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

ESTUDO DA INCORPORACAO DE RESIDUOS INDUSTRIAIS, LAMA
VERMELHA E CAULIM, NAS PROPRIEDADES DE COMPOSITOS DE
MATRIZ POLIESTER REFORCADOS COM FIBRAS DE JUTA E MALVA

MAURICIO MAIA RIBEIRO

Orientadora: Profé. Dr2, Verdnica Scarpini Candido

Area de Concentragdo: Uso e Transformagcéo de Recursos Naturais

A regido amazonica do Brasil € um grande produtor de bauxita e caulim, sendo o estado
do Paré responsavel por uma grande quota nacional da producdo destes materiais. O
processamento destas matérias-primas gera quantidades consideraveis de residuos que
sdo depois armazenados em tanques de sedimentacdo o que podem causar sérios danos
ambientais, por conseguinte, € muito importante explorar métodos razoaveis de
utilizacdo da lama vermelha e do residuo de caulim, e assim reduzir os seus volumes
dos aterros. Muitos estudos recentes tém sido realizados e apresentados varias formas de
utilizacdo abrangente destes residuos. Os compdsitos reforcados com fibras naturais,
com insercdo destes residuos industriais, tém recebido nas Gltimas décadas uma atencéo
crescente, pois boas propriedades mecanicas especificas podem ser alcancadas e 0s
residuos industriais podem ser reduzidos e utilizados numa forma util. Neste trabalho,
foram fabricados materiais compdsitos de matriz poliester reforgados por fibras de juta e
malva na configuracdo continuas e alinhadas a 0° e a 90° na direcdo de carregamento, e
materiais compdsitos com insercdo de residuos industriais. A matriz poliéster utilizada
foi a ortofitalica pré-acelerada e curada a temperatura ambiente com perdxido de metil-
etil-cetona 1,0% em massa. As fibras de juta e malva foram cortadas manualmente no
comprimento de 300 mm e dispostas manualmente de forma continua e alinhadas na
direcdo de carregamento e sem tratamento superficial. Os compdsitos com fibras foram
produzidos por laminagcdo manual assistido a vacuo / ensacamento a Vacuo. As
proporcOes da fragdo de volumétrica das fibras variaram em 5, 15 e 25%. Os compositos
com residuos de caulim e lama vermelha foram confeccionados pelo processo manual

na forma de silicone. Variaram-se as proporc¢des das fragdes massicas dos residuos em



5, 10, 15, 20, 25 e 30 %. Os residuos foram caracterizados quanto ao aspecto fisico,
morfoldgico e quimico e as fibras quanto ao aspecto fisico e mecénico e os valores
experimentais sdo semelhantes aos apresentados em pesquisas anteriores. Assim como
0s compdsitso fabricados tiveram suas massas especificas determinadas o que resultou
no aumento no valor médio da massa especifica dos compdsistos com inser¢do de
residuos de lama vermelha e caulim. No caso dos compdsistos reforcados com fibras, de
juta e malva, apresentaram uma reducdo no valor médio quando comparado com a
matriz. As propriedades de tracdo e cisalhamento foram observadas para os compdsitos
com residuos industriais, lama vermelha e caulim. O compdsito 5RC exibiu valor de
resisténcia a tracdo mais proximo a matriz, assim como para 5RLV, 10RLV e 15 RLV
que exibiram mesmo comportamento. Para a resisténcia ao cisalhamento os compositos
10RLV e 15 RLV foram mais proximo a matriz. Assim como os compositos reforcados
com fibras de juta 0° apresentaram a maior resisténcia a tragdo foram 0J5, 0J15 e 0J25,
excedendo em 2%, 150% e 166% a resisténcia a tracdo do poliéster. Para 0s compositos
reforcados com fibras de malva 0° apresentaram a maior resisténcia a tracdo foram
OM15 e OM25, excedendo em 67% e 96% a resisténcia a tracdo do poliéster. Para
resisténcia ao cisalhamento os compositos reforgados com fibras de juta (0J15 e 0J25) e
malva (OM15 e O0M25) excederam a matriz em 201%, 206%, 71% e 144%,
respectivamente. A resisténcia a tracdo dos compdsitos trifasicos (0JRLV, 0JRC,
OMRLYV e OMRC) excederam a matriz em 129%, 100%,54% e 21%, respectivamente.
Para resisténcia ao cisalhamento excederam em 49%, 47%, 63% e 52% a matriz. Os
compositos com fibras alinhadas a 0 apresentaram comportamento mecanico satisfatério

para aplicacdo em materiais compositos apresentando caracteristicas de reforco.

Palavras-chave: Impactos Ambientais; Recursos Naturais; Caracterizagao.



Abstract of Thesis presented to PRODERNA/UFPA as a partial fulfillment of the
requirements for the degree of Doctor of Natural Resources Engineering
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STUDY OF THE INCORPORATION OF INDUSTRIAL WASTE, RED MUD
AND KAOLIN, IN THE PROPERTIES OF POLYESTER MATRIX
COMPOSITES REINFORCED WITH JUTE AND MALLOW FIBERS

Mauricio Maia Ribeiro

Advisor: Profé. Dr2. Veronica Scarpini Candido
Concentration area: Use and Transformation of Natural Resources

The Amazon region of Brazil is a major producer of bauxite and kaolin, with the state of
Para accounting for a large national share of the production of these materials. The
processing of these raw materials generates considerable amounts of waste that is then
stored in sedimentation ponds which can cause serious environmental damage, therefore
it is very important to explore reasonable methods of utilizing the red mud and kaolin
waste, and thus reduce their landfill volumes. Many recent studies have been conducted
and presented various ways of comprehensive utilization of these wastes. Natural fiber
reinforced composites with insertion of these industrial wastes have received increasing
attention in recent decades, as good specific mechanical properties can be achieved and
industrial wastes can be reduced and used in a useful form. In this work, polyester
matrix composite materials reinforced by jute and mallow fibers in continuous
configuration and aligned at 0° and 90° in the loading direction, and composite
materials with insertion of industrial waste were manufactured. The polyester matrix
used was a pre-accelerated orthophytalic and cured at room temperature with methyl
ethyl ketone peroxide 1.0% by mass. The Jute and mallow fibers were manually cut in
length of 300 mm and manually arranged in a continuous manner and aligned and
without surface treatment. Fiber composites were produced by vacuum-assisted hand
lay-up/vaccum-bagging procedure. The proportions of the fiber volume fraction have
varied by 5, 15 e 25 %. The composites with kaolin and red mud residues were
manufactured by a manual process in the form of silicone and pressed mold. The
proportions of the mass fractions of waste have varied by 5, 10, 15, 20, 25 e 30 %. The
residues were characterized in terms of their physical, morphological and chemical

aspects and the fibers in terms of their physical and mechanical aspects and the
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experimental values are similar to that presented from old newspaper. Just as the
composites manufactured had their specific mass determined, which resulted in an
increase in the average value of the specific mass of the composites with insertion of red
mud and kaolin residues. In the case of composites reinforced with fibers of jute and
mallow, there was a reduction in the average value when compared to the matrix.
Tensile and shear properties were observed for the composites with industrial waste, red
mud and kaolin. The composite 5RC exhibited tensile strength value closer to the
matrix, as well as for 5RLV, 10RLV and 15 RLV which exhibited the same behavior.
For shear strength the composites 10RLV and 15 RLV were closer to the matrix. As
well as the composites reinforced with jute fibers 0° presented the highest tensile
strength were 0J5, 0J15 and 0J25, exceeding in 2%, 150% and 166% the tensile strength
of polyester. For the composites reinforced with mallow fibers 0° showed the highest
tensile strength were 0M15 and O0M25, exceeding in 67% and 96% the tensile strength
of polyester. For shear strength the composites reinforced with jute (0J15 and 0J25) and
mallow (OM15 and OM25) fibers exceeded the matrix in 201%, 206%, 71% and 144%,
respectively. The tensile strength of the three-phase composites (0JRLV, 0JRC,
OMRLY and OMRC) exceeded the matrix by 129|%, 100%, 54% and 21%,
respectively. For shear strength they exceeded the matrix by 49%, 47%, 63% and 52%.
Composites with 0-aligned fibers showed satisfactory mechanical behavior for

application in composite materials presenting reinforcement characteristics.

Keywords: Environmental Impacts; Natural Resources; Characterization.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1 - ASPECTOS GERAIS, JUSTIFICATIVAS E MOTIVACAO

Materiais compositos sdo caracterizados por apresentarem uma fase matriz e uma fase
de reforco que, quando combinadas, conferem ao produto final propriedades que tendem a
serem superiores as fases individuais (MENDONCA, 2019). Devido a essas caracteristicas 0s
compositos sdo amplamente empregados em diferentes areas da engenharia.

Os compdsitos podem ser reforcados com particulas ou fibras (PICKERING et al.,
2016). A utilizacdo de residuos como reforco pode contribuir para a confeccdo de materiais
com desejaveis propriedades mecéancias para aplicacdo em divesas areas industriais (DING et
al., 2022). Além disso, o uso de residuos pode contribuir para o descarte final ambientalmente
correto. Dentre alguns residuos que podem ser utilizados como refor¢o pode se destacar a
lama vermelha e o residuo de caulim. A lama vermelha é um residuo gerado durante a etapa
de clarificagdo da bauxita para a produgédo de alumina no processo Bayer. Sua classificagdo de
acordo com a NBR 10004/2004 é um residuo Classe Il A, ndo inerte. Por essa caracteristica,
a lama vermelha pode apresentar risco potencial de contamicdo de solos e mananciais e sua
utilizacdo como agente de reforco em materiais poliméricos pode ser uma alternativa de
destinacdo final (VIGNESHWARAN et al., 2019). O caulim apds a extracdo na mina passa
pelo processo de beneficiamento Umido, ao qual é imerso em uma solucdo de agua e
dispersante. Apds isso, segue ao desareamento e produz o primeiro residuo, constituido
principalmente, por particulas de quartzo. O produto segue para centrifugacdo, onde acontece
0 brangueamento quimico, a eliminacdo do ferro e a geracdo do segundo residuo, volumoso e
composto de caulinita (COSTA, 2016). Neste contexto € classificados como classe Il A, de
acordo com NBR 10004/ 2004 , ndo inerte. Também pode apresentar risco potencial ao meio
ambiente e sua aplicacdo como agente de reforco em materiais poliméricos pode ser uma
opcao para seu uso final (SANTQOS, 2020).

