose da amostra (%), m1 € a massa de Holocelulose, e m;

€ a massa inicial da amostra.

3.2.1.4.3 Determinacao do teor de Celulose

Para a determinacéo do teor de celulose, transferiu-se as fibras da pratica de holocelulose
para um Erlenmayer e adicionou-se 100 ml de hidroxido de potéassio a 15% (fervente). A
amostra foi entdo levada para aquecer em ebuli¢do suave e sob refluxo por 30 minutos. Filtrou-
se 0 material em papel filtro previamente tarado juntamente com o peso-filtro. O filtrado,
contendo as polioses, foi entdo desprezado e o residuo de celulose lavada com 100 ml de agua
destilada quente. Em seguida, a amostra foi transferida com o papel filtro para o pesa-filtro e
todo o material foi levado para a estufa de secagem e esterilizacdo regulada a 105°C por duas
horas para retirar a umidade, sendo conduzido a um dessecador e depois pesado. Através da

Equacdo 13 determinou-se o teor de Celulose da amostra.
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Ce = (i—) x100 (13)

Onde Ce é o teor de Celulose da amostra (%), Pc € a massa da celulose encontrada, e P;

@ a massa inicial da amostra.

3.2.1.4.4 Determinacao do teor de Hemicelulose

A determinacdo do teor da hemicelulose foi determinada pela diferenga, isto é,
considerando a soma da holocelulose menos celulose ser igual a quantidade de hemicelulose

(Equacéo 14).

HM = HC — Ce (14)

3.2.1.5 Caracterizacdo microestrutural das fibras de bananeira

A microestrutura das fibras foi analisada com auxilio da microscopia eletrénica de
varredura (Figura 26) localizada no laboratério de Geociéncias da Universidade Federal do
Pard, adequado para obter imagem de superficie analisada, pois revela com nitidez a topografia,

relevos e depressdes existentes nas fibras e também das amostras ensaiadas em tracéo.

Figura 26 - Maquina de microscopia eletronica de varredura (MEV).
3.2.2 Caracterizag&o do residuo mineral

A caracterizacdo do residuo de flotacdo do minério de cobre se deu através da analise

de massa especifica, analise granulométrica, difracdo de raios-X e anélise microestrutural.
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3.2.2.1 Determinagéo da massa especifica do residuo de cobre

A determinacdo da massa especifica de carga do residuo de cobre foi realizada pelo
método picnométrico, técnica utilizada para medir a massa especifica de sélidos. Norma que
fixa os procedimentos que devem ser adotados para esta determinacdo é a NBR NM 52/2009.
Para calcular a massa especifica de solidos, neste trabalho foi utilizada uma amostra de
particulas de residuo do cobre representativa do padrédo, baseada no método picnométrico que
resulta na Equacéo (15).

_ Ay—Aq
s (A4 +Az)—(A41+A43)

(15)

Onde:
d, = massa especifica dos sélidos
A; = massa do picndmetro
A, = massa do picndmetro + massa da amostra
A; = massa do picnémetro + massa da amostra + massa de agua
A, = massa do picnémetro + massa de agua

O procedimento usado na quantificagdo da massa especifica de uma rocha, minério ou
mineral, descreve, passo a passo, a determinacdo da massa especifica relativa (dy).

(i) pesar o picnémetro vazio, previamente limpo e seco, em estufa, a 100°C;

(ii) encher o picnébmetro com agua até transbordar e pesar o picndmetro com agua;

(iii) a diferenca entre os pesos do picndmetro com agua e sem agua € a massa de agua
utilizada. Sabendo o volume de agua colocada no picnémetro pode-se determinar a massa
especifica da agua ou de outro liquido utilizado;

(iv) adiciona-se a amostra de residuo de cobre no picnémetro e, em seguida, pesa-se
todo o conjunto, obtendo-se o valor de A,. A massa da amostra é determinada pela diferenca
entre a massa do picndmetro com residuo de cobre e sem residuo de cobre (vazio), informacao
obtida no item (i);

(v) amassa de 4gua adicionada ao picnémetro com amostra € determinada pela diferenga
entre a massa do picndmetro com residuo de cobre e agua (A5) e a massa do picndémetro com
residuo de cobre (4,);

(vi) o volume de agua adicionado € obtido pela relacdo entre a massa especifica da dgua

(obtida em iii) e a massa de 4gua adicionada no picnémetro (obtida em v);
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(vii) o volume do residuo de cobre é determinado pela diferenca entre o volume total do
picndmetro e o volume de &gua adicionada (obtida em vi);
(viii) a massa especifica do residuo de cobre é obtida pela relacdo entre a massa de

residuo de cobre (obtida em iv) e o volume de residuo de cobre (obtido em vii).

3.2.2.2 Anélise granulométrica

Para realizacdo da anélise granulométrica, procedeu-se da seguinte forma: na preparacao
da polpa foram medidos, separadamente, oitenta gramas (80 g) do residuo de cobre e unindo a
estes 80 ml de agua destilada. Em seguida, levou-se esta polpa (50%) até a proveta para
determinacdo do volume da mesma sendo este de 109 ml.

Feita a relagdo de uma gota para 20 ml de polpa, encontrou-se 5,45 gotas para 109 ml.
Foi adicionado o equivalente de solucdo de floculante, para esse volume de polpa, de
aproximadamente 0,27 ml de Hexametafosfato de sédio a 10%. Apds ter sido adicionado o
floculante na polpa, foi colocada no misturador durante quinze minutos (15 min). A analise
granulométrica via tmida ocorreu levando a suspensao preparada ao conjunto de peneiras onde
0 processo levou cerca de trinta minutos (30 min) até a verificacdo da &gua na saida do conjunto
de peneiras, ndo apresentando particulas em suspensao.

Apds ter sido colocado em estufa, com temperatura de 60°C para retirada da umidade,
0 residuo de cobre foi peneirado manualmente perfazendo um total de vinte peneiradas de
alimentacdo, em uma malha com abertura de dimensdes definidas pela média. A carga mineral
foi graduada em duas diferentes classes de tamanho a partir de peneira circular tipo granutest
com numero de aberturas de uma mesma dimenséo de 48 mesh, contida num comprimento de
25,4 mm de designacao série Tyler com diametro de 0,3 mm.

A finalidade destes procedimentos é a determinacéo das dimensdes da carga particulada
e de suas respectivas porcentagens de ocorréncia tanto acumulada retida como acumulada

passante com a obtencdo do grafico que expressa a curva em relacdo ao diametro médio.

3.2.2.3 Difragdo de Raios-X (DRX)

A difracdo de Raios-X constitui uma das principais técnicas de caracterizacao
microestrutural de materiais cristalinos. Partindo desta finalidade do ensaio, o residuo antes ser
levado para analise, foi pulverizado com a utilizag&o de um pistilo e almofariz com o intuito de

reduzir a granulometria do material.
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Para a analise do residuo de flotacdo do minério de cobre foi utilizado um Difratdmetro
de Raios-X modelo X’'PERT PRO MPD (PW 3040/60) da PANalytical, com Gonidmetro
PW3050/60 (Theta/Theta) e com tubo de Raios X ceramico, de dnodo de Cu (Kal=1,540598
A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200W, 60kv. Foi utilizado filtro KB de Ni. O detector
utilizado foi o X'Celerator, do tipo RTMS (Real Time Multiple Scanning), atuando no modo
Scanninge com um active length de 2,122°. Foram utilizadas as seguintes condicOes
instrumentais: varredura de 5° a 75° 20, voltagem: 40 kV, corrente: 30 mA, tamanho do passo:
0,02° 20 e tempo/passo: 5s, fenda divergente de 1/2° e anti espalhamento de 1°; Mascara de 10
mm, movimento da amostra: Spinning, com 1 rotagao/s.

A aquisigdo dos dados foi realizada com software X Pert Data Collector, verséo 2.1a, e
o tratamento dos dados com software X Pert High Score versao 2.1b, também da PAnalytical,
consultando o banco de dados PDF (Powder Diffraction File) do ICDD (International Center
for Diffraction Data).

3.2.3 Confeccdo dos corpos de prova dos compositos

O processo geral da confeccdo dos corpos de prova inicia-se pelo preparo do composito
e finaliza-se com o corte das placas formando assim, as amostras para 0s devidos ensaios. A

Figura 27 mostra uma sintese do referido processo.

PREPARO DO TEMPO DE
COMPOSITO l—> SOLHBIAEIE |—> CURA

CORTE DAS
PLACAS
(CORPOS DE
PROVA)

DESMOLDE

Figura 27 - Sintese do processo de confec¢do dos corpos de prova.

O compdsito de poliéster insaturada isoftalica, com particulas de residuo de flotacdo do
minério de cobre, reforgados com fibra vegetal de bananeira foram confeccionados na forma de
placas retangulares através do método manual de hand lay-up, sendo os residuos com a
granulometria de 48 mesh (de acordo com a anélise granulomeétrica) e as fibras foram cortadas
manualmente (com tesouras) nos comprimentos 30 mm. Neste processo utilizou-se molde de

aco de duas partes tipo macho-fémea, conforme Figura 28.
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(a)

Figura 28 - Molde utilizado no experimento: a) macho; b) fémea.

Inicialmente foram confeccionadas as placas somente com a matriz plena de resina
poliéster insaturada, em seguida foram confeccionadas as placas de compositos poliméricos
com o residuo de flotacdo do minério de cobre, depois foram confeccionadas as placas de
compdsitos poliméricos reforcados com fibras de bananeiras. Na etapa final foram
confeccionados os compaositos poliméricos hibridos com adi¢do do residuo e reforcado com as
fibras.

Para as fibras de bananeira de 30 mm, os moldes metalicos foram enchidos com as fibras
até o limite de sua capacidade volumétrica, sem pressdo ou vibracdo mecanica, em seguida,
foram devidamente pesados e o valor da massa obtida, convertida em fracdo maéssica, foi
estabelecido como sendo a referéncia de incorporacéo e trabalhabilidade para a confeccao dos
compositos (RODRIGUES, 2008). Partindo deste principio foi fixado a fracdo massica da fibra
de bananeira variando em 1%, 2% e 3%, respectivamente F1, F2 e F3.

Para confeccdo das placas de materiais compdsitos com os residuos de flotacdo do
minério de cobre, foi utilizado as proporcdes em fracdes massicas variando de 10 %, 20 %, 30%
e 40 % (RC10, RC20, RC30 e RC40, respectivamente). A saturacdo do residuo dentro da matriz
foi definida como a méxima capacidade dos constituintes apresentarem boa homogeneizacéo,
impregnacéo e molhabilidade do sistema matriz/residuos/fibras.

Por fim, foram confeccionadas as placas de materiais compositos hibridos constituidos
do residuo e de fibras, ficando com as seguintes configurac6es: (Fibra 1% / Residuo de cobre
10% - F1 RC10), (Fibra 1% / Residuo de cobre 20% - F1 RC20), (Fibra 2% / Residuo de cobre
10% - F2 RC10), (Fibra 2% / Residuo de cobre 20% - F2 RC20), essa foi a maxima
configuracdo alcancada, pois acima disso ja ocorre a saturagdo do compésito dificultando a
molhabilidade e trabalhabilidade do processo de confecc¢ao.

As placas foram confeccionadas em sextoplicata (6 placas) para cada tipo de

constituintes, resultando em um total de 72 (setenta e duas) placas confeccionadas. Cada placa
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foi cortada para confeccdo dos corpos de prova para 0s ensaios mecanicos, térmicos, fisicos,
resisténcia a chama e microestruturais. Com nimero minimo de 8 (0ito) corpos de prova para
cada ensaio realizado conforme recomendacdes das normas utilizadas.

Seguiram-se alguns procedimentos baseado na quantificacdo especifica dos materiais
utilizados para as placas como serd descrito. Inicialmente, apds pesagem, em um becker, da
massa da resina na balanca de precisdo (Figura 29-a), acrescentou-se & mesma, o acelerador
(Figura 28-b) homogeneizando-os por um tempo de trinta segundos apos o qual verteu-se a esta

associacdo o iniciador (Figura 29-c) por mais um tempo de trinta segundos.

Figura 29 - Preparo d(ecl)matriz com reforgo: a) pesagem resir(lg? b) homogeneizacao
resina/cobalto; ¢) homogeneizagéo resina/acelerador/iniciador; d) adi¢do do reforgo.

Em seguida, se procedeu ao vazamento da mistura no molde a temperatura ambiente, de
tal forma a ndo ultrapassar o tempo de cinco minutos. Este vazamento foi efetuado ja com uma
pelicula de desmoldante seca no molde. O tempo de gel (material em processo de cura) foi
determinado no intervalo de 15 a 20 minutos (Figura 30).



Figura 30 - (a) separacéo das fibras no molde (b) despejo lateral e central da mistura
(c) estado final da mistura
Logo em seguida o molde metélico foi fechado e prensado em uma prensa hidraulica
(modelo P10 ST, marca BOVENAU) com carga de 2,5 kN por 30 minutos. As placas foram
retiradas dos moldes metalicos e deixadas em temperatura ambiente para o processo total de
cura que foi de 24 h. Depois do processo total de cura, as placas de compoésitos foram cortadas
em uma serra de bancada circular para confeccao dos corpos de prova de acordo com as normas

de cada ensaio.

3.2.4 Caracterizacdo dos materiais compasitos confeccionados

3.2.4.1 Ensaio de massa especifica aparente (MEA), Absorcéo de agua (AA) e Porosidade
aparante (PA)

A massa especifica aparente (MEA) pode ser determinada de acordo com a norma NBR

12766, por meio do principio de Arquimedes. Este principio afirma que um corpo imerso em

um fluido sofre um empuxo igual ao peso do volume de fluido deslocado pelo corpo. A massa

especifica do corpo € igual a razdo entre seu peso e 0 empuxo do fluido sobre ele. Desta forma,
a massa especifica aparente pode ser calculada a partir da Equacéo 16.

—_Ms 3
MEA = — x100 (g/cm?) (16)
Onde, ms é a massa seca do corpo de prova, my é a massa Umida do corpo de prova e m;

¢ a massa imersa do corpo de prova.
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A absorcdo de agua (AA) de um material é dada pelo percentual de 4gua absorvida por
um corpo de prova ap6s a imerséo, conforme descrito para a determinagdo da massa especifica

aparentes. A Equacéo 17 foi utilizada para o calculo desta variavel.

my—Mmg

AA = x100 (%) (17)

mg
A porosidade aparente (PA) é a relacdo entre o volume de poros abertos e o volume
externo do corpo de prova. A norma NBR 12766 estabelece o procedimento para a
determinacédo da porosidade aparente por meio do principio de Arquimedes, assim como para
a determinacdo da massa especifica aparente. A Equacdo 18 estabelece a porosidade aparente

em funcdo da medicéo das massas do corpo de prova seco, saturado e submerso em agua.

PA = 5100 (18)
my—m;

Para execucdo do ensaio adotaram-se 0s seguintes procedimentos: inicialmente os
corpos de prova foram limpos e colocados em uma estufa para secar durante 24h. Em seguida
0s corpos de prova foram pesados ao ar individualmente, utilizando uma balanga com precisdo
de 0,01g, anotando assim a massa seca (mg). Feita a pesagem seca, 0s corpos de prova foram
colocados em uma bandeja e adicionado agua até 1/3 de sua altura. Apos 4 horas foi adicionado
agua até 2/3 da altura dos corpos de prova, e logo apds mais 4 horas foi completado até a
submersao dos corpos de prova e deixado até atingir o tempo de 24h. Entdo os corpos de prova
foram retirados da agua, enxugados suas superficies com um pano absorvente e pesado ao ar,
anotando a massa Umida (m,,). E por fim pesar novamente os corpos de prova individualmente

na condicdo submersa e anotando sua massa imersa (m;).