As fibras utilizadas como agente de reforgo podem ser do tipo artificial, como vidro e
carbono e lignoceluldsicas, como juta e malva. As fibras artificiais geralmente apresentam
elevadas propriedades mecanicas e sdo comumente usadas nas industrias de engenharia
aeronautica e aeroespacial (AZMAN et al., 2021). Essas fibras tendem a contribuir para o

aumento resisténcia a tracdo e a flexdo de materiais compositos estruturais (LAU et al., 2018).
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Fibras sintéticas, como vidro, aramida e carbono, dominam os mercados de compdsitos
reforcados com fibras. No entanto, essas fibras ndo sdo biodegradaveis nem recuperaveis e, no
final de sua vida dtil, agravam o desafio do desperdicio e do descarte (AKONDA, et al., 2020;
CHAUDHARY et al., 2020). O crescente interesse na utilizacdo das fibras lignocelulésicas,
paralelamente as fibras de vidro e carbono, deve-se principalmente ao seu baixo custo,
propriedades mecanicas, leveza, menor desgaste no processamento, ampla disponibilidade,
biodegradabilidade, junto com outras vantagens usuais (SANJAY et al., 2018). A
incorporacdo de fibras lignocelulésicas como agente de reforco em compdsitos poliméricos
termofixos e termoplasticos tem ganhado cada vez mais aplicagbes em diversas &reas da
Engenharia e Tecnologia (SABA, et al., 2016; OMRANI et al., 2016; LAU et al., 2018).

Entre as fibras lignoceluldsicas promissoras em aplicacdes de reforco em compaositos
poliméricos, destacam-se as fibras de juta (Corchorus capsularis) e as fibras de malva (Urena
lobata), ambas abundante na regido Norte do Brasil. No estado do Para esta instalada a
Companhia Téxtil de Castanhal, maior fabricante de juta e malva das Ameéricas.
(NASCIMENTO et al., 2017a). Estas fibras possuem propriedades mecanica promissoras,
como por exemplo, a fibra de juta, conforme afirmam BALLA et al. (2019), pode alcancar de
187 - 800MPa de resisténcia a tracdo. COSTA (2016), em seu estudo com fibras de malva,
obteve um valor de resisténcia a tracdo de 396 MPa.

Os compodsitos poliméricos reforcados com fibras lignoceluldsicas tem despertado
grande interesse na comunidade cientifica e diversos estudos tem sido desenvolvidos. Costa
(2016) estudou compositos hibridos com fibras de malva e insercdo do residuo de caulim,
assim como compositos hibridos com fibras de juta com insercdo do residuo de caulim e apds
ensaio de tracdo verificou que a resisténcia a tracdo foi superior em 28% e 25% quando
comparados com a matriz poliéster.

Luz et al. (2018) estudaram o comportamento térmico de compdsitos de matriz
poliéster reforcados com fibras de bagaco de cana-de-agucar e concluiram que a adicdo das
fibras induziu a uma modificagdo no médulo de armazenamento do compdsito e a adigdo das
fibras em 30% em volume promoveu uma diminuicdo na mobilidade da cadeia do poliéster
minuindo o valor da Tg.

Moraes et al., (2018) apresentaram em sua pesquisa compésitos reforcados com tecido
de malva em matriz poliéster ortoftalica e para resisténcia a tracdo alcancaram 110MPa para
fracBes volumétricas de 40%.

Vigneshwaran et al. (2019) pesquisaram materiais compaositos hibridos de matriz

poliéster reforcados com fibras de sisal com inser¢do de lama vermelha e observaram que as
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propriedades em tragcdo melhoraram na proporcao de 20% do residuo em conjunto com 40%
em volume de fibra de sisal.

Souza et al. (2020) estudaram as propriedades mecanicas de compositos de matriz
epoxi reforcados com fibras de carand e concluiram que a adicdo de 30% em volume de fibras
proporcionou um aumento significativo da resisténcia em tracdo dos compositos.

Reis et al. (2021) estudaram a resisténcia ao impacto de compdsitos de matriz epdxi
reforcados com fibras de guaruma e concluiram que o aumento no percentual volumétrico das
fibras resultou em um aumento na resisténcia mecanica.

Assim, este trabalho tem por objetivo estudar as propriedades mecanicas de materiais
compositos poliméricos reforcados com fibras continuas e alinhadas de juta e malva com

insercao de residuo industriais (lama vermelha e caulim).

1.2 - INEDITISMO E CONTRIBUICAO DA TESE

O trabalho abordara o estudo de fibras de juta, malva e residuos de lama vermelha e
caulim aplicados na formacdo de um material composito, bem como desenvolver técnicas que
sejam apropriadas a sua producado. Foi investigado o desempenho através da micromecéanica e
macromecanica de materiais compasitos.

N&o foram encontrados na literatura informacdes a respeito da adicdo de residuo de
lama vermelha e de residuo de caulim em materiais compdsitos reforcados por fibras
lignocelulosicas em matrizes poliméricas o que indica que a presente Tese é inédita. Além de
que a obtencdo das propriedades mecanicas destes tipos de materiais compositos foram
realizadas originalmente pela primeira vez.

Neste sentido este trabalho pretende contribuir de forma inédita com a producéo e
caracterizagcdo dos compadsitos poliméricos com uso de residuos industriais (lama vermelha e
caulim) com as fibras vegetais (malva e juta), confeccionando e avaliando as propriedades
fisicas (massa especifica aparente e volume de vazios), mecénicas (tragdo e cisalhamento),
composicdo quimica (Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva por Fluorescéncia de Raios X (EDS)), analises morfoldgicas por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) das partes contituinte e dos compoésitos poliméricos

fabricados.
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1.3 — OBJETIVOS: GERAL E ESPECIFICOS
Este trabalho teve como objetivo geral estudar as propriedades mecanicas de

materiais compositos polimeéricos reforcados com fibras continuas e alinhadas (0° e 90°) de

juta e malva com insercéo de residuo industriais (lama vermelha e caulim):

Objetivos especificos:

e Estudar as propriedades fisicas e morfologicas dos residuos de lama vermelha e
caulim;

e Estudar as propriedades fisicas e mecénicas das fibras de juta e malva, bem como
avaliar sua morfologia;

e Avaliar o efeito da incorporacdo de residuos de lama vermelha e caulim nas
proporcOes massicas de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, nas propriedades fisicas e mecénicas
dos compositos;

e Avaliar o efeito da incorporacéo de fibras de juta e malva orientadas em 0° e 90° nas
proporcdes de fracdes volumétricas de 5, 15 e 25%, nas propriedades mecanicas dos
compositos;

e Avaliar a influéncia da incorporacdo das fibras de juta e malva com insercdo de
residuos no comportamento fisico e mecanico dos compositos trifasicos;

e Estudar as propriedades mecéanicas dos compositos produzidos;

1.4 - ORGANIZACAO DO TRABALHO

No Capitulo 1 enfatiza a introducdo, onde no presente capitulo buscou-se enfatizar as
motivacdes e objetivos que levaram ao estudo do aproveitamento da lama vermelha, caulim e
fibras de malva e juta. Além dos principais estudos referentes ao emprego da lama vermelha e
caulim em varios segmentos

No Capitulo 2 € apresentada a revisdo da literatura e o estado da arte acerca dos
materiais compdsitos, com énfase nas matrizes de polimeros termofixos como: o poliester
ortoftalico, os principais processos de produgdo. A importancia da fibra de malva e juta no
contexto amazonico e sua aplicagdo industrial, caracterizacdo fisica e mecénica, e os estudos
de sua aplicacdo em compdsitos com matrizes poliméricas e as caracteristicas dos compositos,
com énfase nas propriedades fisicas e mecanica.

O Capitulo 3 trata dos materiais e das metodologias experimentais utilizadas para a
caracterizacdo dos materiais usados na obtencdo dos compositos poliméricos E as principais
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metodologias para avaliagdo das propriedades fisicas e mecanicas dos compdsitos
elaborados.

Resultados e suas discussdes sdo apresentados no Capitulo 4, incluindo as
caracteristicas das matérias primas e a influéncia da lama vermelha e caulim e das fibras de
malva e juta nas propriedades mecanicas dos compdsitos com residuos industriais e fibras.

No Capitulo 5, séo apresentadas as principais concluses.
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CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - O RESIDUO INDUSTRIAL MINERAL

2.1.1 Residuo Lama Vermelha

A lama vermelha é um residuo insoltvel gerado no processo de obtencdo do aluminio
da bauxita, por meio do processo Bayer, o qual é disposto em locais adequados denominados
lagoas de disposicdo. A lama vermelha possui elevado teor alcalino e é composta por finas
particulas de 6xidos e hidroxidos de silica, aluminio, ferro, célcio e titanio, podendo também
conter elementos tragos de dxidos de outros metais (SANTOS, 2020; HIND et al., 1999).

Nota-se que ha uma crescente preocupacdo em desenvolver novos adsorventes de
metais pesados utilizando-se materiais disponiveis, como os residuos industriais. Estudos
realizados mostram o uso de cinzas volantes, lamas de alto-forno, lodos, residuos de fabricas
de cha, polpa de beterraba, entre outros, como adsorventes de baixo-custo de metais pesados
em aguas residudrias, além da lama vermelha, ou red mud, um dos mais promissores
adsorventes da atualidade (AHMARUZZAMAN, 2011).

No que diz respeito as propriedades da lama vermelha, essas variam de maneira
significativa de diferentes bauxitas e diferentes métodos de producao, porém, as propriedades
bésicas sdo o alto pH (variando de 10 a 12,5) e distribuicdo extremamente fina de solidos em
suspensdao com teor de 15 a 30 % de sdlidos. Esse residuo possui composicdo guimica
complexa e devido aos altos teores de célcio e hidroxido de sédio em associagdo com as
grandes quantidades produzidas anualmente, é relativamente toxico e um sério poluente
ambiental ( HIND et al., 1999).

A armazenagem da lama, que antes era feita em lagoas de estocagem, vem sendo
substituida pelo método de empilhamento a seco, que € mais eficiente e seguro para 0 meio
ambiente, método este que ja& vem sendo adotado pela Hydro Alunorte (HYDRO
ALUNORTE, 2021). Nesta planta industrial mostra-se uma imagem superficial da area da

fabrica e lagoa de rejeitos, conforme observado na figura 2.1 a.
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Figura 2.1 - Imagem aérea da fabrica da (@) ALUNORTE em Barcarena, PA,
destacando onde é o depdsito de rejeitos sdlidos (DRS), a lama vermelha, e imagem
aérea da fabrica da (b) YMERIS RIO CAPIM CAULIM em Barcarena, PA, onde o
DRS da producéo de caulim é armazenado. Fonte: Autor, via Google Earth (novembro,
2021).

2.1.2 - Residuo de Caulim

O caulim é uma rocha formada por um grupo de silicatos hidratados de aluminio,
principalmente caulinita e haloisita. Essa rocha ainda é constituida de outras substancias na
forma de impurezas como por exemplo: areia, quartzo, palhetas de mica, grdos de feldspato,
Oxidos de ferro e titanio, etc (SILVA FILHO, 2014). Embora o mineral caulinita,
teoricamente apresente a formula Al203,SiO22H20, outros elementos além do aluminio,
silicio, hidrogénio e oxigénio encontram-se geralmente presentes na sua estrutura em posicdes
mais complexa e muitas vezes desconhecidas.

O caulim destaca-se como sendo um dos seis minerais mais abundantes da crosta
terrestre e pode ser encontrado com até 10 metros de profundidade, apresenta como
caracteristica a granulometria fina, que permite maior plasticidade e a cor branca ou quase
branca, devido ao baixo teor de ferro. Em funcgéo de suas propriedades, pode ser utilizado na
fabricacdo de diversos produtos, como produtos farmacéuticos, materiais ceramicos, esmaltes
para revestimento ceramico, tintas, papeis, dentre outros, sendo assim, a extracdo desse
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mineral contribui diretamente com a economia do pais. Cerca de 28% das reservas mundiais
de caulim sdo encontradas no Brasil (SANTOS, 2020; ALMEIDA e LUZ, 2012).

Indica-se que nas reservas brasileiras (medidas e indicadas), aproximadamente 97 %
encontram-se na regido norte do Pais, nos estados do Para (Imerys S/A e PPSA), Amapé
(CADAM) e Amazonas (Mineracdo Horboy Clays Ltda). O mercado produtor de caulim
apresenta-se concentrado e competitivo. Os Estados Unidos juntamente com a Comunidade
dos Estados Independentes, Coréia do Sul, Republica Tcheca, Brasil e Reino Unido, sédo
responsaveis por 62 % do caulim produzido no mundo. E importante ressaltar que apenas o
Brasil disponibiliza o minério j& beneficiado para 0 mercado interno e externo a ser utilizado
na industria de fabricacdo de papel, o qual responde por 7 % da producdo mundial (COSTA,
2016).

Na regido Norte, no que diz respeito ao beneficiamento e producéo do caulim, dois
grupos empresariais - Cia. Vale do Rio Doce - Vale e Imerys Rio Capim Caulim - IRCC -
controlam cerca de 92,5 % do caulim produzido no pais. Enquanto a Vale responde por 51,6
%, atraves de suas controladas CADAM S/A (29,3 %) e Para Pigmentos S/A - PPSA (22,3
%), a Imerys detém a fatia de 40,9 % da producdo. Em conjunto, destinam entre 80 % e 90 %
da producdo para a indUstria de papel na Europa, Asia e América do Norte, colocando o
restante no mercado doméstico. As demais regides do pais produzem caulim para outras
finalidades, notadamente para ceramicas branca e vermelha, cimento, borracha, plastico,
tintas, refratarios e, também, em menor proporcdo, para enchimento (filler) e cobertura
(coating) na industria de papel (COSTA, 2016; FARIAS, 2009).

A Fugura 2.1 b mostra o sistema de armazenamento do residuo resultante do

processamento do caulim, empresa Imerys Rio Capim Caulim — IRCC em Barcarena — PA.

2.2 — FIBRAS LIGNOCELULOSICAS

As fibras naturais em definicdo simples sdo fibras que ndo sdo sintéticas ou artificiais.
Eles podem ser provenientes de plantas ou animais (MOHAMMED et al., 2015). O uso de
fibras naturais, como dendé, sisal, linho e juta para a producdo de materiais compadsitos,
ganhou considerével atencdo nas Gltimas decadas.

Fibras lignicelul6sicas, como por exemplo, juta, cAnhamo, sisal kenaf, coco, flax,
bambu e banana, etc, sdo comumente misturadas com polimeros para formar compdsitos
PRFN (Polimeros Reforcados por Fibras Naturais) para a fabricacdo de produtos

ecologicamente corretos, dos quais custo e resisténcia séo os fatores fundamentais. Tais fibras
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sdo classificadas como fontes renovaveis e podem ser extraidas da natureza sem danificar o
meio ambiente, elas podem substituir, como exemplo as fibras de vidro em diversas
aplicacdes na engenharia, j& que as propriedades mecanicas dos compositos PRFN s&o
compardveis ao compositos poliméricos reforcados com fibra de vidro PRFV (Polimeros
Reforcados por Fibras de Vidros). A Tabela 2.1 apresenta comparativo entre as fibras

lignocelul6sicas e sintéticas (LAU, 2018).

Tabela 2.1 - Propriedades basicas das fibras naturais e fibras de vidro.
Resisténcia  Modulo de  Deformacao

Den5|da;de atracdo  Elasticidade  da ruptura

@/em(Mmpa) (GPa) (%)
Juta 1,3-1,5 200-770 20-55 2,0-3,0
Sisal 1,5 100-800 9-22 3,0-7,0
Kenaf 1,4-15 930 53 1,6
Milho 1,2 180 4-6 30,0
Linho 1,5 350-1040 28-70 2,0-4,0
Cénhamo 1,5 690 30-70 1,5-4,0
Bambo 0,6-11 140-230 11-17 4,0-7,0
Carbono 1,4 4000 230-240 1,4-1,8
Aramida 1,4 3000-3150 63-67 3,3-3,7
vidro 2,5 1200-1500 70 2,5
Epoxi 1,1-1,4 41-90 3,0-6,0 1-6
Poliéster 1,04-1,46 35-100 2,1-44 1-3

Adaptado de LAU et al. (2018)

Entre as diversas aplicacfes de fibras lignoceluldsicas estdo a producdo de artigos
téxteis e decorativos, até aplicacdes mais complexas como reforco em materiais compositos e
em aplicagBes automotivas. No entanto, ha algumas desvantagens na utilizacdo dessas fibras
como reforco em materiais compdsitos, como: a qualidade e eficiéncia da producdo, que
depende das condicdes naturais; a heterogeneidade de suas propriedades que podem ser
associadas a producdo, extracdo e condicbes de processamento das fibras; e seu
comportamento hidrofilico que leva a absor¢do de agua nos compositos (FIDELIS et al.,
2013)

2.2.1 — Fibras de Juta
Originaria da India, a fibra de juta (Corchorus Capsularis) é uma fibra vegetal muito
resistente e totalmente ecoldgica. Sua planta pode alcancar altura de 3 a 4 metros e o seu talo
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a espessura de aproximadamente 20 mm, crescendo em climas Gmidos e tropicais. E uma das
mais baratas fibras naturais e, em quantidade produzida e nimero de aplicacdes, em escala
mundial, é superada somente pelo algodao. O ciclo do plantio leva seis meses e coincide com
os periodos de cheia e vazante dos rios. Por ser plantada nas calhas dos rios, ndo provoca
desmatamento. A época do plantio varia segundo a natureza e o clima, geralmente se da entre
agosto e janeiro conforme afirma (RIBEIRO, 2015).

O processo de producdo tem duragdo aproximada de cinco dias e ndo utiliza nenhum
produto quimico. Apds o corte dos talos, procede-se a limpeza das hastes, que sdo reunidas
em feixes e colocadas em agua corrente ou parada, numa etapa chamada de afogamento ou
maceracdo. Em seguida, as fibras sdo facilmente desprendidas da casca e lavadas. As fibras
sdo entdo golpeadas na dgua e submetidas a uma segunda lavagem, para posteriormente serem
estendidas em varais ou estendais de secagem. Finalmente, as fibras sdo encaminhadas para
processamento, onde sdo produzidas bobinas ou tecidos. Algumas das etapas deste processo
estdo ilustradas na Figura 2.2. (PIRES, 2009)

Figura 2.2 - Ciclo de producéo da juta: 1 - Colheita; 2 — Secagem; 3 - Processamento;
4 — Produto final. Fonte: PIRES (2009).

A juta é uma das fibras naturais mais baratas e atualmente é a melhor fibra com maior
volume de producdo. As fibras de juta estdo disponiveis em produtos ecolégicos baratos com
dirigibilidade superior e capacidade de retencdo de umidade. A juta é o material mais Util que
estd disponivel comercialmente e pode ser moldado em diferentes formas (OMRAMI et al.,
2016). Assim como afirmado por Silva et al. (2020) que as fibras de juta ttm uma densidade



36

de cerca de 1,30-1,45 g/cm?®, caracteristicas importantes no desenvolvimentos das pesquisas
envolvendo este fibra.

Em sua pesquisa Silva et al. (2020) determinaram a resisténcia a tracdao das fibras de
juta e sisal, e observou que apesar da diferenca em suas resisténcias a tragdo, ambas as fibras
apresentam um maodulo de elasticidade semelhante.

2.2.2 — Fibras de Malva

Conforme afirmam Costa et al. (2020) um exemplo tipico de fibras lignoceluldsicas
naturais promissoras sendo investigadas para refor¢co de composto de polimero é a fibra de
malva. Uma fibra forte e flexivel que é obtida a partir dos caules da planta de malva (Urena
lobata). Um exemplo da planta de malva e de feixe de fibra de malva recebida é ilustrado na
Figura 2.3.