3.2.4.2 Caracterizacdo mecanica dos materiais compdsitos
3.2.4.2.1 Ensaio de tracao

As propriedades mecanicas dos compositos que podem ser determinadas por meio do
ensaio de tracdo séo: resisténcia uniaxial, médulo de elasticidade e deformagdo. A resisténcia e
a deformagéo do material sdo medidas tomadas no momento da ruptura do corpo de prova. A
resisténcia a tracdo é medida pelo quociente entre a carga aplicada e a area transversal do corpo
de prova, enquanto a deformacé&o representa o aumento percentual do comprimento da pega sob
tracdo. O mddulo de elasticidade do compdsito é medido pela razéo entre a tensdo e a
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deformacéo, dentro do regime eléstico. Os ensaios de tracdo foram realizados de acordo com a
norma ASTM D3039 e as dimensdes usadas sdo demonstradas esquematicamente na Figura 31.

25 mm

/2,5 mm

250 mm
Figura 31 - Dimens@es do corpo de prova (ASTM D-3039).

Os testes de tracdo foram realizados no Laboratorio de Engenharia Mecénica da
Universidade Federal do Pard — Campus Tucurui, em um equipamento de ensaio universal
WDW-100 E serial n° 146 EMIC, ano de fabricacdo: 2006, com célula de carga de 30 kN,
utilizou-se a velocidade de deslocamento de 2,00 mm/min, distancia entre garras de 180 mm,

temperatura de 26°C e umidade relativa do ar de 50% (Figura 32).

Figura 32 — Méaquina de ensaio de tragéo.
3.2.4.1.2 Ensaio de flexéao

O ensaio de flexdo permite a determinagdo da resisténcia a flexdo e o médulo de
elasticidade sob esforcos de flexao. A resisténcia representa a tensdo méaxima desenvolvida nos

reforcos externos de uma barra sujeita a dobramento, no momento de sua quebra. No ensaio de
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flexdo, as configuracOes de carregamento podem ser trés pontos ou quatro pontos. A norma
ASTM D790 (2007) descreve o ensaio de flexdo para materiais plasticos reforcados e nao
reforcados. Inicialmente as placas foram marcadas com os valores das dimensdes dos corpos
de provas. O comprimento do corpo para testes foi de 127 mm com largura de 12,7 mm e

espessura de 3,2 mm (Figura 33).

12,7 mm

J3,2mm

—

F 3

127 mm
Figura 33 - Dimensdes do corpo de prova (ASTM D-790).

O ensaio de flexdo foi realizado no Laboratério de Engenharia Mecénica da
Universidade Federal do Pard Campus Tucurui, especificamente no laboratério de Materiais.
Para ensaio de flexdo foi usada a maquina universal de ensaios mecanicos (modelo/WDW-

100E), equipada com dispositivo para ensaio de flexdo em trés pontos (Figura 34).

Figura 34 - Mé&quina de ensaio universal para flexdo em trés pontos.
3.2.4.2.3 Ensaio de impacto Charpy

O ensaio de impacto séo testes de fratura em alta velocidade que mede a energia para
romper a amostra. No teste de impacto Charpy, um péndulo com um peso é jogado contra a

amostra (com entalhe ou ndo) e a energia necessaria para romper a amostra é determinada
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através da perda de energia cinética do péndulo. Os ensaios de impacto charpy sem entalhe
deste trabalho foram realizados conforme os procedimentos da norma ASTM 6110-04 com as

dimensGes de acordo com demonstrado esquematicamente na Figura 35.

12,7 mmI

' 10 mm

80 mm
Figura 35 - Dimens@es do corpo de prova (ASTM D-6110-04).

3.2.4.3 Teste de flamabilidade dos materiais compdsitos

O teste de flamabilidade foi realizado de acordo com a norma UL (“Underwriter’s

Laboratory”) 94, que avalia o comportamento perante o fogo de materiais plasticos.

3.2.4.3.1 Ensaio de flamabilidade horizontal

Para o ensaio de flamabilidade horizontal foram ensaiados 3 (trés) corpos de prova, onde
cada amostra foi marcada com duas linhas perpendiculares ao eixo longitudinal da barra, de 25
mm £ 1 mm e 100 mm £ 1 mm a partir da extremidade que é para ser inflamado. O corpo de
prova é preso na extremidade mais afastada da marca de 25 mm, com o seu eixo longitudinal
na horizontal e o seu eixo transversal inclinado a 45 + 2 graus. A gaze de arame foi apertada na
horizontal por baixo da amostra, com uma distancia de 10 mm = 1 mm entre a aresta inferior
da amostra e da gaze com a extremidade livre do corpo de prova, mesmo com a borda da gaze.

O queimador foi colocado afastado do corpo de prova e inflamado. O queimador foi
ajustado para produzir uma chama azul de 20 £ 1 mm de altura. O eixo central do tubo do
gueimador € para estar no mesmo plano vertical que a borda inferior longitudinal do corpo de
prova e inclinada para a extremidade da amostra num angulo de aproximadamente 45° em
relagdo a horizontal.

Posicionado o bico queimador de modo que a chama incidisse sobre a extremidade livre
do corpo de prova a uma profundidade de 6 £ 1 mm. Entdo foi aplicada a chama de ensaio

durante 30 + 1 segundos, sem alterar a sua posicao; logo apds foi removido o queimador, ou
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logo que a frente de combustéo da amostra atingiu a marca dos 25 mm. Se em menos de 30
segundos a frente de combustéo atinge a marca de 25 mm, inicia-se o crondmetro.
Terminado o ensaio e anotado o tempo de queima, pode ser calculado a velocidade de

propagacdo da chama no corpo de prova de acordo com a Equacéo 19.
V= %X6O mm/min (19)

Onde V ¢ a velocidade de propagacdo da chama, L € o comprimento danificado pela
queima e t é tempo de queima dos corpos de prova. A Figura 36 ilustra o aparato para o ensaio

de flamabilidade horizontal de acordo com a norma.

100+ 1tmm
- 25+ 1mm
Corpo de prova N /\
3 / [ _i o‘f 2°

T L 01+ 1 mm
X. 45" \
Gaze de arame Gaze de arame

| |
Figura 36 — Esquema para realizagdo do ensaio de flamabilidade horizontal.
Fonte: (UL 94, 1998)

A amostra ensaiada pode ser classificada como HB (queima na horizontal), quando:
e O corpo de prova queima depois dos 25 mm de referéncia, mas ndo apresenta combustéo
total, ndo atingindo a marca dos 100 mm.
e A chama atinge a marca dos 100 mm, contudo a velocidade de propagacdo da chama néo
ultrapassa 40 mm/min para os corpos de prova com espessura entre 3 e 13 mm.
e Ouquando avelocidade de propagacéo da chama atinge 75 mm/min para 0s corpos de prova

com espessura menor do que 3 mm.
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3.2.4.3.2 Ensaio de flamabilidade vertical

O teste consiste na aplicacdo de uma chama de 20 mm de altura, a um corpo de prova
de 125 mm de comprimento x 13 mm largura x 10 mm espessura, preso verticalmente. Avalia
se 0 comportamento do material apds a aplicacdo da chama quanto a:

e Propagacdo da chama;

e Tempo de duragdo da chama;
e Gotejamento;

e Incandescéncia.

O material € caracterizado atraves de trés classificacdes: V,, V; e V,. Sendo considerado
um dos mais importantes testes para avaliar a flamabilidade de plasticos (GACHTER e
MULLER, 2001).

e Classificacdo V, — quando a soma dos tempos de duracdo da chama néo for superior a 50
segundos e, a camada de algoddo ndo incendiar por gotejamento do material;

e Classificacdo V; —quando a soma dos tempos de combustdo ndo for superior a 250 segundos
e sem queima do algodao por gotas ou fagulhas emitidas;

e Classificacdo V, — quando a soma dos tempos de combustdo ndo for superior a 250
segundos, mas a camada de algod&o incendeia pelo gotejamento do material.

A Figura 37 ilustra o teste esquematico para o ensaio de queima vertical.

:5 { ]

Corpo de prova

20+ 1 mm
10 &£ 1 mm

I
1 ]
Queimador

~ . -3‘03 i 1'3 mm

[5

Algodio

6 mm max.

L 1

aprox. 50 mm

Figura 37 — Teste esquematico para o0 ensaio de queima vertical.
Fonte: (UL 94, 1998)
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3.2.4.4 Caracteriza¢o microestrutural dos materiais compositos

Ap0s a realizacdo dos ensaios mecanicos, a superficie de fratura dos corpos de prova foi
analisada de forma a se estudar os mecanismos de falha de cada composicdo fabricada. A
morfologia da superficie de fratura foi analisada por microscopia eletronica de varredura,
obedecendo a mesma metodologia de preparacdo de amostra efetuado para a caracterizacao

microestrutural das fibras e do residuo.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZAQAO DAS FIBRAS DA BANANEIRA
4.1.1 Caracterizagdo anatdbmica das fibras de bananeira

As fibras foram caracterizadas anatomicamente através da determinagédo da fracdo de
parede, coeficiente de flexibilidade e indice de Runkel. A Tabela 1 mostra os resultados obtidos

durante os ensaios.

Tabela 1 - Resultados da caracterizagdo anatomica das fibras de bananeiras

: Diametro Diametro Espessura Fracao Coeficiente Indice de
Fibra de . de
. Total do limen daparede Parede o Runkel
Bananeira D, (um) D, (um) e (um) EP (%) flexibilidade IR
t (U 1\ u CF (%)
Camada
Externa (CE) 9,1 51 2,0 43,95 56,04 0,78
Camada
Mediana (CM) 8,7 5,56 1,57 36,09 63,91 0,56
Camada
Interna (CI) 8,1 5,7 1,2 29,62 70,37 0,42

lawa (1989) classifica as fibras de dois tipos: fibras libriformes (Iimen < 3 pum de
diametro) e fibras fibrotraqueides (Ilimen > 3 um de diametro). Com base na analise anatdmica
das camadas das fibras das bananeiras, onde o didmetro do Iimen para CE, CM e CI foram
respectivamente de 5,1 um, 5,56 um, 5,7 um, considera-se entao que as fibras da bananeira séo
do tipo fibrotraqueides.

De acordo com os resultados obtidos na Tabela 1, pode-se verificar inicialmente que as
camadas das fibras da bananeira apresentaram um comportamento decrescente quando
relacionados a espessura da parede celular (CE>CM>CI). Isso de fato acontece, pois durante
seu processo de desenvolvimento do vegetal, ocorre o espessamento da parede celular das fibras
com o0 avango na idade do individuo, em funcdo da deposicdo de material para seu
fortalecimento, principalmente de lignina. Ou seja, com o aumento da idade da bananeira, as
fibras das regides que atingem a maturidade apresentardo parede mais espessas.

Para Mainieri e Chimelo (1974) as fibras variam em comprimento, largura e espessura
de parede, podendo essa variagdo ser entre as espécies ou em uma mesma arvore ao longo do

seu caule e da medula para a casca. Levando em consideracdo por exemplo, a espessura da
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parede celular, as fibras podem ser classificadas em fibras de parede muito finas (o didmetro do
lumen é mais que 3 vezes mais largo que o dobro da espessura), em fibras de parede finas a
grossas (0 limen é menos que 3 vezes o dobro da espessura da parede) e em fibras muito grossas
(o lumen da fibra é completamente fechado). Os valores obtidos mostram que as camadas CE,
CM e CI tem respectivamente, 2 um, 1,57 um, 1,2 um de espessura da parede celular, sendo
assim as fibras de bananeira sdo classificadas do tipo de finas a grossas, como pode-se verificar
o diametro do limen é menos que 3 vezes o dobro da espessura da parede.

Segundo Foelkel et. al. (1978), o aumento da resisténcia mecanica da fibra esta
relacionado com seu coeficiente de flexibilidade, quanto maior seu valor, maior serd a
flexibilidade da fibra e com isso acarretaria esse aumento. O coeficiente de flexibilidade da ClI
da fibra de bananeira apresentou o maior valor entre as camadas, demonstrando assim também
que, quanto mais jovem for a regido proximo ao nucleo mais flexiveis serdo suas fibras.

lawa (1989) também classifica as fibras quanto ao coeficiente de flexibilidade, podendo
ser: fibras do tipo de parede celular muito espessa (CF < 30%); fibras de parede celular grossa
(30 % < CF < 50 %); fibras de parede celular media (50 % < CF < 65 %; fibras de parede celular
delgada (65 % < CF < 80 %); e fibras de parede celular muito delgada (CF > 80 %). De acordo
com os valores obtidos das camadas das fibras das bananeiras, elas podem ser consideradas do
tipo de parede celular media (CE e CM) e parede celular delgada (CI), porém todas apresentam
uma boa uni&o fibra/fibra, ajudando assim numa melhor interacdo da interface fibra/matriz e
melhora a acomodacao das mesmas na matriz.

Paula e Silva Junior (1994), mostram que a fracdo de parede indica, percentualmente, a
quantidade de celulose, hemicelulose e lignina existentes nas paredes das fibras. Assim sendo,
quanto mais espessa for a parede celular, menos vazios e mais componentes quimicos
estruturais terdo as fibras. Junto a isso a fracdo parede tem como funcdo também determinar o
tipo de parede celular e a rigidez da fibra. A partir disso as fibras podem ser classificadas em
fibras de parede muito espessa e altissima rigidez (FP > 70 %), em fibras de parede espessa e
alta rigidez (70 % > FP > 50 %), em fibras de media parede e media rigidez (50 % > FP > 35
%), em fibras de parede delgada e baixa rigidez (35 % > FP > 20 %) e em fibras de parede
muito delgada e baixissima rigidez (FP < 20 %). Os valores obtidos na Tabela 1 ratificam a
classificacdo quanto a parede celular do coeficiente de flexibilidade, na qual para a fragéo de
parede de CE e CM paredes medias e media rigidez, enquanto que para Cl obteve-se uma parede
celular delgada e baixa rigidez.

Guimarées Junior et. al. (2010), as fibras que possuem valores de fragdo de parede acima

de 60 % séo consideradas rigidas. Outro fator que confirma o quanto a fibra pode ser rigida € o
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indice de Runkel, onde teoricamente ele apresenta 0 mesmo significado que a fracdo parede.
Um fator diferencial que esse indice apresenta é para producao de papel, pois quanto menor for
0 indice de Runkel, maior o potencial de ligacdo entre as fibras dando a elas propriedades

excelentes para tal producéo.

4.1.2 Caracterizagdo quimica das fibras da bananeira

As fibras foram caracterizadas quimicamente atraves da determinacdo dos teores de
lignina, celulose e hemicelulose. A Tabela 2 mostra os resultados obtidos durante os ensaios

comparados com outras fibras vegetais estudadas.