Figura 2.3 - (a) Planta de malva e (b) feixe de fibras de malva.
Fonte: NASCIMENTO, et al.(2017b)

Em trabalhos especificos recentes, observam-se carasteristicas e propriedades
promissoras para fibra de malva, como por exemplo, a obtencéo de fibras com comprimentos
de até um metro e que estdo sendo usadas para ensacamento de cordas, tecidos grossos,
cordas, redes, tapetes e outros artesanatos de textura (COSTA, 2020). Assim como afirmado
por Moraes et al. (2018) que as fibras de malva tém uma densidade de 0,996 g / cm?, outra
caracteristica importante foi informada por Margem et al. (2015) que determinaram a
resisténcia a tragdo de 309 MPa, demonstrando um grande potencial para seu possivel uso

como reforgo em compdsitos de matriz polimérica.
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2.2.3 — Anatomia e Morfologia de Fibras Lignocelulésicas

FIDELIS et al. (2013) pesquisaram a influéncia da morfologia de fibras naturais na
sua resisténcia a tracdo. As fibras pesquisadas foram juta, sisal, curaud, coco e piagava. No
calculo da tensdo, a area da secdo transversal das fibras foi determinada atraves de
microscopia eletrénica de varredura. Os resultados mostraram maior propriedade no ensaio de
tracdo para a fibra de curaua (limite de resisténcia de 543 MPa e mddulo de elasticidade de
63.7GPa), sendo obtido 249 MPa para a juta e 484 MPa para o sisal.

O autor classifica as fibras em duas categorias: alto desempenho (curaua, sisal e juta) e
baixo desempenho (piacava e coco) Figura 2.4. Nas conclusbes foi relacionado que a
resisténcia a tracdo das fibras sdo influenciadas também pela composicdo quimica, por
exemplo, sisal apresenta 73% de celulose e a juta 65%,0u seja, fibras com maior celulose
apresentam maior resisténcia a tracdo. Enquanto que Piacava e coco apresentam 39,30% e

26,60% de celulose, respectivamente.
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Figura 2.4 - Curvas tipicas tensdo x deformacdo das fibras: (a) curaua, sisal, juta e (b)
piacava e coco. Fonte: FIDELIS et al. (2013).

Geralmente as fibras vegetais tém uma morfologia semelhante. Elas sdo compostas por
muitas células-fibras ao qual sdo formadas por células primarias, secundarias e terciarias e
lumens. Cada célula-fibra é unida por lamelas médias, ao qual consiste de lignina e celulose,
como mostrado na Figura 2.5. A diferenca entre os varios tipos de fibras sdo os nimeros de
células-fibras, a dimensdo da parede celular e area transversal da fibra. Por isso cada fibra

apresenta diferente caracteristicas e comportamento mecanico (FIDELIS et al., 2013).
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Figura 2.5 - Microestrutura da fibras de sisal (a) células-fibras com limen e lamela
media e (b) detalhe da lamela média e parede celular. Fonte: FIDELIS et al. (2013).

2.3 - MATRIZ POLIMERICA

A matriz é uma parte importante de um composito reforcado com fibra. Fornece uma
barreira contra ambientes adversos, protege a superficie das fibras da abrasdo mecénica e
transfere carga para as fibras. As matrizes mais comuns usadas atualmente em compdsitos
reforcados por fibras naturais sdo poliméricas, pois sdo leves e podem ser processadas em
baixa temperatura. Polimeros termoplasticos e termofixos tém sido usados para matrizes com
fibras naturais (PICKERING et al., 2016).

A selecdo da matriz é limitada pela temperatura na qual as fibras naturais se degradam.
A maioria das fibras naturais usadas para reforco em compdsitos de fibras naturais sdo
termicamente instaveis acima de 200 C, devido a essa limitagdo, apenas termoplasticos que
amolecem abaixo dessa temperatura, como polietileno (PE), Polipropileno (PP), cloreto de
polivinila e poliestireno e termofixos (que podem ser curados abaixo dessa temperatura) séo
utilizdveis como uma matriz. Os principais termofixos utilizados s&o poliéster insaturado (PI)
e resina epoxi. (PICKERING et al., 2016).

2.3.1 - Matriz de Resina Poliéster

A resina poliéster € a mais empregada para confeccdo de compdsitos poliméricos, isto
se deve ao fato de aliar bom desempenho mecanico, boas condicdes de reatividade, custo mais
acessivel quando comparada com a resina epoxi ou ester-vinilica a diversidade de
formulacdes disponiveis para atender os requisitos exigidos em diferentes areas de aplicagdes
dos compositos. (MARINUCCI, 2011).
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Os poliesteres insaturados sdo formados pela reagdo de esterificacdo, na qual diacidos
insaturados (acido fumarico ou anidrido maleico, acidos que retiraram &gua de hidratacdo
ligada quimicamente na molécula) e diacidos saturados (ortoftalico, isoftalico ou tereftalico)
reagem com um diélcool (monoetileno glicol, propileno glicol, neo pentil glicol, etc.) gerando
éster e agua. Devido & reacdo ocorrer nas duas extremidades da cadeia, € possivel ter
moléculas com cadeias muito longas e obter uma infinidade de grupos ésteres ao longo desta
cadeia. (EL BANNA, 2017).

Apos a etapa de condensacdo (na reacdo de esterificacdo), ocorre a formacdo de uma
resina solida a temperatura ambiente, sendo necessario ap6s essa primeira etapa a sua dilui¢éo
em monbmeros apropriados que sdo adicionados a resina e que atuam como solventes,
conferindo menor viscosidade e melhor processabilidade, além de auxiliar na umectacdo das
fibras. Devido a cura de resinas poliésteres se processarem lentamente e apresentarem baixa
mobilidade, a probabilidade das reacdes intramoleculares ocorrerem € muito pequena. Os
mondmeros utilizados como solventes atuam também, como copolimerizadores da resina
tornando a probabilidade das reacdes 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 mondmero
e a parte polimérica reajam entre si antes da adicdo do iniciador. Os aceleradores mais
utilizados sdo as aminas terciarias e os sais de metal pesado, destacando-se o cobalto e 0s

retardantes mais comuns sdo hidroquinona e di-tercio-butil hidroquinona (MOREIRA, 2008).

2.4 — MATERIAIS COMPOSITOS

A classe de materiais compositos é bastante ampla e abrangente, compreendendo
desde os polimeros reforcados com fibras, os materiais hibridos metal/compdsito e o0s
concretos estruturais, e outros compoésitos que incorporam matriz metélica ou matriz
ceramica. Portanto, a caracteristica basica dos compositos é combinar, a nivel macroscopico,
pelo menos duas fases distintas denominadas matriz e refor¢co (LEVY NETO e PARDINI,
2006).

Os materiais compdsitos podem combinar propriedades incomuns, que ndo podem ser
individualmente atendidas com as tradicionais ligas metalicas, materiais poliméricos e

ceramicos existentes. Um material compdsito é formado pela combinacdo de dois ou mais
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microconstituintes ou macroconstituintes que diferem na forma e na composi¢do quimica e
gue, na sua esséncia, sdo insollveis uns nos outros (CALLISTER, 2012).

Um composito € constituido por um reforgco e uma matriz. O reforco, de elevada
resisténcia e rigidez, é impregnado pela matriz, 0 que mantém as fibras na sua posicéo
geométrica e transmite tensdo através do componente, garantindo ao mesmo tempo a
resisténcia quimica. Os materiais compdsitos sdo usados em uma ampla gama de aplicacdes
dos setores automotivo, aeronadutico e esportivo e para a construcdo e arquitetura. Existem
diferentes processos de fabricacdo, dependendo do tipo de aplicacdo, a taxa de producéo e
tamanho dos componentes (EL BANNA, 2017).

As propriedades dos compositos reforcados por fibras estdo diretamente associadas as
propriedades dos elementos constituintes dos materiais, tais como propriedades da fibra e da
matriz, concentracdo ou fragdes volumétricas, interface e adesédo fibra/matriz, disposicdo das
camadas e orientacdo, bem como pela geometria do filamento, como forma e tamanho. Os
compositos podem ser formados por elementos de reforco particulados ou fibrosos. Os
reforcos particulados podem ser esféricos, cubicos, tetragonais ou de qualquer outra forma
regular ou irregular, mas quase sempre equiaxiais. Ja os reforcos fiborosos tém a fibra como
elemento de reforco, a qual apresenta como caracteristica o fato de possuir um comprimento
muito maior que as dimensdes da secdo transversal (MARINUCCI, 2011). Outro fator
determinante no desempenho de um compdsito frente aos mais diversos tipos de solicitacdes
sdo as fracOes volumétricas de fibra (Vs), matriz (Vm) e vazios (Vy). Estes parametros séo
usados para quantificar os volumes percentuais de cada componente (fibras, matriz e vazios,
respectivamente), em relacdo ao volume total do composito. Os valores de Vi e Vm em
qualquer tipo de compdsito sdo determinados pelo processo de fabricacdo adotado (LEVY
NETO e PARDINI, 2006).

Po fim os compésitos de polimero sdo alternativas promissoras para a maioria dos
materiais convencionais usados em varias aplicacBes. Por exemplo, uso de residuos
industriais como cargas em compositos poliméricos oferece uma vantagem inerente no
gerenciamento de residuos industriais (PRABU et al., 2017). A adicdo de residuos industriais
em compositos reforgados por fibras naturais melhora as praticas tradicionais de gestdo de
residuos. (VIGNESHWARAN, et al., 2019)
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25 — MATERIAIS COMPOSITOS POLIMERICOS REFORCADOS COM FIBRAS
LIGNOCELULOSICAS

Nos Ultimos anos as pesquisas e implementacdes de materiais compositos laminados,
tem-se intensificado, principalmente os que contem em suas fases dispersas os materiais de
origem natural, este principalmente para substituir materiais sintéticos ou combinacdo com
este e manter os niveis de desempenho semelhantes e, a0 mesmo tempo, reduzir efetivamente
0s danos ambientais.