Tabela 2 - Resultados da caracterizacao quimica das fibras de bananeiras

Fibra de Bananeira Lignina (%) Celulose (%) Hemicelulose (%)
Camada Externa (CE) 33,0 45,5 32,1
Camada Mediana (CM) 27,8 48,1 16,4
Camada Interna (Cl) 27,8 49,8 12,6
Bananeira (Guimaraes, 2010) 17,44 50,15 0,77
Sisal (Silva, 2011) 9,9 65,8 12,0
Curaua (Gehlen, 2006) 4,7 62,5 20,2

Os dados da Tabela 2 relacionados as camadas das fibras de bananeira, mostram uma
certa discrepancia quando se compara seus resultados obtidos nos ensaios com outras fibras
vegetais estudadas. Muitos desses fatores podem ser explicados principalmente pela
procedéncia dessas fibras, como por exemplo, o tipo do solo, o clima, a regido, etc.
Consequentemente suas propriedades mecanicas também sofrerdo variacdo quando comparadas
a essas fibras.

A lignina e a hemicelulose juntas formam uma matriz em volta da celulose, ocupando
o0s sitios vazios entre as moléculas de celulosa, isso contribui para o aumento da rigidez.
Entretanto € a lignina o elemento formador das redes das microfibrilas que enrijece a parede
celular tornando-se um revestimento estavel.

As fibras da bananeira sdo classificadas como monocotiledéneas e como tal séo
consideradas finas, cilindricas e terminados em ponta agucada. E também sdo consideradas
como “fibras duras” por apresentarem paredes secundarias com altos teores de lignina. Fato
este que pode ser confirmado ao analisar a Tabela 2 e verificar que seus valores obtidos de
lignina sdo superiores as outras fibras vegetais ja pesquisadas.

Muitas vezes devido ao espessamento da parede celular (acentuado), o limen celular é

reduzido e ocasiona de modo geral a morte das celulas na maturidade, ou seja, a deposicéo das
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camadas da parede secundéria vai reduzindo o didmetro do limen e essa segunda camada se
forma apds a célula ter atingido o seu tamanho final. A hemicelulose tem como funcéo dar
estabilidade e flexibilidade a fibra, e como visto as fibras da bananeira apresentam tal
caracteristica, entretanto a hemicelulose é também considerada hidrofilica (absorcédo de
umidade). Devido ao fato da célula atingir sua maturidade aumentando sua espessura da parede
celular e consequentemente diminuindo seu limen (como visto na Tabela 1), tem-se um
aumento de absorcdo de umidade por parte da fibra, maior sera seu teor de hemicelulose
(bananeira CE).

O teor de celulose € considerado o maior componente da parede secundaria e esta
diretamente ligado a resisténcia e ao modulo de elasticidade das fibras vegetais. Quanto maior
seu teor mais resistente a fibra se torna. Tal fato pode ser acompanhado na Tabela 2, na qual a
camada interna da bananeira apresentou maior teor de celulose entre as camadas pesquisadas,
além de considerar também que as fibras da bananeira apresentaram valores proéximos aos

encontrados nas literaturas.

4.1.3 Caracterizacdo fisica das fibras da bananeira

As fibras foram caracterizadas fisicamente através da determinacdo dos diametros
médio, da massa especifica e umidade. A Tabela 3 mostra os resultados obtidos durante os

ensaios.

Tabela 3 - Resultados da caracterizacao fisica das fibras de bananeiras

Fibra de Bananeira Diametro Massa especifica Teor de umidade
(pm) (g/cm?) (%)
Camada Externa (CE) 117 (20,1) 1,58 (+0,21) 14,0 (£0,5)
Camada Mediana (CM) 100 (£0,5) 1,58 (+0,16) 14,0 (x0,3)
Camada Interna (CI) 75 (£0,9) 1,57 (+0,06) 14,0 (£0,2)

O diametro, a massa especifica e teor de umidade determinadas para a fibra trabalhada
estd dentro da média dos valores obtidos por outros autores que estudam as fibras vegetais.

A massa especifica € uma propriedade fundamental na definicdo da aplicacdo das fibras
para uso tecnoldgico. As fibras da bananeira possuem massa especifica menor que as fibras de
vidro, que sdo de aproximadamente de 2,5 g/cm3 (FAGURY, 2005), sendo um aspecto positivo
para a substituicdo das fibras sintéticas pelas fibras vegetais para serem utilizadas como reforco,
pois confere ao compdsito resultante um baixo peso. A Figura 38 mostra um histograma

comparando a massa especifica de outras fibras com as fibras das bananeiras.
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Figura 38 - Gréafico comparativo da massa especifica das fibras das bananeiras com outras
fibras vegetais.

As fibras de bananeira apresentam valores de massa especifica dentro dos valores de
outros autores que trabalham com fibras vegetais, como a juta (FAGURY, 2005), bambu
(COSTA, 2011) e sisal (RODRIGUES, 2008). As fibras vegetais devido a alta percentagem de
grupos hidroxilas podem ser consideradas como hidrofilicas. As hemiceluloses sdo
consideradas como 0s principais responsaveis pela absor¢do de agua das fibras, embora a
celulose ndo cristalina e a lignina também desempenham papel importante neste processo. As
fibras da bananeira tm uma absor¢do de umidade de aproximadamente 14%, e quando
comparadas com outras pesquisas que estudam fibras vegetais obteve-se as seguintes relagdes

de acordo com a Figura 39.
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Figura 39 - Grafico comparativo do teor de umidade das fibras das bananeiras com outras
fibras vegetais.

As fibras da bananeira apresentam teores de umidade maiores que as de acai (Euterpe
oleracea) 12% (SANTOS, 2010), a de juta (Corchorus capsularis) 9,5% (FAGURY, 2005), a
de sisal (Agave sisalana) 12,5% (RODRIGUES, 2008) e a de bambu (Bambusa vulgaris cv
vittata) 12% (COSTA, 2011). Com base nos valores obtidos € possivel observar a existéncia de
uma relacdo da umidade com a massa especifica das fibras: quanto maior for a absorcéao da fibra

maior sera sua massa especifica, ja que esta apresenta mais espagos vazios em sua estrutura.

4.1.4 Caracterizacdo mecanica das fibras da bananeira

Em relacdo as fibras da bananeira, o limite de resisténcia a tragdo obtida esta entre os
valores ja vistos em outras literaturas, comprovando o que tem sido reportado por diversos
autores sobre a variabilidade das propriedades das fibras naturais. A Tabela 4 mostra um
comparativo das propriedades mecénicas das fibras da bananeira com relagéo as outras fibras

vegetais.
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Tabela 4 - Comparativo das propriedades mecéanicas das fibras da bananeira em relacéo as
outras fibras vegetais.

Tipo de fibra Resisténcia a tracao (MPa) Deformacao (%)
Bananeira CE 516,36 (+39,83) 7,77 (£2,55)
Bananeira CM 789,87 (+116,56) 8,68 (+1,39)
Bananeira ClI 1381,82 (+£99,59) 9,82 (+2,29)

Bambu (COSTA, 2011) 501,04 6,81
Sisal (RODRIGUES, 2008) 453,62 5,5
Juta (FAGURY, 2005) 425,40 1,5-1,9

Por meio da Analise de variancia (ANOVA) e método de Tukey foram realizadas a
comparacdo entre 0os materiais estudados com o propoésito de evidenciar diferencas
significativas entre a resisténcia a tracdo, das fibras de bananeiras (CE, CM e CI). Utilizando o
software Excel, na fun¢do “ANOVA: Ginico fator” se obtém a tabela da analise de variancia. Foi
realizada a ANOVA ao (o)) de 5%, tendo como Ho — equivaléncia entre médias; na qual para P-
valor < a rejeita-se Ho.

A Tabela 5 apresenta os dados gerados pela ANOVA para 0 ensaio de tracdo das fibras

de bananeira.

Tabela 5 — Dados gerados pela “ANOVA: tnico fator para ensaio de tragdo das fibras de
bananeira.
ANOVA

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P F critico

Entre grupos 1650278,691 2 825139,3456 96,169 8,44159E-07 4,2564
Dentro dos grupos  77220,83105 9  8580,092339

Total 1727499,522 11

Como 0 Fealculado (96,17) foi superior ao Fravelado (4,26) ao nivel de significancia 5%,
mostrando portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipdtese
Ho, podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a propriedade
analisada (resisténcia a tracdo) com grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo
P-valor < o constata-se que os tratamentos das fibras entre camadas do pseudocaule da
bananeira foram significativos na tracdo. Como Ho (hip6tese nula) foi rejeitada, pode-se
verificar os tratamentos que diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite
a comparacgdo das médias uma a uma.

A Tabela 6 e a Figura 40 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos
das fibras de bananeira para o ensaio de tracdo, identificando quais os materiais que se diferem.
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Tabela 6 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos das fibras de bananeira CE, CM
e Cl.
Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
CI-CE 865,4545455 711,1431399 1019,765951 1,11181E-08
CM-CE 273,5097814 119,1983758 427,8211869 0,001313559

CM-CI -591,9447641  -746,2561697 -437,6333585 7,79406E-07
Intervalos de Confianca 95%

CI-CE 1 F——
CM-CE A I —
cMCI | f—=— |

I | I I

-300 0 500 1000
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 40 — Grafico das diferencas entre as médias dos niveis do Fator.

Com base nesses resultados pode-se afirmar que houve diferenca significativa em todos
os tratamentos estatisticos, sendo que nesses trés casos, a fibra de bananeira da camada interna
(CI) apresentou o0 maior valor de resisténcia a tragéo.

Os resultados de tracdo foram superiores em média 33% aos valores encontrados pelas
fibras de bambu (COSTA, 2011); 40% superior aos valores obtidos pelas fibras de sisal
(RODRIGUES, 2008); e aproximadamente 45% superior aos valores das fibras de juta
(FAGURY, 2005) ja estudadas, ratificando o que tem sido muito discutido nos Gltimos tempos

sobre a variabilidade das propriedades das fibras vegetais.
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4.1.5 Caracterizagdo microestrutural das fibras da bananeira

A Figura 41 mostra a fibra de bananeira numa anélise de sua secao transversal onde se

observou que ela possui uma forma cilindrica e apresentando um Iimen bem definido.

Lamen

Figura 41 - Andlise de micrografia da secdo transversal da fibra de bananeira.

As fibras da bananeira apresentam uma microestrutura similar em relagdo as outras
fibras vegetais oriundas do caule, isto é ratificado devido ao alto percentual das microfibrilas
de celulose presentes em sua composicdo microestrutural onde os leva a apresentarem bons
resultados quanto as suas propriedades mecanicas.

Apos a realizacdo do ensaio de tragdo nas fibras, foi feito um estudo do comportamento
delas apos a fratura. A Figura 42 mostra as regides de fratura das amostras das fibras de

bananeira, onde se pode observar as microfibrilas rompidas.

(@) | ()

Figura 42 - Microscopia eletronica de varredura (MEV): a) Fibra de bananeira do tipo prata
apresentando vazios e microcavidades; b) Aspecto superficial da fibra de bananeira prata
mostrando uma superficie irregular e rugosa.
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A partir da analise das superficies, a Figura 42 (a) mostra a micrografia eletronica de
varredura da fibra de bananeira onde se podem observar alguns vazios e microcavidades. A
Figura 42 (b) apresenta o aspecto superficial da fibra de bananeira prata mostrando uma
superficie irregular e rugosa. Atraves da micrografia MEV, pode-se observar que as fibras das
bananeiras sdo formadas por um aglomerado de microfibrilas. Observa-se também que a sua
superficie é ligeiramente rugosa e ndo uniforme o que pode facilitar o ancoramento mecanico
da resina, portanto facilitar a adesdo fibra/matriz. Diferentemente das fibras sintéticas, essas
fibras apresentam uma grande diversidade na forma geométrica da se¢do transversal, lembrando
também que o didmetro das fibras da bananeira ndo é uniforme ao longo do comprimento, ja

que sdo consideradas anisotropicas.

4.2 CARACTERIZACAO DO RESIDUO MINERAL
4.2.1 Andlise da massa especifica

A massa especifica média encontrada para o residuo de flotagdo do minério de cobre,
2,86 g/cms3, se mostrou dentro dos valores dos principais minerais utilizados como carga em
polimero no Brasil como: talco com massa especifica de 2,7 g/cm3, pirofilita com 2,8 g/cm?,
caulinita com 2,6 g/cm3, wolastonita com 2,8 a 2, 9g/cm3, quartzo com 2,65 g/cm3, calcita com

2,72 g/cms3, dolomita 2,85 g/cms3, muscovita com 2,76 a 3,1 g/cm3 (Figura 43).

Massa Especifica (g/cm3)
Residuo de cobre 2,86
Muscovita 2,93
Dolomita 2,85
Calcita 2,72
Quartzo pe———— ) (5
Wolastonita 2,85
Caulinita 2,6
Pirofilita 2,8
Talco 2,7
2,4 2,5 2,6 2,7 2,8 2,9 3
Figura 43 — Grafico do valor da massa especifica do residuo de cobre comparado a outros
minerais.

Fonte: Adaptado de EURO AKTION (2016).
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4.2.2 Analise granulométrica

A analise granulométrica do residuo de cobre permitiu classificar esta carga quanto ao
didmetro médio de suas particulas e a distribuicdo percentual dos diversos tamanhos de gréaos
em relacdo a faixa de peneiras. Este resultado é apresentado na Tabela 7.

Tabela 7 - Analise granulométrica do residuo de cobre.

COMPOSICAO GRANULOMETRICA

#Tyler Diametro  Diametro Massa % % % Retida %
das malhas médio retida Retida Passante acumulada Passante
(D# mm) (mm) (9) (x>D) (x<D) acumulada
+9 - - -
-9+16 2 1 15 0,40 0,50 99,50 0,50 99,50
-16+28 1 0,59 0,7975 1,60 2,00 98,00 2,50 97,50
5
-28+32 0,59 0,5 0,5475 2,20 2,75 97,25 5,25 94,75
5
-32+48 0,5 0,35 0,427 8,00 10,00 90,00 15,25 84,75
4
-48+60 0,35 0,25 0,302 14,40 18,00 82,00 33,25 66,75
4
-60+100 0,25 0,14 0,1995 2400 30,00 70,00 63,25 36,75
9
-100+170 0,14 0,08 0,1185 13,20 16,50 83,50 79,75 20,25
9 8
-170+270 0,08 0,05 0,0705 3,40 4,25 95,75 84,00 16,00
8 3
-270+325 0,05 0,04 0,0485 2,20 2,75 97,25 86,75 13,25
3 4
-325+400 0,04 0,03 0,0405 1,80 2,25 97,75 89,00 11,00
4 7
-400+500 0,03 0,02 0,031 1,20 1,50 98,50 90,50 9,50
7 5
-500 - - 7,60 9,50 90,50 100,00 0,00
Y 80,00 100,00

Fundamentalmente, da analise da curva granulométrica (Figura 44), podem ser
abstraidos valores de trés coeficientes: O diametro efetivo D10 que € o ponto caracteristico da
curva granulométrica para medir a espessura da carga residua, que corresponde ao ponto de dez
por cento, tal que dez por cento das particulas da carga residua possuem diametro inferior a este
ponto; propicia também o coeficiente de curvatura (CC), que da uma medida da forma e da
simetria da curva granulométrica; ainda, revela o coeficiente de uniformidade (CU), que indica
a amplitude do tamanho dos gréos. Considera-se que o material é bem graduado quando o Cc

esta dentro do intervalode 1 a 3.
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Figura 44 — Grafico da curva de distribuicdo granulométrica.
A Tabela 8 apresenta os valores destes parametros. Pode-se retirar, ainda, da curva
granulométrica, o didmetro maximo das particulas, que corresponde a abertura da malha da

menor peneira na qual passam, no minimo, 95% do material.

Tabela 8 - Parametros da curva granulométrica.
INFORMAGCAO DA CURVA GRANULOMETRICA

Percentagem das Diametro médio (mm) Coeficiente de  Coeficiente de
particulas passantes Do Ds Des  Der uniformidade  curvatura (Cc)
(acumulada) (Cu) Deo/D10 (D30)%/(Deo*D1o)
10% 0,025 11,200 3,657
30% 0,160
60% 0,280
67% 0,302

O coeficiente de uniformidade (CU) indica a ideia de distribui¢do do tamanho da carga
residual. Os valores de CU < 5 sdo denominados uniformes; para CU > 15 os valores séo
desuniformes; com valores de 5 < CU < 15 é denominado de medianamente uniformes.

A Figura 45 (histograma) como indicador da distribuicdo de dados, mostra que a
distribuicdo granulométrica do residuo de cobre aproxima-se de uma curva Gaussiana e que a

mesma é simétrica em torno do centro da distribuicdo mediana que é o referencial.
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Figura 45 - Distribuigdo granulométrica do residuo de cobre.

4.2.3 Difragdo de Raios-X (DRX)

As composi¢fes mineraldgicas do residuo de flotacdo do minério de cobre foram

avaliadas por meio da analise de DRX. No difratograma do residuo de cobre apresentado na

Figura 46 identifica-se os principais componentes mineralégicos do material de acordo com

suas fichas PDF, evidenciando-se os principais picos correspondentes ao quartzo (Q) - PDF 01-
083-2465, Albita (A) - PDF 00-009-0466, Magnetita (Ma) - PDF 01-076-1849, Calcopirita (Ca)
- PDF 00-002-0624. Entre essas fases tem-se também a presenca da Muscovita (Mu), elemento

muito utilizado como retardante de chama na confeccdo de materiais compositos.

12000 —
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Figura 46 — Difracdo de Raios-X do residuo de flotacdo do minério de cobre.

60
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4.3 CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA DOS COMPOSITOS

Apds o periodo de cura dos compésitos produzidos, foi iniciada a etapa de corte dos
corpos de prova, 0s mesmos ndo possuiam irregularidades quanto a sua superficie pois no
processo de fabricacdo o molde metalico possui uma estrutura regular, plana e lisa, sendo assim
apos a compressdo as possiveis bolhas de ar resultantes da reagdo quimica sdo expulsas da
matriz e 0s compositos ganham maior resisténcia pois as bolhas de ar criariam pontos
concentradores de tensdo e poderiam levar a fratura do material por conta de defeitos na
estrutura do composito. A Figura 47 mostra os corpos de prova (320 mm x 170 mm) da matriz
plena, compdsitos poliméricos adicionados com residuo de flotacdo de cobre, compdsito
polimérico refor¢cado com fibras de bananeira e 0 compdsito polimérico hibrido com residuo de

cobre reforcado com fibras de bananeira.

)

(© (d)

Figura 47 — (a) placa do compdsito de matriz plena; (b) placa do compdsito polimérico
adicionado com residuo de flotag&o de cobre; (c) placa do composito polimérico reforcado
com fibras de bananeira; (d) placa do compdsito polimérico hibrido com residuo de cobre

reforgado com fibras de bananeira.
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4.4 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS COMPOSITOS CONFECCIONADOS

4.4.1 Ensaio de Massa Especifica Aparente (MEA), Absorcdo de Agua (AA) e Porosidade

Aparente (PA)

A Tabela 9 mostra os resultados determinados através dos ensaios de massa especifica

aparente (MEA), absor¢do de agua (AA) e porosidade aparente (PA).

Tabela 9 — Resultados dos ensaios de MEA, AA e PA.

Fracdo massica dos reforcos (%) MEA (%) AA (%) PA (%)

Matriz Plena 1,18 (+0,01) 0,52 (+0,09) 0,62 (+0,11)

Fibra 1% (F1) 1,17 (£0,01) 0,58 (£0,09) 0,68 (+0,11)

Fibra 2% (F2) 1,14 (+£0,01) 2,14 (+0,15) 2,32 (+0,15)

Fibra 3% (F3) 1,14 (£0,01) 2,24 (£0,07) 2,55 (0,07)

Residuo Cobre 10% (RC10) 1,41 (£0,08) 0,20 (£0,02) 0,28 (+£0,01)
Residuo Cobre 20% (RC20) 1,52 (£0,03) 0,31(£0,03) 0,47 (£0,05)
Residuo Cobre 30% (RC30) 1,73 (+0,02) 0,17 (£0,02) 0,32 (£+0,02)
Residuo Cobre 40% (RC40) 1,84 (£0,02) 0,14 (£0,01) 0,27 (+0,02)

Fibra 1% Residuo Cobre 10% (F1 RC10) 1,33 (+0,02) 0,64 (+0,03) 0,85 (+0,05)
Fibra 2% Residuo Cobre 10% (F2 RC10) 1,33 (+0,01) 1,04 (+0,08) 1,32 (+0,01)
Fibra 1% Residuo Cobre 20% (F1 RC20) 1,51 (+0,02) 0,57 (+£0,02) 0,86 (+0,02)
Fibra 2% Residuo Cobre 20% (F2 RC20) 1,50 (+0,01) 1,15(+0,04) 1,73 (+0,05)

O sistema de absorcdo de dgua nos compasitos expandidos com fibras vegetais é fator
complexo que envolve diferentes varidveis, como a morfologia das células, variacdo entre
células abertas e fechadas, tamanho das células, densidade do composito e caracteristicas da
fibra, tais como tamanho, teor, composi¢do quimica da fibra e influéncia de tratamentos
quimicos na fibra vegetal.

E visivel que a absorcéo de 4gua aumenta com o aumento do teor de fibra de bananeira
nos compdsitos, ratificando que a taxa de absorgdo depende principalmente do teor de fibra. E
conhecido que cada componente do compdsito pode sofrer envelhecimento ao meio, sendo que
a gua é capaz de degradar a matriz e a fibra em velocidades diferentes e também causar um
possivel descolamento na regido de interface fibra/matriz. Este mecanismo de absorcédo de dgua
é esperado em fibras naturais, por possuirem caracteristicas hidrofilicas, transformando em um
condutor de agua e concentrando todo esse volume na interface.

O contrario aconteceu com o0s compositos poliméricos reforcados com residuo de
flotacdo de minério de cobre, onde nota-se a diminuicdo da absor¢do de agua quando
comparado com a matriz plena. Reducdo essa que chega até a aproximadamente 75% para 0s

compdsitos com fragBes de 40%. O efeito da interacdo entre os compdsitos hibridos pode-se
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observar que a adi¢do de particulas do residuo de flotacdo do minério de cobre promoveu uma
queda da absorcdo de dgua dos compdsitos quando comparados com os compositos reforcados
com fibras.

Os compdsitos poliméricos reforcados com fibras de bananeira revelam o aumento da
porosidade em fungdo do aumento da fracdo massica. Este aumento de porosidade pode ser
atribuido a menor quantidade de matriz nos compositos fabricados a medida que é aumentado
a fracdo das fibras, uma vez que a matriz polimérica é a responsavel pelo molhamento,
distribuicdo de esforcos para as fibras e acabamento superficial. Outro fato que pode ser
atribuido também € devido a fibra de bananeira ser porosa como foi mostrado anteriormente.
Os compdsitos que apresentaram maiores valores de porosidade correspondem aqueles
fabricados com 3% de fibras de bananeira, enquanto os de menor porosidade sdo 0s compositos
fabricados com fracdo de 1% de fibras de bananeira.

Da mesma forma como foi discutido sobre a taxa de absorcéo de agua dos compdsitos
poliméricos reforgados com o residuo de flotagcdo de minério de cobre, aconteceu com relagdo
a porosidade aparente onde notou-se um decréscimo de mais de 50%, para 0s compositos de
40% de fracdo, quando comparados com os compdsitos de matriz plena e reforcados com fibras.
O mesmo acontece com os compdsitos hibridos refor¢cados com residuo de cobre e fibras de
bananeira, onde nota-se que a adi¢do dessas particulas minerais influenciou decisivamente na
reducdo da porosidade aparente do compdsito quando comparado com 0S compositos
reforcados com as fibras de bananeira. Fato este que pode ser justificado pelo baixissimo teor
hidrofilico dos residuos. A Figura 48 mostra o grafico de comparacdo de AA e PA entre as

proporcdes dos compositos estudados.
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Figura 48 — Grafico AA e PA em funcao das proporcdes dos reforgos.

O gréfico da Figura 49 ilustra o comparativo da massa especifica aparente entre a matriz
plena e os compositos reforcados com fibras de bananeira, refor¢cados com residuo de flotacéo

do minério de cobre e o compdsito hibrido com fibra e residuo.
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Figura 49 — Grafico MEA em funcéo das proporc¢des dos reforgos.

A reducdo da massa especifica aparente pode ser observada entre 0os compdsitos
reforcados com fibras de bananeira, principalmente com as fragdes de 2% e 3%. Essa reducao
pode ser atribuida ao aumento da porosidade dos compdsitos com o0 aumento da fracdo de fibras.
Fato este ndo ocorrido quando foi adicionado apenas as cargas do residuo de cobre ou entdo na
mistura do residuo com as fibras. Foi observado o aumento da massa especifica aparente,
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podendo estar relacionado a massa especifica do material particulado adicionado como carga.
Como o compdsito é formado por duas fases dispersas, as suas respectivas densidades

influenciam no crescimento da massa especifica aparente do compdsito resultante.

4.4.2 Caracterizacdo mecénica dos materiais compositos
4.4.2.1 Ensaio de tracao
4.4.2.1.1 Compositos poliméricos reforcados com fibras de bananeira

Os compositos poliméricos reforcados com fibras de bananeira foram avaliados quanto
a sua resisténcia mecanica através do ensaio de tracdo, onde foi obtido os seguintes resultados

conforme a Tabela 10.

Tabela 10 — Resultados obtidos atraves do ensaio de trag&o.

N .. o Médulo de
Fracdo méssica  Resisténcia a Alongamento .
~ elasticidade
(%) tracdo (MPa) (mm) (GPa)

Matriz Plena 32,00 (+2,10) 3,20 (£0,58) 0,96 (+0,04)
Fibra 1% (F1) 38,50 (+4,25) 4,23 (£0,77) 1,94 (+0,24)
Fibra2% (F2) 34,50 (+9,23) 2,75 (£0,38) 2,80 (40,44)
Fibra 3% (F3) 32,85 (+4,07) 2,69 (£0,50) 3,22 (+0,70)

Conforme os valores mostrados na Tabela 10, ha um aumento da resisténcia a tracao
quando da adicdo de fibra comparado com a matriz plena. Entretanto, a medida que é
adicionado fibra na matriz nota-se uma perda de resisténcia a tracdo. O compésito reforcado
com 1% de fibra obteve 0 melhor resultado entre compositos fabricados, enquanto o compaosito
reforcado com 3% de fibra obteve um valor consideravelmente igual a matriz plena. Isso foi
uma caracteristica em todas as fracdes, o aumento do modulo de elasticidade com a adicdo das
fibras no compdsito, ratificando que o aumento da rigidez do material se d& pelo aumento da
fracdo das fibras tornando este material mais fragil.

A Figura 50 ilustra o grafico comparativo dos compositos puros e reforcados com fibras

de bananeira nas fracdes 1%, 2% e 3%.
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Figura 50 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.

Por meio da Analise de variancia (ANOVA) e método de Tukey foram realizadas a
comparacdo entre 0s materiais estudados com o propoésito de evidenciar diferencas
significativas entre a resisténcia a tracdo, entre a matriz plena e as fracdes da fibra de bananeira
(F1, F2 e F3). Utilizando o software Excel, na fungdo “ANOVA: tnico fator” se obtém a tabela
da andlise de variancia. Foi realizada a ANOVA ao (a) de 5%, tendo como Ho — equivaléncia
entre médias; na qual para P-valor < a rejeita-se Ho.

A Tabela 11 apresenta os dados gerados pela ANOVA para 0 ensaio de tracdo dos
compdsitos reforcados com fibras de bananeira.

Tabela 11 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de tracdo dos compdsitos
reforcados com fibras.

ANOVA
Fonte da variacgéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 186,6557 3 62,21856667 2,650748 0,096347866 3,490295

Dentro dos grupos 281,665 12 23,47208333

Total 468,3207 15

Como 0 Fealculado (2,65) foi inferior ao Fravelado (3,49) ao nivel de significancia de 5%,

mostrando assim que ndo existem evidéncias estatisticas de que as médias sejam diferentes, ndo



96

rejeitando assim Ho. Sendo P-valor > a ratifica que as médias dos tratamentos sejam
consideradas iguais. Apesar de Ho ter sido aceito (médias iguais), pode-se determinar a
diferenca minima significativa através do método de comparacao de médias (método de Tukey),
porém nesse caso ele é dito ndo-protegido.

A Tabela 12 e a Figura 51 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos
dos compdsitos reforcados com fibras de bananeira para o ensaio de tracdo, confirmando a

igualdade estatistica entre os dados.

Tabela 12 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1, F2 e F3.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F2-F1 -3,998 -14,09851596 6,102515957 0,675597298
F3-F1 -5,688 -15,78851596 4,412515957 0,400394873
MP-F1 -6,54 -16,64051596 3,560515957 0,28639645
F3-F2 -1,69 -11,79051596 8,410515957 0,962718868
MP-F2 -2,542 -12,64251596 7,558515957 0,887677614
MP-F3 -0,852 -10,95251596 9,248515957 0,994853767
Intervalos de confianca (95%)

F2-F1 I * , !

F3-F1 | o

MP-F1 1 ! .

F3-F2 | , . :

MP-F2 ~ i -

MP-F3 ' . i

| | T | | T
-15 -10 -3 0 5 10
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 51 — Grafico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.
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A Figura 52 mostra as superficies de fratura apos os ensaios de tracdo dos compasitos
de matriz plena e os compositos refor¢ados com as fibras de 1%, 2% e 3%.

2016109720 1053 F D49 x25
(a)

TM3000 6309

TM3000_6272 2016/0920 10:17 F D40 x25  4mm
(b)
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TM3000_6295 2016/09/20 10:38 F D43 x25
(€)

TM3000_6287 2016/09/20 10:33 F D4.3 x25 4 mm
(d)
Figura 52 — Microscopia eletronica de varredura da fratura apos o ensaio de tracdo: (a) matriz
plena; (b) Fibra 1%; (c) Fibra 2%; (d) Fibra 3%.
Analisando a Figura 52 (a) nota-se uma superficie de fratura caracteristica dos materiais

poliméricos, uma superficie lisa e apresenta uma ruptura transversal no seu corpo de prova. Na
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Figura 52 (b) tem-se a superficie de fratura do compdsito polimérico reforcado com fibras de
1%, na qual se nota que, apesar da pouca presenca do mecanismo de falha de pull-out (seta
amarela), percebe-se um maior numero de fibras rompidas (seta branca) e dispostas na direcdo
em que o carregamento foi solicitado, fatores estes podem justificar a aumento de sua
resisténcia quando comparado com a matriz plena. Na Figura 52 (c) ilustra a superficie de
fratura do composito reforcado com fibras de 2%, onde pode-se observar que apesar do
mecanismo de pull-out, descolamento da fibra e fibras sacadas (setas amarela, azul e verde,
respectivamente), ainda ser recorrente, tem-se a presenca de fibras rompidas (setas brancas) e
direcionadas no sentido do carregamento do esforgo, com isso aumentando a resisténcia do
compdsito comparado com os compasitos refor¢ados com fibras de 3%. A Figura 52 (d) mostra
a superficie de fratura do compdsito reforcado com fibras de 3%, e nela pode-se perceber uma
maior quantidade de fibras presente na matriz, e também pode se perceber uma presenca de
varios mecanismos de falha, como por exemplo, uma maior incidéncia de pull-out (seta
amarela), aparecimento de fibras descoladas da matriz (seta azul) e muitas fibras que foram

sacadas (seta verde), e uma menor incidéncia de fibras fraturadas.