FRAGASSA et al. (2018) em seu trabalho realizaram uma investigagdo experimental
das propriedades mecénicas de compdsitos laminados reforcados por fibras de linho e fibras
de basalto e seus hibridos utilizando como matriz a resina viniléster. Os resultados obtidos
indicaram uma maior resisténcia a tracdo para o laminado de Basalto que obtiveram um valor
de 165 MPa, enquanto que o laminado de Linho apresentou resisténcia de 47,50 MPa, e 0
laminado hibrido Linho/Basalto uma resisténcia de 86,50 MPa.

SEPE et al. (2018) avaliaram as propriedades mecanicas em tracdo de materiais
compositos laminados de resina epoxi, produzidos via processo de infusdo e reforcados com
fibras de canhamo néo tratadas e tratadas com NaOH e silano, as fibras foram dispostas em
quatro camadas na configuracdo de 0°90°/0°%. Os resultados indicaram que as fibras ndo
tratadas obtiveram um melhor resultado de Resisténcia a Tracdo, quando comparadas com as
fibras tratadas com NaOH e silano .

FILHO et al. (2019) em sua pesquisa realizaram um estudo sobre as propriedades
mecanicas em tracdo de dois materiais compdsitos poliméricos laminados, um a base de
tecido de fibra de piacava unidirecional e outro um compdsito hibrido a base de fibra de
piacava unidirecional e tecidos de vidro bidirecional, a fibras de piacava foram tratadas em
solucdo de NaOH com concentracdo a 10% por pelo menos 1 h. Os resultados obtidos
indicaram que o compdsito laminado hibrido apresentou melhor desempenho em tragdo, com
um valor médio de 67,60 MPa.

NAVEEN et al. (2019) realizaram estudo de substituicdo da fibra de aramida por
fibras da casca da palmeira do coco nucifera em matriz epoxi, foram produzidos compositos
laminados com fibra de aramida, laminados com fibras da casca da palmeira do coco e

laminados hibridos, dispostos em quatro camadas como indicado na Tabela 2.2
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Tabela 2.2 — Configuracéo das fibras e porcentagem da fragdo em peso.

Porcentagem Fracdo em

Simbolo Configuracao peso (wt. %0)
K CS
S1 K/K/K/K 100 0
S?2 K/CS/K/K 75 25
S3 K/CS/CS/K 50 50
S4 CS/CS/K/CS 25 75
S5 CS/CS/CS/ICS 0 100

K, Kevlar; CS, Coco nucifera.
Fonte: Adaptado de NAVEEN et al. (2019).

Os resultados mostraram que a composicdo S1 apresenta melhor resisténcia em tragéo,
com um valor aproximado de 210 MPa, com a substituicdo de 25% em peso de fibra da
palmeira do coco nucifera (S2) houve reducéo da resisténcia a tragdo em apenas 19%.

THIAGAMANI et al. (2019) trabalharam em sua pesquisa com materiais compositos
laminados utilizando o ep6xi como matriz e reforcado com tecidos bidirecional de fibras de
canhamo e de fibra de sisal e disposto em quatro camadas. Os resultados de propriedades

mecanicas dos compositos esta apresentado na Tabela 2.3.

Tabela 2.3 — Propriedades mecénicas e configuracdo dos laminados.

. ~ A Mdédulo de ~ )
Configuracdes Resisténcia a g Deformacéao até
) ~ Elasticidade
dos Laminados Tracao (MPa) Fratura (%0)
(MPa)
Epoxi 25,67 £ 1,53 ‘ 2,20 + 0,00
CCCC 32,00+ 1,39 1158,95 + 46,22 2,25+ 0,09
SSSS 30,70 = 0,60 968,97 + 70,37 5,28 £1,45
CSSC 30,24 £ 0,73 1095,51 + 26,64 3,28 £1,03
SCCS 30,76 £ 1,17 1095,00 + 43,64 3,63+2,44
CCSS 30,00+ 1,23 1028,41 + 60,19 6,85 + 2,47
CSCS 31,76 £ 0,88 1173,47 £ 32,97 3,26 £ 0,41

C, Canhamo; S, Sisal.
Fonte: Adaptado de THIAGAMANI et al. (2019).

De acordo com os dados da tabela o compdsito com configuracdo CCCC apresentou
melhor resisténcia, seguido pelo composito CSCS, entretando ao observar as margens de erro
ndo ha diferenca significativa nos resultados.

NURAZZI et al. (2020) avaliaram a resisténcia em tracdo de compdsitos de matriz

poliéster insaturado reforcado com fibra de palmeira-do-actcar (Arenga Pinnata) com fibras
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dispostas em trés configuracGes de angulo de 0°, 45° e 90°. Os resultados indicaram que 0
maior desempenho mecéanico dos compositos foi alcangado para a orientacdo das fibras de 0°,
seguido por orientacdes de fibra de 45° e 90°.

YORSENG et al. (2020) avaliaram o comportamento mecanico de materiais
compadsitos hibridos de matriz epdxi reforcados com fibras de kenaf/sisal na forma de tecido e
produzidos através de moldagem por compressdo. Os melhores resultados de Resisténcia a
Tracdo foram de 53,59 MPa para matriz plena de epoxi.

ATMAKURI et al. (2021) exploraram em sua pesquisa material composito laminado
hibrido de matriz epdxi reforcados com diferentes proporgdes de fibras de cariota (derivadas
da palmeira rabo de peixe) e fibras de sisal, que foram tratadas quimicamente em solucdo de
HCl a 2%. A adicdo de 15% de fibra da cariota em conjunto com 25% em volume de fibra de
sisal apresentou o0 melhor resultado de resisténcia a tracdo.O compdsito laminado com

BATU et al. (2021) investigaram as propriedades mecénicas de materiais compdsitos
laminados hibridos de matriz epoxi reforcados com fibra de vidro / fibra de banana falsa
(Ensete) tratada com hidroxido de sddio em diferentes fracGes de volume e orientacdes de
fibras hibridas (banana falsa e vidro). Os resultados indicaram que a adi¢do de fibra nédo
elevou o resultado de resisténcia a tragcdo da matriz.

SARI et al. (2021) concentraram suas pesquisas na caracterizacdo das propriedades
mecanicas de materiais compositos laminados com matriz de resina poliéster insaturado com
fibra de casca de milho ndo tratados (FCM) com inser¢do de particulado de casca de coco
(PCC). Os resultados obtidos variaram entre 16,95 a 22,46 MPa.

2.5.1 - Materiais Compdsitos Poliméricos Reforgados com Fibras de Juta

Dentre as diversas fibras naturais, a fibra de juta possui grande potencial para ser
utilizada como reforco em compositos poliméricos. A juta é uma fibra vegetal de grande
disponibilidade e esta revela-se importante fonte de fibras para diversas aplicacfes é uma das
fibras naturais mais barata para se cultivada no mundo (SANJAY et al., 2018b).

DOBAH et al. (2016) realizaram caracterizacdo mecanica de compdsitos poliméricos
laminados reforcados com tecido de fibras de juta e matriz poliéster, os laminados foram
fabricados em baixa pressdao usando uma técnica de hand lay-up. Os compositos apresentaram
valores médios de resisténcia a tracdo de 42,236MPa.

ASHWORTH et al. (2016) em seus estudos investigaram compdsitos polimericos
laminados reforcados com fibra de carbono (CRFC), juta (CRFJ) e hibridos (CRFH),
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fabricados usando o processo de moldagem por transferéncia de resina (RTM). Os comp0ositos
reforcados com fibras de carbono apresentaram os melhores resultados de resisténcia em
tracéo.

MASLINDA et al. (2017) estudaram em sua pesquisa o efeito da absorcdo de agua nas
propriedades mecénicas de compositos de matriz epoxi com reforgo de fibras de kenaf, juta e
canhamo. Foram formuladas cinco tipos de compoésito com a combinacdo das fibra. Os
estudos mostraram que as propriedades mecanicas e de resisténcia a agua das fibras de kenaf,
juta e cdnhamo foram melhoradas por meio da hibridizacdo. No entanto, como resultado da
penetracdo da agua na interface fibra / matriz reduziram a resisténcia a tracdo dos compositos.

CAVALCANTI et al. (2019) caracterizaram mecanicamente materiais compdsitos
laminados hibridos reforcados com fibras de vidro e fibras de juta, sisal e curaua tratadas
quimicamente. A combinacdo de fibras de juta e fibra de vidro apresentou o melhor resultado
em tracao.

SUJON et al. (2020) elaboraram uma investigacdo experimental das propriedades
mecéanicas de compositos poliméricos laminados de matriz epdxi reforcados com tecido de
fibras de juta (06 camadas) e com tecidos de fibras de carbono (quatro camadas) com quatro
sequéncias de empilhamento diferentes e trés orientagfes de fibra diferentes. Os resultados
experimentais apresentados pelos autores revelaram que a orientagdo da fibra e a sequéncia de
empilhamento das camadas de fibra tém uma influéncia significativa nas propriedades
mecéanicas dos materiais compositos.

SURESH et al. (2021) investigaram as caracteristicas mecéanicas de materiais
compositos laminados reforcados por combinacdes de fibra de pseudo-caule de banana
(BPSF) e fibra de juta (JF) em matriz ep6xi, a combinacdo de 30% em peso de BPSF + 30%
em peso de JF + 40% em peso de resina epoxi apresentou o melhor valor médio de resisténcia

a tracao.

2.5.2 - Materiais Compdsitos Poliméricos Refor¢ados com Fibras de Malva

Apesar da utilizacdo de fibras lignocelulésicas para reforco em materiais polimericos
esta presente no meio cientifico, entretanto, algumas fibras como é o caso da malva ainda sdo
pouco conhecidas e pouco aproveitadas. Embora suas caracteristicas conhecidas, como
resisténcia, densidade, demonstrem um grande potencial para uso como material de reforco,

poucas iniciativas de aprofundamento destes estudos foram localizadas na literatura.
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SOUZA et al., (2005), observaram as propriedades mecénicas da fibra de malva em
conjunto a fibra de juta. Os mesmos autores evidenciaram que a fibra hibrida (juta + malva)
apresentou bom comportamento de resisténcia a carga maxima de 139,3N; alongamento
24,6mm e modiulode elsticidade de 31,2GPa.

MARGEM (2013) em sua pesquisa desenvolveu compdsito em matriz poliéster
reforcados com fibras de malva variando fracdo volumétrica em 10, 20 e 30%, e apds ensaio
de tracdo obteve valores de resisténcia a tragdo de 16,1 £ 1,8; 33,7 £ 9,1; 49,4 + 7,8 e 60,7
+1,7 MPa. Para o caso do médulo de elasticidade os valores foram obtidos foram de 7,8+2,6;
10,7£2,1; 13,9 £ 2,8 e 16,4 + 4,8 GPa, respectivamente.

MORAES et al., (2018) apresentaram em suas pesquisa compositos reforcados com
tecido de malva variando a fracdo volumétrica em 10, 20, 30 e 40% em matriz poliéster
ortoftalica, os corpos de provas foram submetidos a ensaio de tracdo. Os melhores resultados
para resisténcia a tracdo foram de aproximadamente 80 e 110MPa para fragcdes volumétricas
de 30 e 40%.

2.6 — MATERIAIS COMPOSITOS HIBRIDOS COM FIBRAS LIGNOCELULOSICAS E
RESIDUO DE LAMA VERMELHA

PRABU et al. (2014) desenvolveram um novo composito hibrido com insercdo de
lama vermelha como enchimento de reforgo secundario em compdsitos de matriz resina de
poliéster isoftalico insaturada reforcada por fibra de banana (CLVFB), foi observado um
aumento na resisténcia mecanica para os CLVFB com a adi¢do de lama vermelha com
tamanho de particula de 4 um e 8% em peso.

COSTA (2016) em sua pesquisa desenvolveu composito polimérico hibrido usando
como matriz a resina poliéster insaturada isoftalica, com insercdo de lama vermelha,
reforcado com fibras vegetais de sisal, malva e juta, observou-se que a adi¢do de 5% de fibra
de juta e 10% de residuo de lama vermelha elevou a propriedades de resisténcia a tracdo da
matriz poliéster.

VIGNESHWARAN et al. (2019) pesquisaram materiais compositos hibridos de matriz
poliester refor¢cados com fibras de sisal preenchido com lama vermelha (CSLV), os resultados
obtidos indicam que a proporcéo de 20% de residuo de lama vermelha em conjunto com 40%
em volume de fibra de sisal, melhora o desrmpenho em tracdo do composito.

SANTOS (2020) apresentou em seu trabalho composito polimérico hibridos

reforcados com 3% de fracdo massica de fibras de bambu variando comprimento em 15 e 30
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mm, fibras tratadas e ndo tratadas quimicamente com solucdo de hidréxido de sddio (NaOH) e
com insercao de lama vermelha nas proporcdes de 10 %, 20 %, 30 % e 40 % . Os compositos
que apresentaram os melhores resultados de resisténcia a tracdo foi para 10% de lama
vermelha e 3% de fibras de bambum ndo tratados de 15 mm que foi de 70% maior que a
matriz poliéster.

VIGNESHWARAN et al. (2020) investigaram a viabilidade da utilizacdo de lama
vermelha nas proporc¢des de 10, 20 e 30% na matriz poliéster com fibras da casca da palmeira
do coco (CC) néo tratadas e tratadas com silano e em tratamento alcalino. Os resultados
indicaram que o tratamento com silano € mais eficiente, e a propor¢do de 20% em volume de

lama vermelha apresenta melhor desempenho em tracéo.

2.7 — MATERIAIS COMPOSITOS HIBRIDOS COM FIBRAS LIGNOCELULOSICAS E
RESIDUO DE CAULIM

COSTA (2016) em sua pesquisa desenvolveu composito polimérico hibrido usando
como matriz a resina poliéster insaturada isoftalica, com insercdo de residuo de caulim,
reforcado com fibras vegetais de sisal, juta e malva, observou-se que a adigdo de 5% de fibras
e 10% de residuo de caulim elevou a propriedades de resisténcia a tracdo em 8,28%; 8,53% e
9,01% e flexdo em 42,7%; 41,05% e 40,7%, em relacdo a matriz poliéster.

BORAZAN e ADIGUZEL (2018), utilizaram o residuo de caulim e particulado da
casca de castanha em matriz de poliéster ortoftalica; para a fabricacdo dos corpos de prova
foram utilizadas proporcdes variadas para a particulado da casca castanha e 3% de insercdo
residuo de caulim branco ou caulim cinza, para posterior ensaio de tracdo, flexdo e impacto.
Entre os resultados apresentados o aumento da fracdo do particulado da casca de castanha
reduziu a resisténcia a tracdo e a dureza, no entanto aumentou o médulo de flexdo. Ao utilizar
o residuo de caulim observou-se aumento a resisténcia a tracdo e flexdo. O caulim, segundo o
estudo, melhorou a ligacdo interfacial entre matriz/carga, além de melhorar a coalescéncia da
matriz.

No estudo de MOHMMED (2018), avaliou o percentual de 0, 10, 20, 30 e 40% de
adicdo de residuo de caulim em matriz epdxi, observou como essas formulacGes
comportavam-se as solicitagdes mecéanicas do modulo de flexdo, dureza e impacto. Os
resultados apontaram que quanto maior a carga de caulim na matriz, maior sera o desempenho

a flexao e aumento a resisténcia ao impacto e rigidez.
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SANTOS (2020) apresentou em seu trabalho compdsito polimérico hibridos
reforcados com 3% de fracdo massica de fibras de bambu variando comprimento em 15 e 30
mm, fibras tratadas e ndo tratadas quimicamente com solucéo de hidroxido de sodio (NaOH) e
com insercdo de residuo de caulim nas propor¢oes de 10 %, 20 % e 30 %. . Os compositos
que apresentaram os melhores resultados de resisténcia a tracdo foi para 20% de residuo de
caulim e 3% de fibras de bambum tratadas de 15 mm que foi de 92% maior que a matriz

poliéster.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 - MATERIAIS

Os materiais usados nesse trabalho foram: O residuo de lama vermelha (RLV) que foi
fornecido pela empresa Hydro Alunorte e o residuo de caulim (RC) foi fornecido pela
empresa Imerys Rio Capim Caulim — PA, ambas localizadas na cidade de Barcarena,
Mesorregido metropolitana de Belém. As fibras de juta (J) (Corchorus capsularis) e fibras de
malva (M) (Urena lobata) foram cedidas pela empresa Companhia Castanhal Téxtil da regido
de Castanhal-PA. A resina utilizada como matriz foi a resina poliéster ortoftafica com uma
proporcao do catalisador metil-etil-cetona de 1% em peso, fabricado pela empresa CENTER
GLASS.

3.2 - PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS
3.2.1 - Beneficiamento das matérias primas

3.2.1.1 — Beneficiamento do RLV

O RLV passou pelo processo de secagem em uma estufa de recirculagdo de ar -
Fabricante DE LEO Equipamentos Laboratoriais, por periodo aproximado de 24 horas a
temperautura de 100°C, em seguida passou pelo processo de cominuicdo e peneiramento
manual em peneira de 100 mesh da série Tyler. A Figura 3.1 mostra 0 RLV antes e ap0s

processo de cominuigdo para uso neste trabalho.

Figura 3.1 — Residuo de lama vermelha. (a) Residuo de lama
vermelha (RLV) antes da cominui¢édo e (b) apds a cominui¢&o.
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3.2.1.2 — Beneficiamento do RC

Foi utilizado o residuo secundario do caulim, gerado na etapa de beneficiamento. O
RC passou pelo mesmo tratamento aplicado ao RLV. A Figura 3.2 mostra o RC antes e ap0s

processo de cominuigdo para uso neste trabalho.

Figura 3.2 - Residuo de caulim. (a) Residuo de caulim (RC) antes da
cominuicao e (b) ap6s a cominuicao.

3.2.1.3 — Beneficiamento das fibras lignoceluldsicas

As fibras de Juta (J) e as fibras de Malva (M) foram limpas e posteriormente separadas

manualmente. A Figura 3.3 mostra as fibras.

Figura 3.3. Fibras lignocelulésicas. (a) Fibras de
juta e (b) fibras de malva.
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3.2.2 — Caracterizacdo dos residuos

O RLV e RC ap6s beneficiamento foram caracterizados através da anélise da massa

especifica, por analises morfoldgica e microestrutural.

3.2.2.1 — Massa especifica dos residuos

A determinacdo da massa especifica do RLV e RC seguiu as diretrizes da NBR NM
52/2009, onde o método utilizado foi 0 picnométrico com uso de dgua destilada e 3 amostras

de aproximadamente 1,0g de particulados para cada residuo, Figura 3.4.

Figura 3.4 — Instrumentos utilizados na determinacdo da massa especifica
dos residuos. (a) RLV e &gua destilada adicionados ao picnometro, (b) RC
e agua destilada adicionados ao picnometro e (c) processo de pesagem.

3.2.2.2 — Microscopia eletronica de varredura dos residuos

As analises morfoldgicas e microestruturais foram feitas em Microscopio Eletrénico
de Varredura (MEV), modelo VEGA 3 SBU da TESCAN e sistema acoplado de
Espectroscopia de Energia Dispersiva por Fluorescéncia de Raios X (EDS), modelo AZTec
Energy-X-Act, resolugdo 129eV, marca OXFORD. Equipamentos que estdo instalados no
Laboratério de Materiais do Instituto Federal do Para — IFPA, Campus Belém (a). Estes

equipamentos sdo identificados na Figura 3.5.
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(b)

Figura 3.5 — Instrumentos utilizados nas analises morfologicas e microestruturais.
(a) Metalizadora e (b) Espectroscopia de Energia Dispersiva por Fluorescéncia de
Raios X (EDS) integrada ao Microscépio Eletrdnico de Varredura.