4.4.2.1.2 Compdsitos poliméricos reforcados com residuo de flotacio de minério de cobre

Os compositos poliméricos reforcados com residuo de flotacdo de minério de cobre
foram avaliados quanto a sua resisténcia mecéanica através do ensaio de tracdo, onde foi obtido

os valores de resisténcia, alongamento e médulo de elasticidade conforme a Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados obtidos atraves do ensaio de tragao.

: Resisténciaa Alongamento I\/Iéd_u_lo de

Fracdo massica (%) N elasticidade
tracdo (MPa) (mm) (GPa)

Matriz Plena 32,00 (+£2,10) 3,20 (+0,58) 0,96 (+0,04)

Residuo Cobre 10% (RC10) 23,27 (+2,38) 1,88 (+0,58) 2,48 (+0,50)
Residuo Cobre 20% (RC20) 30,21 (+4,44) 2,21 (4+0,11) 3,65 (+0,41)
Residuo Cobre 30% (RC30) 34,31 (+1,86) 2,15 (+0,17) 4,26 (+£0,70)
Residuo Cobre 40% (RC40) 34,28 (+2,31) 1,90 (+0,04) 4,64 (£0,55)

Verifica-se atraves dos resultados da Tabela 13 que a resisténcia a tragdo dos compositos
poliméricos com residuos de flotacdo do minério de cobre apresentam um sensivel aumento
quando se aumenta sua fracdo. Os valores obtidos pelos compoésitos com 10% e 20% de residuo
de cobre foram os que apresentaram valores menores ao da matriz plena, entretanto ndo pode

ser considerado como reforgo efetivo, embora seus modulos de elasticidade apresentarem
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valores mais efetivos que a prdpria matriz plena. Fatores estes podem ser considerados pelo
fato do residuo de cobre sedimentar de maneira facil na matriz plena, causada pela sua elevada
massa especifica. Porém, a medida que se aumenta a fracdo do residuo de cobre na matriz tem-
se uma melhor distribuicdo dentro do compdsito, melhorando a trabalhabilidade, a
homogeneizacdo e compactacgdo. Fato este ocorrido com os compasitos poliméricos reforcados
com 30% e 40%, tendo um aumento ndo sé na sua resisténcia a tracdo, como também no seu
modulo de elasticidade.

A Figura 53 ilustra o grafico comparativo da matriz plena e dos compdsitos com adicéo

do residuo de cobre nas proporg¢des de 10%, 20%, 30% e 40%.

8
48 - i
44 = = T

40 4 -

Resisténcia a tracdo (MPa)

(B D)) APEPIDISE[d P 0[NPO

Fracao massica (%)
Figura 53 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.
Por meio da Andlise de variancia (ANOVA) e método de Tukey foram realizadas a
comparacdo entre 0s materiais estudados com o proposito de evidenciar diferencas
significativas entre a resisténcia a tracdo, entre a matriz plena e as fragdes do residuo de cobre
(RC10, RC20, RC30 e RC40). Utilizando o software Excel, na fun¢do “ANOVA: unico fator”
se obtém a tabela da analise de variancia. Foi realizada a ANOVA ao (a) de 5%, tendo como

Ho — equivaléncia entre médias; na qual para P-valor < o rejeita-se Ho.
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A Tabela 14 apresenta os dados gerados pela ANOVA para 0 ensaio de tracdo dos
compdsitos com adicdo do residuo de cobre.

Tabela 14 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de tragdo dos residuos.
ANOVA

Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico

Entre grupos 218,5690083 4 54,64225208 6,947395118 0,004825 3,35669
Dentro dos grupos  86,51656667 11 7,865142424

Total 305,085575 15

Como 0 Fealculado (6,95) foi superior ao Fravelado (3,36) ao nivel de significancia 5%,
mostrando portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipdtese
Ho, podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a propriedade
analisada (resisténcia a tragdo) com grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo
P-valor < o constata-se que os tratamentos das fracGes de residuo foram significativos na tracao.
Como Ho (hipdtese nula) foi rejeitada, pode-se verificar os tratamentos que diferem entre si,
com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a comparacdo das médias uma a uma.

A Tabela 15 e a Figura 54 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos
dos compdsitos com residuo de cobre para o ensaio de tracdo, identificando quais os materiais

que se diferem.

Tabela 15 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, RC10, RC20, RC30 e

RC40.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
RC10-MP -8,7325 -14,25512668 -3,20987332 0,001453688
RC20-MP -0,655 -6,17762668 4,86762668 0,995882925
RC30-MP 2,3075 -3,21512668 7,83012668 0,706453114
RC40-MP 2,2825 -3,24012668 7,80512668 0,714377639

RC20-RC10 8,0775 2,256140342 13,89885966 0,004754317
RC30-RC10 11,04 5,218640342 16,86135966 0,000224227
RC40-RC10 11,015 5,193640342 16,83635966 0,000229857
RC30-RC20 2,9625 -2,858859658 8,783859658 0,541973725
RC40-RC20 2,9375 -2,883859658 8,758859658 0,549712255
RC40-RC30 -0,025 -5,846359658 5,796359658 0,999999992
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Intervalos de confianca (95%)

RC10-MP * ;

RC20-MP 1 k L =

RC30-MP ' i L

RC40MP ] : i .

RC20-RCI10D i

RC30-RC10 i

RC40-RC10

RC30-RC20

RC40-RC20

RC40-RC30

-15 -10 -5 0 5 10 15

Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 54 — Grafico das diferencas entre as médias dos niveis do Fator.

Com base nesses resultados pode-se afirmar que houve diferenca significativa apenas
entre MP-RC10, RC20-RC10, RC30-RC10 e RC40-RC10, sendo que nesses quatro casos, 0
composito RC10 apresenta o menor valor de resisténcia a tragdo. Os demais tratamentos
apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo hd nenhuma diferenca significativa
entre o reforco com RC20, RC30 e RC40. Porem RC30 e RC40 apresentaram 0S maiores
valores de resisténcia médias a tragdo quando comparados com a matriz plena.

A Figura 55 mostra as superficies de fratura ap6s os ensaios de tracdo dos compdsitos
com adicdao do residuo de cobre nas proporc¢des de 10%, 20%, 30% e 40%.
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TM3000_6299 2016/09/20 1049 F D49 x25

TM3000_6305 20160920 1052 F D49 x25

(d)
Figura 55 — Microscopia eletronica de varredura: (a) RC10; (b) RC20; (c) RC30; (d) RC40.
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As superficies de fratura das Figuras 55 (a) e (b) dos compositos com 10 % e 20% de
residuo de cobre, respectivamente, mostra uma superficie fraturada plana, com poucos vazios,
porosidades ou defeitos (seta alaranjada), porém, observa-se algumas imperfeicdes (setas
vermelhas) na superficie de fraturas que podem ser resultado da irradiacdo de trinca nessa
direcdo. Além de mostrar a total sedimentacdo do residuo de cobre, fatos esses que podem ter
colaborado para a diminui¢do da resisténcia quando comparado com o composito de matriz
plena. Nas Figuras 55 (c) e (d) nota-se novamente a presenca de poucos vazios, porosidades ou
imperfeicdes, porém ha um aumento da dispersdo dos residuos dentro da matriz, ndo se nota
mais a sedimentacdo total no composito. Com isso melhorando a homogeneizacdo e

compactacdo do residuo de cobre na matriz e assim melhorando suas propriedades mecanicas.

4.4.2.1.3 Compositos poliméricos hibridos com adicédo de residuo de flotagdo de minério de

cobre e fibras de bananeira

Os compdsitos poliméricos hibridos com adicdo de residuo de flotacdo de minério de
cobre e fibras de bananeira foram avaliados quanto a sua resisténcia mecanica através do ensaio
de tracdo, onde foi obtido os valores de resisténcia, alongamento e médulo de elasticidade

conforme a Tabela 16.

Tabela 16 — Resultados obtidos através do ensaio de tracdo.

. Resisténciaa  Alongamento Méd_u_lo de
Fracdo massica (%) N elasticidade

tracdo (MPa) (mm) (GPa)
Matriz Plena 32,00 (£2,10) 3,20 (£0,58) 0,96 (£0,04)
Fibra 1% Residuo Cobre 10% (F1 RC10) 19,87 (£2,95) 1,69 (£0,26) 2,27 (+0,29)
Fibra 2% Residuo Cobre 10% (F2 RC10) 23,58 (+2,56) 1,98 (+0,58) 2,49 (+0,49)
Fibra 1% Residuo Cobre 20% (F1 RC20) 26,69 (+3,62) 1,93 (+0,39) 2,91 (+0,45)
Fibra 2% Residuo Cobre 20% (F2 RC20) 32,68 (+2,96) 2,33 (+0,32) 3,10 (+0,51)

Os resultados da Tabela 16 demonstram os resultados de resisténcia a tracdo da matriz
plena e dos compositos hibridos de residuo de cobre com fibras de bananeira, onde verifica-se
no geral que houve uma diminuicdo da resisténcia dos compdsitos, com exce¢do da propor¢ao
de fibra 2% e residuo de cobre 20%, onde obtiveram valores proximos quando comparados com
a resisténcia da matriz plena. Entretanto todas as propor¢des dos compaositos hibridos obtiveram
valores do seu médulo de elasticidade superiores ao médulo da matriz plena, e notou-se também
que a rigidez do material aumentou a medida que se aumenta as fracfes de fibra e de residuo

de cobre na matriz.
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A Figura 56 ilustra o grafico comparativo dos compdsitos puros e dos compdsitos

hibridos com adigdo de cobre e refor¢cados com fibras de bananeira.

Resisténcia a tracio (MPa)
(B D) IPEPIINISEd P OINPOTA]

Matriz Plena F1RC10 F1RC10 F1RC20 F1RC20

Fraciao massica (%)
Figura 56 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.

A Tabela 17 apresenta os dados gerados pela ANOVA para 0 ensaio de tracdo dos
compositos hibridos (F1 RC10, F2 RC10, F1 RC20 e F2 RC20) seguindo 0s mesmos

parametros estatisticos utilizados nos tratamentos anteriores.

Tabela 17 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracdo dos compdsitos

hibridos.
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 469,76207 4  117,44051 13,30374 7,98597E-05 3,055568

Dentro dos grupos ~ 132,414425 15 8,8276283

Total 602,176495 19

Como 0 Fealculado (13,30) foi superior ao Frabelado (3,06) a0 nivel de significancia 5%,
mostra portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipotese Ho,
podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a propriedade analisada
(resisténcia a tracdo) com grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor < a,



107

constata-se que os tratamentos das frages do compdsito hibrido foram significativos na tragéo.

Como Ho (hipdtese nula) foi rejeitada, pode-se verificar os tratamentos que diferem entre si,

com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a comparacdo das médias uma a uma.

A Tabela 18 e a Figura 57 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

dos compdsitos hibridos para o ensaio de tracdo, identificando quais os materiais que se

diferem.

Tabela 18 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1 RC10, F2 RC10, F1

RC20 e F2 RC20.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F1 RC20-F1 RC10 6,818 1,339159774 12,29684023 0,010432514
F2 RC10-F1 RC10 3,71 -1,768840226 9,188840226 0,289853824

F2 RC20-F1 RC10 12,808 7,329159774 18,28684023 7,89E-06
MP-F1 RC10 12,13 6,651159774 17,60884023 1,69983E-05
F2 RC10-F1 RC20 -3,108 -8,586840226 2,370840226 0,457537424
F2 RC20-F1 RC20 5,99 0,511159774 11,46884023 0,027904423
MP-F1 RC20 5,312 -0,166840226 10,79084023 0,060158508
F2 RC20-F2 RC10 9,098 3,619159774 14,57684023 0,000632057
MP-F2 RC10 8,42 2,941159774 13,89884023 0,001458469
MP-F2 RC20 -0,678 -6,156840226 4,800840226 0,995657116

F1RC20-
F1RC10

F2RC10-
F1RC10

F2RC20-
F1RC10

MP -
F1RC10

F2RC10-
F1RC20

F2RC20-
F1RC20

MP -
F1RC20

F2RC20-
F2RC10

MP-
F2RC10

MP -
F2RC20

Intervalos de confianga (95%)

]

-10

-5

0 5

10 15

Diferengas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 57 — Gréfico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.
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Apenas os tratamentos F2 RC20-F1 RC10, F2 RC10-F1 RC20, MP-FI RC20 e MP-F2
RC20 apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo houve diferenca significativa
entre essas fracdes. Os demais tratamentos mostraram valores estatisticamente significativos,
na qual apenas MP e F2 RC20 apresentaram os melhores resultados de resisténcia a tracao.

A Figura 58 mostra as superficies de fratura apos os ensaios de tracdo dos compasitos

hibridos com adigdo de cobre e reforcados com fibras de bananeira.

2016/09/21 1200 F D46 x25

(a)

TM3000_6542

2016/09/21 1205 F D46 x25 4 mm

(b)

TM3000_6550
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2016/09/21 1222 F D47 x25  4mm
(©)

TM3000_6569

TM3000_6557 2016/09/21 1215 F D47 x25 4 mm
(d)
Figura 58 — Microscopia eletronica de varredura: (a) F1 RC10; (b) F2 RC10; (c) F1 RC20;
(d) F2 RC20.

A Figura 58 (a) mostra a superficie de fratura do comp6sito hibrido reforcado com fibras
de 1% e residuo com 10%, e nela pode-se perceber uma quantidade minima de fibras presente

na matriz junto com a total sedimentacdo do residuo no composito (setas amarelas), também
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pode se perceber a presenca de alguns mecanismos de falha, como por exemplo, pull-out (seta
azul), e uma menor incidéncia de fibras faturadas (seta vermelha). A Figura 58 (b) mostra a
superficie de fratura do compasito hibrido reforcado com fibras de 2% e residuo com 10%, e
nela pode-se perceber uma maior quantidade de fibras presente na matriz, e também pode se
perceber uma presenca de varios mecanismos de falha, como por exemplo, uma maior
incidéncia de pull-out (seta azul), aparecimento de fibras descoladas da matriz (seta verde),
sedimentacdo total do residuo na matriz, e uma maior incidéncia de fibras faturadas dispostas
no sentido do carregamento, fator este que pode ser determinante para 0 aumento de sua
resisténcia quando comparado com o compdsito discutido anteriormente. Na Figura 58 (c)
tem-se a superficie de fratura do compdsito hibrido refor¢cado com fibras de 1% e residuo com
20%, e nela nota-se uma melhor dispersao do residuo dentro da matriz e a presenca de algumas
fibras rompidas (seta vermelha), entretanto a presenca de mecanismos de falha ainda sédo
consideraveis e isso auxiliou na diminuicdo de suas propriedades. E por fim a Figura 58 (d)
mostra a superficie de fratura do composito hibrido reforgado com fibras de 2% e residuo com
20%, na qual ha uma boa dispersdo do residuo junto com uma maior quantidade de fibras
dispostas na direcdo do carregamento e com suas superficies fraturadas (setas vermelhas), onde
mesmo com a presenca de alguns pull-out (seta azul), obteve os melhores resultados de todos
0s compositos hibridos fabricados quando comparados a sua resisténcia a tracao.

4.4.2.2 Ensaio de flex&o
4.4.2.2.1 Compdsitos poliméricos reforcados com fibras de bananeira

Os compositos poliméricos reforcados com fibras de bananeira foram avaliados quanto
a sua resisténcia a flexdo através do ensaio de flexdo em 3 (trés) pontos, onde foi obtido os

seguintes resultados, de tensdo de flexao, deflexdo e modulo de flexdo, conforme a Tabela 19.

Tabela 19 — Resultados obtidos através do ensaio de flexao.

Fracdo méassica Tensdo de Flexao Deflexao Madulo de flexao
(%) (MPa) (mm) (GPa)
Matriz Plena 76 (+6,14) 2,36 (+0,37) 5,82 (+0,62)

Fibra1% (F1) 139,11 (+19,38) 1,47 (+0,32) 14,42 (+1,93)
Fibra2% (F2) 156,03 (+2,43) 1,33 (+0,30) 17,78 (+0,47)
Fibra3% (F3) 115,98 (+15,44) 1,12 (+0,40) 18,06 (+2,23)

A resisténcia a flexdo é associada a eficiéncia do material de resistir a forca de dobragem

aplicada perpendicularmente ao seu eixo longitudinal. Conforme mostra a Tabela 19, a adigéo
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de fibras de bananeira no composito polimeérico indicou um aumento de sua resisténcia a flexdo
e modulo de flexdo quando comparados com a matriz plena. Diferentemente do ocorrido nos
resultados de ensaio de tracao, todas as proporcdes das fibras tiveram um aumento consideravel
na sua resisténcia a flexdo, em especifico para a fracdo de 2%, na qual seu aumento foi de
aproximadamente 50%. Os resultados apresentados indicam que as incorporacdes de fibras de
bananeira podem fazer com que 0 compasito se torne mais resistente, podendo correlaciona-los
a uma boa adesdo da fibra com a matriz poliéster.

O modulo de flexdo € uma propriedade aditiva, dessa forma, quanto maior o percentual
de fibras, linearmente o valor do modulo serd aumentado. A Figura 59 ilustra o grafico
comparativo da matriz plena e dos compdsitos reforcados com fibras de bananeira nas fraces

1%, 2% e 3% quanto ao seu modulo de flexao.
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Figura 59 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.
Seguindo 0 mesmo procedimento estatistico dos tratamentos anteriores, a Tabela 20
apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de flexdo dos compdsitos reforcados

com fibras de bananeira.
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Tabela 20 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de flexdo dos compdsitos
reforcados com fibras.
ANOVA

Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico

Entre grupos 13987,06034 3  4662,353448 34,67024204 6,69625E-06 3,587433702
Dentro dos grupos  1479,24805 11 134,4770954

Total 15466,30839 14

Como 0 Fealculado (34,67) foi superior ao Franelado (3,59) ao nivel de significancia 5%, se
aceita a hipdtese de que existe diferenca significativa entre as resisténcias a flexdo dos materiais
estudados, rejeitando assim Ho. Sendo P-valor < a ratifica que deve existir, pelo menos um
contraste significativo entre as médias dos valores tratados. Assim, foi utilizado o método de
Tukey para identificar quais 0s compositos que se diferem.

A Tabela 21 e a Figura 60 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos
dos compositos reforcados com fibras de bananeira para o ensaio de flexdo.

Tabela 21 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1, F2 e F3.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F2-F1 16,92913386 -6,057252035 39,91551975 0,190646267
F3-F1 -23,12992126  -47,51066527 1,25082275 0,065828866
MP-F1  -63,10761155  -86,09399744 -40,12122566 5,34552E-06
F3-F2 -40,05905512  -64,43979913 -15,67831111 0,001353219
MP-F2  -80,03674541  -103,0231313 -57,05035951 2,62067E-07
MP-F3  -39,97769029 -64,3584343 -15,59694628 0,001378549
Intervalos de confianga (95%)

F2-F1 e

F3-F1 - :

MP-F1

F3-F2 -

MP-F2 -

MP-F3 | ‘

w % o w0 @ 0w
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 60 — Grafico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.



113

Os tratamentos F2-F1 e F3-F1 apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo
ha nenhuma diferenca significativa entre os reforgos de fibra de bananeira de 1%, 2% e 3%,
sendo significativa a inclusdo do refor¢o. Sendo que o compdsito reforcado com fibras de
bananeira com 2% apresentou as maiores resisténcias médias a flexdo quando comparado com
a matriz plena.

A Figura 61 mostra as superficies de fratura ap6s os ensaios de flexdo dos compdsitos

de matriz plena e os compositos reforcados com as fibras de 1%, 2% e 3%.

TM3000_6427 2016/09/20 14:09 F D6.2 x25 4mm ’

(@)

TM3000_6437 2016/09/20 15118 F D5.3 x25 4 mm

(b)
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TM3000_6439 2016/0920 1519 F D53 x25
(©)
Figura 61 — Microscopia eletrénica de varredura da fratura apos o ensaio de flexdo: (a) Fibra
1%; (b) Fibra 2%; (c) Fibra 3%.

Na Figura 61 tem-se a superficie de fratura do composito polimérico reforcado com
fibras, onde nota-se que apesar da presenca de alguns mecanismos de falha, como o pull-out,
percebe-se uma maior presenca de fibras rompidas e todas no sentindo de acdo do
carregamento, indicando assim uma boa adesd@o na interface fibra/matriz e consequentemente

acaba apresentando uma resisténcia superior quando comparados com a matriz plena.

4.4.2.2.2 Compositos poliméricos reforgados com residuo de flotacdo de minério de cobre

Os compdsitos poliméricos reforcados com residuo de flotacdo de minério de cobre
foram avaliados quanto a sua resisténcia a flexao através do ensaio de flexdo em 3 (trés) pontos,
onde foi obtido os seguintes resultados, de tensdo de flexdo, deflexdo e modulo de flexéo,

conforme a Tabela 22.

Tabela 22 — Resultados obtidos através do ensaio de flexao.

Fracio méssica (%) Tensdo de Deflexéo Mddulo de
¢ Flexdo (MPa) (mm) flexdo (GPa)
Matriz Plena 76 (+6,14) 2,36 (£0,37) 5,8 (%0,6)

Residuo Cobre 10% (RC10) 115,81 (£9,11) 0,96 (+0,11) 26,1 (+1,5)
Residuo Cobre 20% (RC20) 107,44 (+14,58) 0,71 (+0,15) 25,9 (+4,9)
Residuo Cobre 30% (RC30) 104,10 (+4,46) 0,70 (+£0,09) 27,1 (+2,8)
Residuo Cobre 40% (RC40) 153,21 (+13,17) 0,82 (+0,20) 45,3 (+8,3)
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Atraveés dos resultados da Tabela 22 nota-se que a resisténcia a flexdo dos compdsitos
poliméricos com residuos de flotacdo do minério de cobre apresentam um aumento quando se
aumenta sua fracdo. Para os valores encontrados pelas fragdes de 10% e 20% ainda se nota a
facil sedimentacdo dos residuos ocorrerem na matriz plena. Porém, a medida que se aumenta a
fracdo do residuo de cobre na matriz tem-se uma melhor distribuicdo dentro do compdsito,
melhorando a homogeneizacdo e compactacdo. Fato este ocorrido com 0s compositos
poliméricos reforcados 40%, tendo um aumento ndo sé na sua resisténcia a flexdo, como
também no seu modulo de flexdo, chegando a ser superior a 50%. O mesmo acontece para 0
modulo de flexdo dos outros compdsitos, na qual tem-se 0 aumento de sua rigidez com aumento
da fracdo de residuo, obtendo valores acima da matriz plena e proximos aos valores encontrados
com os compésitos reforcados com fibras de bananeira. Também pode-se perceber a influéncia
que o residuo de flotagdo do minério de cobre exerce sobre a deflexdo na parte comprimida
durante o ensaio de flexdo, na qual nota-se a diminuicdo da deflexdo do compdésito e
consequentemente aumentando a tenséo de flexao, diferentemente ao que aconteceu em relagéo
a tracdo do compdsito.

A Figura 62 ilustra o grafico comparativo da matriz plena e dos compdsitos com a adi¢cdo

do residuo de cobre nas proporg¢des de 10%, 20%, 30% e 40%.

g0
195
180 o
e 70
165 o
; 150 - ‘::‘\:‘:‘::‘\: = 60 E
135 = S I~
Y \.\.\. -{E ;
120 i
lg 4 . (=]
ﬁ 105 - L 40 %
= 50 - i -
> o
= 75 = L 30 =
= (=]
= ~_
z 60 = »
= X =20 =
45 o )
= ] —
30 <
] - 10
15 =
0 - -0

Fracio massica (%)
Figura 62 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.
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Seguindo o mesmo procedimento estatistico dos tratamentos anteriores, a Tabela 23

apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de flexdo dos compdsitos reforcados

com residuos de cobre.

Tabela 23 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de flexdo dos compositos
reforcados com residuos de cobre.

ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 10661,1986 4  2665,29965 20,21342795 8,80352E-05 3,478049691

Dentro dos grupos  1318,578747 10 131,8578747

Total 11979,77735 14

Como 0 Fealculado (20,21) foi superior ao Fravelado (3,48) ao nivel de significancia 5%,

mostra portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipotese Ho,

concluindo que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a resisténcia a flexdo com grau

de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor < a constata-se que 0s tratamentos

das fracOes de residuo foram significativos na flexdo. Como Ho (hip6tese nula) foi rejeitada,

pode-se verificar que os tratamentos diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey

gue permite a comparacao das médias uma a uma.

dos compositos com residuo de cobre para o ensaio de flexdo, identificando essa diferenca.

A Tabela 24 e a Figura 63 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

Tabela 24 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, RC10, RC20, RC30 e

RC40.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
RC10-MP 39,81364829 18,36885892 61,25843767 0,000327821
RC20-MP 31,44750656 10,00271718 52,89229594 0,003130676
RC30-MP 28,111986 4,765856394 51,45811561 0,015031743
RC40-MP 77,2152231 55,77043372 98,66001248 1,07949E-07

RC20-RC10 -8,366141732  -30,97093452 14,23865106 0,781975367
RC30-RC10 -11,70166229  -36,11762906 12,71430448 0,589622868
RC40-RC10  37,4015748 14,79678201 60,0063676 0,001036115
RC30-RC20  -3,33552056  -27,75148733 21,08044621 0,992669331
RC40-RC20  45,76771654  23,16292374 68,37250933 0,000130216
RC40-RC30  49,1032371 24,68727032 73,51920387 0,000140125




RC20-RC10

RC30-RC10

EC40-RC10

EC30-RC20

RC4(0-RC20

RC40-RC30

Intervalos de confianca (95%)

RCI10-MP 1

RCI0-MP 1

RC30-MP

RC40-MP |

I T T
20 40 60

Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 63 — Grafico das diferencas entre as médias dos niveis do Fator.
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Com base nesses resultados pode-se afirmar que os tratamentos RC20-RC10, RC30-

RC10 e RC30-RC20 apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo ha nenhuma

diferenca significativa entre os reforcos RC10, RC20 e RC30. Houve diferenca significativa

apenas entre os tratamentos envolvendo a matriz plena e o residuo de cobre com 40%, onde o

RC40 apresentou 0 maior valor de resisténcia média a flexdo quando comparado com 0s outros

tratamentos.

A Figura 64 mostra as superficies de fratura apds os ensaios de flexdo dos compdsitos

de matriz plena e os compdsitos reforcados com residuo de cobre nas proporcdes de 10%, 20%,

30% e 40%.
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TM3000 6496 201600921 1120 F D39 25 4 mm
(c)

2016/0921 1125 F D69 x25 4 mm
(d)

Figura 64 — Microscopia eletrdnica de varredura da fratura apos o ensaio de flexdo: (a) RC10;
(b) RC20; (c) RC30; (d) RC40.

TM3000_6504
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As superficies de fratura das Figuras 64 dos compdsitos com residuo de cobre, mostram
uma superficie fraturada plana, com poucos vazios, porosidades ou defeitos, porém, observa-se
algumas imperfeicdes na superficie de fraturas que podem ser resultado da irradiacéo de trinca
nessa direcdo. Além de mostrar a sedimentacdo do residuo de cobre, para a fragdo de 10% e
20%, a medida que aumenta a fracdo de residuo na matriz polimérica, as particulas de cobre
comecam a se dispersar melhor dentro dela, obtendo uma melhor acomodacao e compactacéo,
fatos esses que podem ter colaborado para aumento da resisténcia a flexdo para RC40 quando

comparado com a matriz plena.

4.4.2.2.3 Compositos poliméricos hibridos com adicdo de residuo de flotagdo de minério de

cobre e fibras de bananeira

Os compositos poliméricos hibridos com adicdo de residuo de flotacdo de minério de
cobre e fibras de bananeira foram avaliados quanto a sua resisténcia a flexdo através do ensaio
de flexdo em 3 (trés) pontos, onde foi obtido os seguintes resultados, de tensdo de flexdo,

deflexdo e modulo de flexdo, conforme a Tabela 25.

Tabela 25 — Resultados obtidos através do ensaio de flexdo.

Fragio massica (%) Tensédo de Deflexao Moédulo de
¢ Flexdo (MPa) (mm) flexdo (GPa)
Matriz Plena 76 (+6,1) 2,36 (£0,37) 5,82 (+0,6)

Fibra 1% Residuo Cobre 10% (F1 RC10) 92,36 (+4,77) 1,11(40,43) 12,5(45,4)

Fibra 2% Residuo Cobre 10% (F2 RC10) 142,39 (+12,54) 1,45(40,33) 18,8 (+2,5)

Fibra 1% Residuo Cobre 20% (F1 RC20) 107,94 (+7,27) 1,64 (+£0,25) 18,9 (+1,8)

Fibra 2% Residuo Cobre 20% (F2 RC20) 198,16 (+12,35) 1,41 (+0,19) 25,5 (+4,0)

De acordo com a Tabela 25, os resultados obtidos mostram o aumento da resisténcia a
flexdo quando se aumenta as proporcGes de fibras e residuo no compdsito hibrido,
principalmente o composito F1 RC20 que teve um aumento de aproximadamente 65% em
relacdo a matriz plena. Tornando o residuo constante em 10% na sua fracdo e aumentando
apenas a fracdo de fibra no compdsito, pode-se notar a aumento tanto da resisténcia a flexao
guanto do modulo de elasticidade quando comparados com a matriz plena. Ao mesmo acontece
guando se tem o aumento da fracéo de residuo para 20% e mantendo a fracdo de fibra em 1%.

A Figura 65 ilustra o grafico comparativo dos compositos puros e dos compasitos
hibridos com adicao de cobre e refor¢ados com fibras de bananeira.
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Figura 65 - Gréafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.

A Tabela 26 apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de flexdo dos
compositos hibridos (F1 RC10, F2 RC10, F1 RC20 e F2 RC20) seguindo 0s mesmos

parametros estatisticos utilizados nos tratamentos anteriores.