3.2.2.3 — Fluorescéncia de Raios X dos residuos

A composicdo quimica dos residuos foi analisada por Fluorescéncia de Raios X, em
equipamento da marca: Bruker, modelo S2 — Ranger (d). Este equipamento esté instalado no
Laboratério de Engenharia de Materiais do Instituto Federal do Pard — IFPA, Campus Belém
(a). Este equipamento apresentado na Figura 3.6, assim como os moldes e a prensa utilizada

para fabricacdo das amostras a serem analisadas no FRX.
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Figura 3.6 — Instrumentos e equipamentos utilizados na fabricacdo das amostras e
determinacdo da composi¢do quimica dos residuos. (a) Molde de aluminio para producédo das
amostras, (b) prensa hidréulica, (c) amostras de caulim e lama vermelha utilizadas na anélise
FRX e (d) Equipamento Espectometro de fluorescéncia de raios-X - Marca Bruker- modelo
S2 Ranger.

3.2.3 — Caracterizacdo das fibras lignocelulésicas

As fibras de malva e juta foram caracterizadas quanto a massa especifica, aspecto

superficial e propriedade mecénica no ensaio de tracéo.

3.2.3.1 — Caracterizacao fisica das fibras lignoceluldsicas
3.2.3.1.1 — Massa especifica das fibras lignoceluldsicas

Para determinacdo da massa especifica das fibras foi usado 0 mesmo método aplicado
no item 3.2.2.1, porem com uso de alcool metilico em substituicdo a 4gua destilada, conforme

Figura 3.7.

(b)
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Figura 3.7 - Instrumentos utilizados na determinagdo da massa especifica das
fibras. (a) Fibras cortadas para determinacdo da sua massa, (b) alcool metilico para
imersdo das fibras e (c) picnometria (Balanca de precisdo, Fabricante: MARTE,
Modelo: AY220, d=10"g.

3.2.3.1.2 — Diametro médio das fibras lignocelulésicas

O diametro médio das fibras foi medido em microscopico 6tico da marca: Carl Zeiss,
modelo: Stemi 508, cAmera AXIOCAM 105 Color. Foram realizadas trés medidas ao longo
do comprimento em 50 fibras. Apds essa etapa, foi calculado o didmetro médio assumindo
que as fibras possuem secdo transversal circular, Figura 3.8.

P

Figura 3.8 — Equipamento de miscroscopia Otica. (Microscopio
Estereoscopio Binocular.

3.2.3.2 — Microscopia eletronica de varredura das fibras lignoceluldsicas

As anélises morfoldgicas das fibras foram realizadas em Microscépio Eletronico de
Varredura (MEV), modelo VEGA 3 SBU da TESCAN do Laboratorio de Materiais do

Instituto Federal do Para — IFPA, Campus Belém.

3.2.3.3 — Caracterizacao mecanica das fibras lignocelulésicas

O ensaio de resisténcia a tracdo foi realizado de acordo com a norma ASTM D3822,
inicialmente 50 fibras foram colocadas em suporte de papel kraft e ensaiadas em uma
méaquina de ensaio universal EMIC DL10000 — com célula de carga de 5 kN, a uma
velocidade de ensaio de 0,5 mm/min. A Figura 3.9 ilustra as fibras preparadas no suporte e a

Figura 3.10 apresenta as fibras no momento do ensaio. As caracterizagdes mecanica das fibras
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foram realizadas no Laboratério de Mecanica do Instituto Federal do Para Campus
Abaetetuba.

15

10
50

30

Figura 3.9. Dimensdes dos TABs de 30 mm x 50 mm
feitos de papel KRAFT (200 g/m?).

|
¥

Figura 3.10. Equipamento de ensaio mecanico das fibras. (a)
Maquina de ensaio universal e (b) ensaio de tracdo de fibra
lignocelulosica.
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3.2.4.1 — Producdo dos compositos com insercéo de residuo de lama vermelha e residuo de

caulim

O Fluxograma na Figura 3.11 ilustra a metodologia seguida na obtencéo dos corpos de

provas dos materiais compdsitos com insercao de residuos de lama vermelha e caulim.

Mistura (1 min)

Mistura (2 min)

Catalisador (1%)

Resina Poliéster

Y

Moldagem (20 - 25 min)

FM (%) de Residuo
5,10, 15, 20, 25 e 30% Conformagao
Polimerizagao
24 horas 24 horas
Extragao das Extracdo da
Amostra (Trag&o) Lamina
(Cisalhamento)
Y
4 horas
Corte dos
CPs

Figura 3.11 - Fluxograma da fabricacdo dos materiais compositos com insercao

de residuos.

3.2.4.1.1 — Producao dos compositos com inser¢do de residuo de lama vermelha e residuo de

caulim para o ensaio de tracdo

Os corpos de provas foram fabricados primeiramente de matriz poliéster, conhecendo

suas massas, fez-se a correlacdo de variacdo de fracdo massica de residuo no compdsito,

variando em 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, posteriormente estas fracbes massicas foram convertidas

em fracdes volumétricas. Os corpos de prova para ensaio de tracdo foram produzidos por

moldagem manual utilizando-se moldes de silicone, sem desmoldante e sem presséo.

A

mistura do residuo e matriz foi homogeneizada por cerca de dois minutos, logo em seguida

adicionado o catalisador (1%) em massa, homogeneizado por mais dois minutos e a mistura
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final vazada, a temperatura ambiente nos moldes. A Figura 3.12 mostra um modelo do molde

de silicone utilizado para a fabricacao de corpos de prova de tracao.

Figura 3.12 - Molde em silicone para moldagem de
corpos de prova de tragdo norma ASTM D 638.

Os corpos de provas de matriz pura e dos compdsitos de residuos foram realizados de
acordo com a norma ASTM D638 e seguiram as medidas como demonstrado

esquematicamente na figura 3.13.

oLd
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60
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115

165

Figura 3.13 - Dimensdes (mm) de corpos de prova para ensaio de tracdo
conforme ASTM D 638 (sem escala). Fonte: Adaptado de ASTM D 638.

3.2.4.1.2 — Producéo dos compdsitos com insercédo de residuo de lama vermelha e residuo de
caulim para o ensaio de cisalhamento

Para a producéo dos corpos de prova para o ensaio de cisalhamento foram adotados 0s
mesmos métodos de misturas aplicados no item 3.2.4.1.1, no entanto a mistura final foi
vazada em molde de aluminio, de dimensdes de 150 x 200 mm, com aplicacdo de
desmoldante e sem pressdo. Apds a cura, as placas dos compdsitos foram obtidas e 0s corpos
de provas foram cortados com equipamento retifica manual da marca: Dremel 3000, Figura

3.14 as placas de materiais compdsitos.
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(b)

Figura 3.14 - Placas de materiais compositos para confec¢do dos corpos de provas
para ensaio de cisalhamento. (a) Placas de compositos com residuo de lama
vermelha e (b) com residuo de caulim.

Os corpos de provas de matriz pura e dos compdsitos de residuos foram produzidos de
acordo com a norma ASTM D5379 e seguiram as medidas como demonstrado

esquematicamente na figura 3.15.

I

38 mm 90°
3.2 mm
\(#y@w -
N

| ¥

| 12 mm 20 mm

(a) \—

\
(b) (
)

Figura 3.15 — Configuracdes adotadas dos corpos de provas para ensaio de
cisalhamento. (a) Dimensdes de corpos de prova para ensaio de cisalhamento
conforme ASTM D 5379 (sem escala) e (b) ilustracdo da posi¢éo ortogonal dos strain
gage para medicdo da deformacdo angular. Fonte: Adaptado de ASTM D 5379.
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3.2.4.2 — Producéo dos compositos reforcados com fibras lignocelulésicas

O Fluxograma na Figura 3.16 ilustra a metodologia seguida na obtencéo dos corpos de

provas dos materiais compdsitos com fibras de juta e malva.

Mistura (2 min) Manta (6 horas)
Laminac&o (2 min) . :
Resina Poliéster FV (%) de Fibras
= Aplicagéo sobre 5,15e 25%
o a Manta A
. Pesagem da
0,
Catalisador (1%) ! Al
Aplicacdo do Vacuo (20 min)
Conformacdo
Polimerizagao
Y
24 horas 4 horas
Extragdo da > Corte dos
Lamina CPs

Figura 3.16 - Fluxograma da fabricacdo dos materiais compdsitos com fibras de juta e malva.

3.2.4.2.1 — Produgdo dos compdsitos refor¢cados com fibras lignocelulésicas para o ensaio de
tracdo

Os corpos de prova para ensaio de tracdo para os compasitos reforcados com fibras
lignocelul6sicas foram produzidos por laminacdo manual assistida por vacuo.
No primeiro momento, as fibras foram dispostas de formas continuas e alinhadas,

obtendo assim o tecido de reforgo (camada). A Figura 3.17 ilustra o tecido de fibras de juta.
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Figura 3.17 - Tecido de fibras de juta dispostas na
configuracdes alinhadas, continuas e
unidirecionais.

O tecido com variacdo de 1 a 3 camadas teve sua massa determinada em balanca de
precisdo, Fabricante: MARTE, Modelo: AY220, d=10“g. Em seguida o tecido foi colocado
sobre um molde plano de vidro previamente tratado com cera desmoldante. A quantidade de
resina foi definida a partir do valor em massa dos tecidos de fibras, assim determinando os
valores de fracdes massicas de fibras e matriz. As fracdes massicas de fibras de juta para o
tecido de 1 camada foi de 7,23% (FV de 5%), para 2 camadas foi de 15,65% (FV de 15%) e
para 3 camadas foi de 30,97% (FV de 25%). As fracdes méssicas de fibras de malva para o
tecido de 1 camada foi de 5,57% (FV de 5%), para 2 camadas foi de 15,87% (FV de 15%) e
para 3 camadas foi de 23,22% (FV de 25%).

A mistura da matriz e catalisador (1%) foi homogeneizada por cerca de dois minutos,
apos esssa etapa foi aplicada sobre o tecido e distribuida manualmente até observar a
permeabilidade total do mesmo. E sobre ele foram posicionados o filme desmoldante (peel
ply), o filme perfurado, o meio distribuidor, mangueira e espirais para garantir que a frente de
fluxo fosse plana e por fim o saco de vacuo. Todo o sistema foi entdo lacrado pelo uso do
adesivo selante (RODRIGUES, 2014), mantendo assim estanqueidade do sistema e aplicado o
vécuo. Dentro da cAmara de vacuo entre o canal de saida de resina e as fibras de reforco, foi
posicionado uma faixa de feltro, para funcionar como retardante de fluxo da frente de fluxo.
Como adotado por RODRIGUES (2014), a colocacdo de uma resisténcia adicional,
posicionada como um anexo ao canal de saida de resina, retarda a taxa de sangramento da

resina e também proporciona uma pressao mais elevada e maior tempo de residéncia da resina
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no molde para saturar os feixes de fibras. A Figura 3.18 mostra um desenho esquematico do

processo e a Figura 3.19 apresenta com detalhes a configuracéo utilizada.