Tabela 26 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de flexdo dos compositos

hibridos.
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 28460,756 4  7115,189 126,0619 4,13587E-09 3,356690

Dentro dos grupos  620,86207 11 56,44200

Total 29081,618 15

Como 0 Fealculado (126,06) foi superior ao Fravelado (3,36) ao nivel de significancia 5%,
mostra portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipotese Ho,
podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a propriedade analisada
(resisténcia a flexdo) com grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor < a,
constata-se que os tratamentos das fragdes do compdsito hibrido foram significativos na flex&o.
Como Ho (hipétese nula) foi rejeitada, pode-se verificar os tratamentos que diferem entre si,
com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a compara¢do das médias uma a uma.
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A Tabela 27 e a Figura 66 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

dos compdsitos hibridos para o ensaio de flexdo, identificando quais os materiais que se

diferem.

Tabela 27 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1 RC10, F2 RC10, F1

RC20 e F2 RC20.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F1 RC20-F1 RC10 15,5839895 -4,068403913 35,23638292 0,157628192
F2 RC10-F1 RC10 50,0328084 30,38041498 69,68520181 6,75647E-06
F2 RC20-F1 RC10 105,8070866 86,1546932 125,45948 1,581E-10
MP-F1 RC10 -16,35564304  -34,99954044 2,288254355 0,100455234
F2 RC10-F1 RC20 34,4488189 14,79642548 54,10121231 0,000519153
F2 RC20-F1 RC20 90,22309711 70,5707037 109,8754905 1,83156E-09
MP-F1 RC20 -31,93963255  -50,58352995 -13,29573515 0,000657474
F2 RC20-F2 RC10  55,77427822 36,1218848 75,42667163 1,6423E-06
MP-F2 RC10 -66,38845144  -85,03234884 -47,74455404 7,26073E-08
MP-F2 RC20 -122,1627297  -140,8066271 -103,5188323 8,885E-12
Intervalos de confianga (95%)
FIRC20- ; *
F1RC10 i
F2RC10-
F1RC10
F2RC20- —
FIRC10 5
MP- o
F1RC10 i
F2RC10- ———
F1RC20
F2RC20- — .
F1RC20
MP - —— i
F1RC20
F2RC20- ——
F2RC10
MP - ——
F2RC10
MP - ——
F2RC20 | : | | |
- -150 - -100 -50 0 50 100
Diferengas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 66 — Grafico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.
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Apenas os tratamentos F1 RC20-F1 RC10 e MP-F1 RC10 apresentaram resultados
equivalentes, indicando que ndo houve diferenca significativa entre essas fragdes. Os demais
tratamentos mostraram valores estatisticamente significativos, na qual o compésito F2 RC20
apresentou os melhores resultados de resisténcia a flexdo e modulo de flex&o.

A Figura 67 mostra as superficies de fratura ap6s os ensaios de flexdo dos compdsitos
hibridos com adigdo de cobre e reforcados com fibras de bananeira.

TM3000_6393 2016/0920 13:34 F D44 x25  4mm
(a)

TM3000_6404 2016/0920 1344 F D48 x25 4 mm

(b)
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TM3000_6400 2016/09/20 13:40 F D4.7 x25 4 mm
(©
Figura 67 — Microscopia eletronica de varredura: (a) F1 RC10; (b) F2 RC10; ¢) F2 RC20.

A Figura 67 (a) mostra a superficie de fratura do compdsito hibrido reforcado com fibras
de 1% e residuo com 10%, e nela pode se perceber uma presenca de varios mecanismos de
falha, como por exemplo, pull-out, sedimentacdo do residuo na matriz, mas ha também uma
maior incidéncia de fibras faturadas dispostas no sentido do carregamento. Na Figura 67 (b)
tem-se a superficie de fratura do compdsito hibrido reforcado com fibras de 2% e residuo com
10%, e nela nota-se a sedimentacdo do residuo dentro da matriz, porém ha uma quantidade
maior de fibras presentes na matriz, onde as mesmas foram rompidas e acomodadas no sentido
do carregamento do esfor¢o auxiliando no aumento de suas propriedades quando comparadas
ao composito hibrido com 1% de fibra. Fato este ocorrido similarmente ao composito hibrido
reforgcado com 1% de fibra e 20% de residuo de cobre (F1 RC20). Na Figura 67 (c) tem-se a
superficie de fratura do compésito hibrido reforcado com fibras de 2% e residuo com 20%, na
qual nota-se que apesar das presencas ainda incidentes de alguns mecanismos de falhas ja
citados, hd uma predominancia da presenca de fibras melhor distribuidas e rompidas dentro da
matriz, mostrando a boa interagdo entre a interface matriz/residuo/fibra, ratificando assim ter

apresentado o melhor resultado a flexdo.
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4.4.2.3 Ensaio de impacto Charpy
4.4.2.3.1 Compositos poliméricos reforcados com fibras de bananeira

Um importante fator para selecdo de materiais poliméricos é sua resisténcia ao impacto.
Desta forma, os compdsitos reforcados com fibras de bananeira foram estudados. Os
compositos poliméricos reforcados com fibras de bananeira foram avaliados quanto a sua

resisténcia ao impacto, onde foi obtido os seguintes resultados conforme a Tabela 28.

Tabela 28 — Resultados obtidos atraves do ensaio de impacto.
Fracdo massica (%) Resisténcia ao impacto média (kJ/m?)

Matriz Plena 7,00 (+0,41)
Fibra 1% (F1) 13,12 (+£2,27)
Fibra 2% (F2) 10,75 (+1,83)
Fibra 3% (F3) 10,49 (£2,25)

Com base nos resultados mostrados na Tabela 28, verificou-se que a matriz plena possui
baixa resisténcia (por se tratar de um material fragil) e com isso houve um aumento da
resisténcia ao impacto para todas as fragdes das fibras em relacdo a matriz plena, mostrando
que as fibras de bananeira atuaram como reforco dentro da matriz polimérica. Fato este
esperado j& que as inclusbes de fibras dentro da matriz acabam atuando como barreiras
dificultando a propagacéo de trincas.

Tal fato ocorre devido a incorporacdo de fibras acarretarem um comportamento
diferencial em relagdo a matriz plena. Pois a &rea de fratura ndo € totalmente transversal, e uma
parte das fibras acompanha o sentido longitudinal de seu alinhamento.

Segundo Margem (2013), isto indica que as trincas geradas pelo impacto, iniciam uma
propagacao transversal pela matriz, como se espera em polimeros frageis, mas ao esbarrarem
nas fibras, tendem a se propagar na interface fibra/matriz, estando de acordo com o mecanismo
de ruptura em compositos com fraca resisténcia interfacial.

Isso acaba se tornando paradoxal, ja que uma fraca resisténcia interfacial proporciona
uma maior tenacidade ao compdsito, por gerar uma maior area de fratura e, consequentemente,
maior energia de impacto absorvida.

A Figura 68 ilustra o grafico comparativo dos compositos puros e refor¢cados com fibras

de bananeira nas frages 1%, 2% e 3% quanto a sua resisténcia ao impacto.
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Resisténcia ao impacto média (kJ/m?)

Matriz Plena Fl F2 F3

Fracio massica (%)
Figura 68 — Grafico da fracdo méassica dos compoésitos versus suas propriedades mecanicas.
Seguindo o mesmo procedimento estatistico dos tratamentos anteriores, a Tabela 29
apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de impacto dos compositos reforcados
com fibras de bananeira.

Tabela 29 — Dados gerados pela “ANOVA: tinico fator para ensaio de impacto dos
compésitos reforcados com fibras.
ANOVA

Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico

Entre grupos 93,65223707 3 31,21741236 8,966898669 0,002166581 3,490294819
Dentro dos grupos 41,77686869 12 3,481405725

Total 135,4291058 15

Como 0 Fealculado (8,97) foi superior ao Frapelado (3,49) a0 nivel de significancia 5%, se
aceita a hipotese de que existe diferenca significativa entre as resisténcias ao impacto dos
materiais estudados, rejeitando assim Ho. Sendo P-valor < a ratifica que deve existir, pelo
menos um contraste significativo entre as médias dos valores tratados. Assim, foi utilizado o
método de Tukey para identificar quais os compésitos que se diferem.
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A Tabela 30 e a Figura 69 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

dos compositos reforcados com fibras de bananeira para o ensaio de flexao.

Tabela 30 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1, F2 e F3.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F2-F1 -2,843826772 -6,042575704 0,35492216 0,090596655
F3-F1 -3,151826772 -6,350575704 0,04692216 0,054177135
MP-F1  -6,399618266 -9,598367198 -3,200869334 0,000166806
F3-F2 -0,308 -3,506748932 2,890748932 0,99240488
MP-F2  -3,555791494 -6,754540426 -0,357042562 0,026812764
MP-F3  -3,247791494 -6,446540426 -0,049042562 0,045956616
Intervalos de confianga (95%)
F2-F1 I !
F3-F1 | :
MPFL | | .
F3-F2 I - :
MP-F2 » :
MP-F3 |
| | | | | T
-10 -8 -6 4 2 0 2
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 69 — Grafico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.

Os tratamentos F2-F1, F3-F1 e F3-F2 apresentaram resultados equivalentes, indicando

que ndo ha nenhuma diferenca significativa entre os reforcos de fibra de bananeira de 1%, 2%

e 3%, entretanto é significativa a inclusdo do reforgo. Pois quando comparados com a matriz

plena, estes tratamentos apresentam significativa diferenga, sendo que o composito reforcado
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com fibras de bananeira com 1% apresentou as maiores resisténcias médias ao impacto quando
comparado com a matriz plena e as outras fragdes.
A Figura 70 mostra as superficies de fratura apos os ensaios de impacto dos compositos

de matriz plena e os compositos reforcados com as fibras de 1%, 2% e 3%.

HL D6.3 x80 1 mm

HL D7.6 x40 2mm

(b)
Figura 70 — Microscopia eletrdnica de varredura da fratura apos o ensaio de impacto: (a) Fibra
1%; (b) Fibra 3%.
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A Figura 70 (a) mostra a superficie de fratura do composito reforcado com fibra de
bananeira com 1%, a qual teve melhor desempenho mecénico, e esse fato é explicado pela maior
incidéncia de pull-out (seta vermelha) - elemento que eleva a propriedade de impacto - pois
esse mecanismo de falha tende a dissipar a energia durante a friccdo mecanica prevenindo
possiveis concentragdes de tensdo nas areas ao longo das fibras. Na Figura 70 (b) mostra a
superficie de fratura do compdsito com 3% de fibra, entretanto esse comportamento foi similar
ao reforcado com 2%, na qual encontra-se alguns mecanismos de falha que tenderam diminuir
a resisténcia ao impacto quando comparados com o composito reforcado com 1%. Nota-se a
presenca ainda de algumas fibras descoladas (fibras amarelas), porém percebe-se a presenca de
alguns agregados da matriz plena que se soltaram durante o0 ensaio (Seta preta) e a presenca de
muitas extremidades de fibras que sdo consideradas como concentradores de tensdo (seta

alaranjada).

4.4.2.3.2 Compdsitos poliméricos reforcados com residuo de flotagao de minério de cobre

Os compdsitos poliméricos reforcados com residuo de flotacdo de minério de cobre
foram avaliados quanto a sua resisténcia ao impacto, onde foi obtido os seguintes resultados

conforme a Tabela 31.

Tabela 31 — Resultados obtidos através do ensaio de impacto.

Fracdo massica (%) Resisténcia ao impacto média (kJ/m?)
Matriz Plena 7,00 (+0,41)
Residuo Cobre 10% (RC10) 8,93 (£0,07)
Residuo Cobre 20% (RC20) 14,17 (£2,17)
Residuo Cobre 30% (RC30) 16,54 (+3,29)

De acordo com a Tabela 31 observou-se uma tendéncia de aumento da resisténcia ao
impacto com o aumento do percentual de residuo de cobre adicionado a matriz plena. Esse
aumento gradativo da resisténcia pode estar relacionado a excelente interacdo entre as fases
particula/matriz, resultando assim, em uma grande capacidade de absorcdo de energia. O
composito RC30 foi o que apresentou melhor desempenho, com uma resisténcia ao impacto
50% superior a matriz plena.

Segundo Torres (2013), as novas regides recheadas de particulas promovem um
obstaculo a mais quando o material é solicitado mecanicamente por alguma forga externa. Com
base nisso quando essa forca se depara com uma particula, a tensao aplicada contorna a particula

ou ent&o se propaga fraturando a mesma, e de uma maneira ou de outra, essa situacdo envolve
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um gasto a mais em absor¢&o de energia de material, justificando assim o aumento da resisténcia
ao impacto.
A Figura 71 ilustra o grafico comparativo dos compositos puros e com a adicdo do

residuo de cobre nas proporcdes de 10%, 20% e 30% quanto a sua resisténcia ao impacto.

Resisténcia ao impacto média (kJ/m?)

Fracao massica (%)
Figura 71 — Grafico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecénicas.

Seguindo o mesmo procedimento estatistico dos tratamentos anteriores, a Tabela 32
apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de impacto dos compositos reforgados

com residuos de cobre.

Tabela 32 — Dados gerados pela “ANOVA: tnico fator para ensaio de impacto dos
compésitos reforcados com residuos de cobre.
ANOVA

Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico

Entre grupos 282,561349 3 94,18711632 35,63208372 2,96262E-06 3,490294819
Dentro dos grupos  31,71987933 12 2,643323278

Total 314,2812283 15
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Como 0 Fearculado (35,63) foi superior a0 Fiabelado (3,49) a0 nivel de significancia 5%,
mostra portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipotese Ho,
concluindo que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a resisténcia ao impacto com
grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor < a constata-se que 0S
tratamentos das fracbes de residuo foram significativos no ensaio de impacto. Como Ho
(hipdtese nula) foi rejeitada, pode-se verificar que os tratamentos diferem entre si, com isso foi
utilizado o teste de Tukey que permite a comparacao das médias uma a uma.

A Tabela 33 e a Figura 72 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

dos compasitos com residuo de cobre para o ensaio de impacto, identificando essa diferenca.

Tabela 33 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, RC10, RC20 e RC30.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
RC10-MP 1,943799817  -1,639218834 5,526818469 0,431701675
RC20-MP 7,187019841 3,604001189 10,77003849 0,000162156
RC30-MP 9,549224565 5,966205914 13,13224322 5,62526E-06

RC20-RC10  5,243220023 1,660201372 8,826238675 0,00350332
RC30-RC10  7,605424748 4,022406096 11,1884434 8,64829E-05
RC30-RC20 2,362204724  -1,220813927 5,945223376 0,272412259
Intervalos de confianga (95%)
RCIO-MP T - |
RC20-MP | ’ * ’
RC30-MP -
RC20-RCID .
RC30-RC10 *
RC30-RC20 ! * '
| | |
0 5 10
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 72 — Gréfico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.
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Com base nesses resultados pode-se afirmar que os tratamentos RC10-MP e RC30-
RC20 apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo h& nenhuma diferenca
significativa entre a matriz plena e o reforco RC10; e entre os reforcos RC20 e RC30. A
diferenca significativa pode ser observada principalmente entre o reforco RC30 com relacgéo as
outras fracOes apresentando o melhor resultado de resisténcia ao impacto.

A Figura 73 mostra as superficies de fratura apds os ensaios de impacto dos compdsitos
de matriz plena e os compdsitos reforcados com residuo de cobre nas proporc¢des de 10%, 20%
e 30%.

HL D75 x150 500 um

HL D7.7 x30 2mm

(b)
Figura 73 — Microscopia eletronica de varredura da fratura apos o ensaio de flexdo: (a) RC10;
(b) RC20; (c) RC30.
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As Figuras 73 (a) e (b) mostram as superficies de fraturas dos compositos reforcados
com residuo de cobre de 10% e 30%, respectivamente. Nota-se em ambas as fraturas as
presencas de crateras (Seta preta) e vazios (seta branca), entretanto os compdsitos RC30
apresentaram maiores valores de resisténcia ao impacto devido a melhor distribuicao do residuo
dentro da matriz exigindo assim uma maior absor¢éo energia para romper o material, como

explicado anteriormente.

4.4.2.3.3 Compositos poliméricos hibridos com adicéo de residuo de flotacdo de minério de

cobre e fibras de bananeira

Os compdsitos poliméricos hibridos com adicdo de residuo de flotacdo de minério de
cobre e fibras de bananeira foram avaliados quanto a sua resisténcia ao impacto conforme a
Tabela 34.

Tabela 34 — Resultados obtidos atraves do ensaio de impacto.

Fracdo maéssica (%) Resisténcia ao impacto média (kJ/m?)
Matriz Plena 7,00 (+£0,41)
Fibra 1% Residuo Cobre 10% (F1 RC10) 10,27 (+1,95)
Fibra 2% Residuo Cobre 10% (F2 RC10) 14,17 (+2,15)
Fibra 1% Residuo Cobre 20% (F1 RC20) 17,32 (£2,20)
Fibra 2% Residuo Cobre 20% (F2 RC20) 21,26 (+2,27)

Novamente nota-se a partir da Tabela 34 a baixa resisténcia ao impacto da matriz plena
e a confirmacéo que tanto a fibra quanto o residuo de cobre agem como reforco no composito.
Dando uma énfase para o compasito F2 RC20 que apresentou 0 melhor resultado a resisténcia
ao impacto quando comparado com todas as outras fracdes, aproximadamente 300% superior
quando comparado com a matriz plena e aproximadamente 120% em rela¢do ao compdsito F1
RC20 segunda melhor resultado encontrado.

Esses valores podem ser explicados pelo fato da forte interacdo matriz/residuo/fibra que
aumentam a energia de descolagem fibra/matriz. Essas fortes interacfes exibem maior adesdo
e acabam requerendo maior consumo de energia para o aparecimento de trincas no composito
durante o ensaio. E por fim uma maior transferéncia de esforgos cisalhantes interfaciais entre
matriz/residuo/fibra exigem o aumento para o arranchamento da fibra, contribuindo assim para
0 aumento da resisténcia ao impacto dos compositos analisados.

A Figura 74 ilustra o grafico comparativo dos compositos puros e dos compdsitos
hibridos com adicdo de cobre e reforcados com fibras de bananeira quanto a sua resisténcia ao

impacto.
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Figura 74 - Gréfico da fracdo massica dos compositos versus suas propriedades mecanicas.

A Tabela 35 apresenta os dados gerados pela ANOVA para 0 ensaio de impacto dos
compositos hibridos (F1 RC10, F2 RC10, F1 RC20 e F2 RC20) seguindo 0s mesmos

parametros estatisticos utilizados nos tratamentos anteriores.

Tabela 35 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de impacto dos
compositos hibridos.
ANOVA

Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico

Entre grupos 556,8939 4  139,2234 33,30468 2,67736E-07 3,055568
Dentro dos grupos  62,70446 15 4,180297

Total 619,5983 19

Como 0 Fearculado (33,30) foi superior ao Fiapelado (3,06) ao nivel de significancia 5%,
mostra portanto uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando assim a hipotese Ho,
podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes sobre a propriedade analisada
(resisténcia ao impacto) com grau de confianca superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor
< o constata-se que os tratamentos das fragcbes do composito hibrido foram significativos no
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ensaio de impacto. Como Ho (hip6tese nula) foi rejeitada, pode-se verificar os tratamentos que
diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a comparacao das médias
uma a uma.

A Tabela 36 e a Figura 75 mostram os resultados do teste de Tukey para os tratamentos

dos compositos hibridos para o ensaio de impacto, identificando quais os materiais que se

diferem.

Tabela 36 — Resultados do teste de Tukey para os tratamentos MP, F1 RC10, F2 RC10, F1

RC20 e F2 RC20.

Niveis Centro Limite Inferior Limite Superior P-valor
F1 RC20-F1 RC10 7,086614173 3,418932145 10,7542962 0,000103681
F2 RC10-F1 RC10 3,937007874 0,269325845 7,604689903 0,031653166
F2 RC20-F1 RC10 11,02362205 7,355940019 14,69130408 1,6951E-07
MP-F1 RC10 -3,250011967  -6,917693995 0,417670062 0,098192569
F2 RC10-F1 RC20 -3,149606299 -6,817288328 0,51807573 0,114616873
F2 RC20-F1 RC20 3,937007874 0,269325845 7,604689903 0,031653166
MP-F1 RC20 -10,33662614  -14,00430817 -6,668944111 4,7277E-07
F2 RC20-F2 RC10 7,086614173 3,418932145 10,7542962 0,000103681
MP-F2 RC10 -7,187019841  -10,85470187 -3,519337812 8,66835E-05
MP-F2 RC20 -14,27363401  -17,94131604 -10,60595199 2,16774E-09
Intervalos de confianga (95%)
FIRC20- .
FIRC10 !
F2RC10- .
FIRC10 ;
F2RC20- ——
FIRC10 5
MP- '—¢—|
FIRC10 ;
F2RC10- '—'—'
F1RC20 |
F2RC20- —'—‘
F1RC20 5
MP — i
F1RC20
F2RC20- Y
F2RC10
MP-
F2RC10
MP - - ;
F2RC20 | | | | T T T
-15 -10 -5 0 5 10 15
Diferencas entre as médias dos niveis do Fator

Figura 75 — Graéfico das diferengas entre as médias dos niveis do Fator.
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Apenas os tratamentos F1 RC20-F1 RC20 e MP-F1 RC10 apresentaram resultados
equivalentes, indicando que ndo houve diferenca significativa entre essas fragdes. Os demais
tratamentos mostraram valores estatisticamente significativos, na qual o composito F2 RC20
apresentou os melhores resultados de resisténcia ao impacto, sobressaindo a todas as fracdes
analisadas.

A Figura 76 mostra as superficies de fratura apds os ensaios de impacto dos compdsitos

hibridos com adicao de cobre e reforcados com fibras de bananeira.

“HL D92 x80  Tmm

(b)
Figura 76 — Microscopia eletrdnica de varredura: (a) F1 RC10; (b) F2 RC20.
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A Figura 76 (a) e (b) apresentam as superficies de fratura dos compdsitos hibridos com
fibras de bananeira e residuo de cobre nas proporc¢des F1 RC10 e F2 RC20, respectivamente a
que apresentou 0 menor e 0 maior resultados de resisténcia ao impacto entre as fracGes
analisadas. Ambas apresentaram resultados superiores a matriz plena, fato esse explicado
devido a insercdo de fibras na matriz que aumentou a resisténcia ao impacto pelo mecanismo
de dissipacdo de energia. As fibras foram arrancadas (pull-out) da matriz (seta vermelha) e
dissiparam energia durante o processo de friccdo mecanica. Foi verificada certa uniformidade
de distribuicdo das fibras e do residuo de cobre na proporcao de 20% (seta verde) na matriz,
fibras fraturadas ao longo da matriz e fibras arrancadas (pull out), caracterizando mecanismo
de fratura fragil.

4.4.3 Teste de flamabilidade dos materiais compositos
4.4.3.1 Ensaio de flamabilidade horizontal

Incialmente o ensaio foi realizado com corpos de prova na posi¢éo horizontal, e segundo
a norma se houver classificacdo HB do material deve-se prosseguir para o ensaio da UL94-98
com 0s corpos de prova na posicdo vertical. A Tabela 37 mostra os resultados do ensaio de
flamabilidade horizontal de todas as séries confeccionadas, analisando o tempo (s), a velocidade

de queima (mm/min), se houve queima total dos corpos de prova e sua classificagéo.

Tabela 37 — Resultados do ensaio de flamabilidade horizontal.

Compositos Tempo (s) Velocidade (mm/min) Queima total Classificacio
Matriz Plena 189,33 23,81 Sim HB
Fibra 1% 243,00 18,66 Sim HB
Fibra 2% 261,66 17,22 Sim HB
Fibra 3% 242,33 18,57 Sim HB
Cobre 10% 322,00 14,51 Sim HB
Cobre 20% 266,00 17,12 Sim HB
Cobre 30% 307,00 14,81 Sim HB
Cobre 40% 266,00 17,12 Sim HB
Fibra 1%/Cobre 10% 307,00 14,66 Sim HB
Fibra 2%/Cobre 10% 271,00 17,04 Sim HB
Fibra 1%/Cobre 20% 332,66 13,67 Sim HB

Nos testes de flamabilidade horizontal, trés amostras de cada porcentagem foram
submetidas a queima conforme determina a norma UL 94, foi observado que todas as amostras
ndo extinguiram chama, queimando totalmente até o limite estipulado pela norma. Segundo a

resolucdo do CONTRAN n° 675, exigi que o0s revestimentos internos da inddstria
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automobilistica tenham uma velocidade de propagacdo de chama de 250 mm/min. Ja nos paises
com pesquisa avangadas na area, esse valor é de 80 mm/min. Analisando a Tabela 37 verifica-
se que todos as séries dos compositos confeccionados apresentaram valores bem menores do
que a resolucdo exige. Verifica-se também que todos 0os compositos obtiveram uma velocidade
de queima inferior @ matriz plena, aproximadamente 45%, como o caso do composito hibrido
reforcado com 1% de fibra de bananeira e 20% de residuo de cobre. Com base nisso, 0s
compositos de matriz plena, compositos reforcados com fibras de bananeira, compdsitos com
residuo de cobre e os compositos hibridos possuem classificacdo HB, obedecendo todos 0s

critérios estabelecidos para isso.

4.4.3.2 Ensaio de flamabilidade vertical

O teste de flamabilidade vertical foi realizado com cinco amostras de cada porcentagem.
Os testes apresentaram, para todas as porcentagens, um unico valor de tempo de queima T1
estipulado pela norma UL 94 ja que a chama ndo se extinguiu apos os dez segundos de contato
com o corpo de prova. A Tabela 38 mostra os resultados do ensaio de flamabilidade vertical,
analisando o tempo de queima (s), se houve ou ndo gotejamento e também se houve a ocorréncia

de queima total dos corpos de prova.

Tabela 38 — Resultados do ensaio de flamabilidade vertical.

Compdsitos Tempo (s) Gotejamento Queima total Classificacao
Matriz Plena 290 Sim Sim -
Fibra 1% 266 Sim Sim -
Fibra 2% 321 Sim Sim -
Fibra 3% 205 Sim Sim -
Cobre 10% 222 Sim Sim -
Cobre 20% 154 Sim Sim -
Cobre 30% 189 Sim Sim -
Cobre 40% 188 Sim Sim -
Fibra 1%/Cobre 10% 202 Sim Sim -
Fibra 2%/Cobre 10% 212 Sim Sim -
Fibra 1%/Cobre 20% 195 Sim Sim -

De acordo com a Tabela 38, com excec¢do da matriz plena, do compdsito de fibra com
1% e 2%, todas as outras séries obtiveram valores de tempo de queima abaixo dos 250 segundos
estipulados pela norma. Porém, durante 0s ensaios ocorreram gotejamento e queima total dos
corpos de prova até a haste de sustentagdo. Entretanto nenhum deles foi classificado como V,
/1 ou V,, pelo fato de que todos tenham sofrido ignicédo seguida de uma queima autossustentada

na primeira aplicacdo da chama ao corpo de prova, o que impede que o material possua uma
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classificacdo segundo a norma UL 94V. Como ndo houve a capacidade de extingdo da chama
por parte do material, ha a necessidade de adicdo de algum aditivo que possa ajudar na

retardancia da chama e adequa-lo em alguma classifica¢do da norma UL 94.
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CAPITULO 5

CONCLUSOES

A fibra de bananeira possui microestruturas semelhantes as demais fibras vegetais, onde
em sua composicao microestrutural, pode-se dar destaque ao alto percentual das microfibrilas
de celulose, conduzindo a bons resultados nas propriedades mecénicas. A caracterizacdo
mecanica das fibras de bananeira mostrou que estas, apesar de ndo terem sofrido qualquer
tratamento, apresentaram bons resultados de resisténcia a tracdo dentre os encontrados na
literatura.

O residuo de cobre caracterizado fisicamente se mostrou condizente com outros residuos
minerais ja estudados por outros pesquisadores, proporcionando sua utilizacdo como reforgo
e/ou enchimento em materiais compdsitos, apresentando em suas fases elementos minerais
(muscovita) importantes para o retardamento de chamas em materiais compositos.

Notou-se 0 aumento das propriedades mecanicas, tracdo, flexdo e impacto, com adicédo
das fibras de bananeira nas fragdes de 1%, 2% e 3%. Os compositos com fibras de 1% tiveram
o melhor resultado para com os ensaios de tracdo e impacto, enquanto que os compdsitos com
fibras de 2% de fragdo massica obtiveram o melhor resultado entre os compdsitos durante os
ensaios de flexdo. Os valores obtidos nos ensaios de tracdo se mostraram aquém de outras
pesquisas utilizando fibras vegetais como reforco de materiais compdsitos, como por exemplo,
0 uso de fibras de sisal e curaua. Entretanto nos estudos de flexdo e impacto as fibras de
bananeira obtiveram propriedades mecanicas superiores em todas as fracdes confeccionadas.

Com relacdo aos compdsitos poliméricos com a adicdo do residuo de flotacdo do
minério de cobre, notou-se que para 0s ensaios de tracdo apenas 0s compasitos com as fragdes
de 30% e 40% obtiveram resultados proximo ou superiores a matriz plena. Para o ensaio de
flexdo e impacto todos os compdsitos obtiveram resultados satisfatorios. Isso mostra a
viabilidade do uso do residuo como particula de reforco para materiais compositos,
principalmente devido a homogeneidade dessas particulas (30% e 40%) quanto incorporadas
na matriz plena.

Para os compadsitos poliméricos hibridos reforcados com fibras de bananeira e adi¢éo de
residuo de flotacdo do minério de cobre, a fragdo que obteve as melhores propriedades
mecénicas de tragdo, flexdo e impacto, foi a proporcéo de fibra 2% e residuo de cobre 20%.

Resultados estes considerado até melhores que os compositos com reforco apenas de fibra ou
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apenas com residuo, ratificando diversas pesquisas que mostram a melhora das propriedades
quando se trabalha com materiais compdsitos hibridos.

Todos os compositos estudados em relacdo a resisténcia a chama obtiveram
classificacdo HB pela norma ASTM D635. Porém, nenhuma série se enquadrou nas condicoes
para serem classificadas de acordo com a norma UL-94.

Os mecanismos de falhas predominantes nos compdsitos que apresentaram melhores
resultados foi o rompimento das fibras. E para os compositos que apresentaram resultados
inferiores os mecanismos de falhas predominantes foram o pull out e o0 descolamento de fibras
da matriz. Além da ocorréncia de sedimentacdo total do residuo nas fracdes de 10% e 20% do
residuo de flotacdo de cobre, acima destas fragdes houve uma melhor dispersao das particulas

dentro da matriz possibilitando a melhoria de suas propriedades.
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