Saco de Vacuo
Tela de Infuséo
Filme Perfurado
Tecido Removivel
Fibras de Reforgo

N

/ [ x
| 2
Canal Sal’da/

Molde

Armadilha

y
de Resina Bomba Vacuo

Figura 3.18 - Desenho esquematico do processo de fabricacdo dos compdsitos por laminacédo
manual assistida por vacuo. Adaptado de RODRIGUES (2014).

Meio Distribuidor

Filme Perfurado

Tecido Desmoldante

Retardante de Fluxo

Fibra de Reforco

Figura 3.19 - Configuracéo utilizada no processo de fabricagdo dos compositos.

O nivel de vacuo adotado foi de 51,3 kPa, como observado por RODRIGUES (2014) a
esse nivel houve maior permeabilidade dos tecidos com a resina. Figura 3.20 mostra o
momento de aplicagdo do vacuo durante a fabricacdo do compdsito.
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Figura 3.20 - Fabricacdo dos compositos por laminacgdo
manual assistido por vacuo.

Os corpos de provas reforgados com fibras lignoceluldsicas foram produzidos de
acordo com a norma ASTM D3039. As Figuras 3.21 e 3.22 ilustram as geometrias dos
corpos de prova para fibras alinhadas, continuas, unidirecionais e com orientacdo 0° e 90°em

relagéo a carga aplicada, respectivamente.

15

250 H 1

Figura 3.21 - Dimens6es (mm) de corpos de prova para ensaio de tracdo conforme ASTM D3039
para fibras alinhadas, continua, unidirecionais e com orientacdo 0° em relacdo a carga aplicada
(sem escala).

25

175 H 2

Figura 3.22 - Dimensdes (mm) de corpos de prova para ensaio de tragcdo conforme ASTM
D3039 para fibras alinhadas, continua, unidirecionais e com orientacdo 90° em relacdo a
carga aplicada (sem escala).
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A Figura 3.23 ilustra a placa de material compdsito fabricada com dimensdes de
300mm x 300mm, o corte dos corpos de provas foram realizados com equipamento retifica

manual, marca: Dremel 3000, de forma a obter amostras com fibras alinhadas a 0° e 90°.

Figura 3.23 — Placa (lamina) de compdsito refor¢ado
com fibras de malva apo6s cura.

3.2.4.2.2 — Producéo dos compositos reforcados com fibras lignoceluldsicas para o ensaio de
cisalhamento

Para a producdo dos corpos de prova para o ensaio de cisalhamento dos compositos
reforgados com fibras lignocelul6sicas foram adotados 0os mesmos procedimentos aplicados
no item 3.2.4.2.1, no entanto as dimensfes dos corpos de provas sdo as mesmas da Figura
3.15.

3.2.5 — Caracterizacao dos compdsitos com residuos

Os compdsitos com residuos foram caracterizados quanto a sua massa especifica,
porosidade, resisténcia a tracdo, resisténcia ao cisalhamento e aspecto morfoldgico da

superficie de fratura.
3.2.5.1 — Massa especifica dos compositos com residuos

A determinacdo da massa especifica dos compdsitos com residuos foi realizada
segundo os procedimentos descritos em LEVY NETO e PARDINI (2006).

Seguindo o procedimento, foi inicialmente determinada a massa de uma amostra de
composito utilizando-se uma balanca analitica com precisdo de 0,0001 g. Foi determinada a

massa especifica da dgua destilada através do método de picnometria. Em seguida em um
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béquer com 100 ml de &gua destilada sobre a balanga, mergulhou-se parcialmente na &gua um
arame fino preso sobre a capela da balanca, sendo a balanca tarada para descontar o volume
de agua deslocado pelo arame. Em seguida, a amostra de compdsito foi completamente imersa
na &gua presa pelo arame e a forca de reag&o adicional devido ao volume de 4gua deslocada, o
qual é o préprio volume do compdsito, foi registrada pela balanca e anotada. Essa reacdo é
proporcional ao empuxo provocado sobre a peca submersa. Por fim, dividiu-se a reacdo de
empuxo registrada (g) pela massa especifica da agua destilada (g/cm? ), obtendo-se o volume
do composito (cm®), permitindo-se assim encontrar a massa especifica do mesmo
(RODRIGUES, 2014).

A Figura 3.24 ilustra as amostras utilizadas para a determinacdo das fracGes
volumétricas e porosidade das placas fabricadas. Para cada placa foram extraidas de 03

amostras.

(@) (b) (©)

Figura 3.24- Amostras (50 mm de didmetro) das placas compositas utilizadas
para a determinacdo da porosidade e fracGes de residuo e matriz. (a) Matriz
pura, (b) composito com RLV e (c) compdsitos com RC.

A porosidade, ou fracdo volumétrica de vazios (Vy) foi determinada a partir da
equacdo (3.1) (DHAKAL et al., 2007):

M, M
V, =1— p.(—+—
v PC{PP m) 3.)
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Onde: Vy é a fracdo volumétrica de vazios; pc a massa especifica do composito; M, a
fragcdo massica do residuo (particulado) (%); Mm a fragdo massica da matriz (%); pp a massa
especifica do residuo (g/cm®) e pm a massa especifica da matriz (g/cm?).

As fracBes volumétricas dos residuos foram calculadas a partir da equacéo (3.2)
(MADSEN, 2004):

Pe
V=M, (=<
g p{Pp) (3.2)

Onde: V, é a fracdo volumétrica do residuo e pc a massa especifica do compdsito
(9/cmq) obtida experimentalmente.

3.2.5.2 — Ensaio de tracdo dos compdsitos com residuos

A resisténcia a tragdo (c), 0 modulo de elasticidade (E) e a deformagéo na ruptura (g)
dos corpos de provas de matriz pura e dos compésitos de residuos foram realizados de acordo
com a norma ASTM D638. Os ensaios foram realizados em uma méaquina de ensaio universal
EMIC DL10000 — com célula de carga de 5 kN, a uma velocidade de ensaio de 2 mm/min,
extensometro Clip-On para medidas de deslocamento e strain gage para obtencdo do
coeficiente de Poisson. O numero de corpos de prova fabricados foi de oito para cada
composicao testada.

Figura 3.25 ilustra corpos de prova fabricados de matriz poliéster, com inser¢do de

residuo de lama vermelha e caulim para ensaio de resisténcia a tracéo.

Figura 3.25 - Corpos de prova de ensaio de tracdo de (a) matriz poliéster, (b) RLV e (c) RC.

Figura 3.26 destaca o posicionamento dos strain gage acoplados no ponto médio do

corpo de prova, para obtencéo das deformacdes longitudinais e transversais.
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!

Figura 3.26 — Corpos de provas para ensaio de tragdo instrumentado por strain
gage nas posicdes longitudinal e transversal.

A Figura 3.27 mostra 0 momento do ensaio de tracdo e destaca a fixagdo do

extensdmetro Clip-On e dos strain gage.

Figura 3.27 - Corpo de prova durante ensaio de tracao.
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3.2.5.3 — Ensaio de cisalhamento dos compdsitos com residuos

A resisténcia ao cisalhamento (tr), o0 médulo de cisalhamento (G) e a deformacéo
angular (y) dos corpos de provas dos compdsitos com residuos foram realizados seguindo os
procedimentos estabelecidos na norma ASTM D5379, sendo ensaiados seis corpos de prova
de cada variacdo testada, tanto para residuos quanto para fibras. Os ensaios foram realizados
em uma maquina de ensaio universal EMIC DL10000 — com célula de carga de 5 kN, a uma
velocidade de ensaio de 2 mm/min, aos corpos de provas foram acoplados strain gage para
obtencédo da deformacéo angular, conforme a norma.

A Figura 3.28 ilustra os corpos de prova de material composito destacando o
posicionamento dos strain gage acoplados ortogonalmente no corpo de prova, 0S mesmo para

‘(
* hcncac s

(b)

Figura 3.28 — Corpos de provas para ensaio de cisalhamento. (a) Corpos
de provas para ensaio de cisalhamento instrumentado por (b) strain
gage para medicdo da deformacédo angular.

obtencdo da deformacdo angular.

A figura 3.29 mostra 0 momento do ensaio de cisalhamento e destaca a fixagdo dos
strain gage.
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Figura 3.29 - Corpo de prova durante ensaio de cisalhamento.

3.2.5.4 — Microscopia eletronica de varredura das superficies de fratura dos compdsitos com
residuos

Apdbs ensaios mecanicos as superficies fraturadas foram analisadas por meio de

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) pelo mesmo equipamento citado no item 3.2.2.2

3.2.6 — Caracterizacdo dos compositos reforgados com fibras lignoceluldsicas

Os compdsitos reforcados com fibras lignocelul6sicas foram caracterizados também
quanto a sua massa especifica, porosidade, resisténcia a tragdo, resisténcia ao cisalhamento e

aspecto morfologico da superficie de fratura.

3.2.6.1 — Massa especifica dos compositos reforcados com fibras lignocelulésicas

Para a determinacdo da massa especifica dos compositos reforcados com fibras
lignoceluldsicas foram adotados os mesmos procedimentos utilizados no item 3.2.5.1. A
Figura 3.30 ilustra as amostras utilizadas para a determinacdo das fragcdes volumétricas e

porosidade das placas fabricadas.
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(a) (b) (c)
Figura 3.30 - Amostras (50 mm de diametro) das placas compdsitas utilizadas
para a determinacdo da porosidade e fracOes de fibra e matriz. (a), (b) e (c)
composito reforcado com fibras de malva nas fracdes volumétrica determinadas
de 5%, 15% e 25%, respectivamente.

3.2.6.2 — Ensaio de tracdo dos compositos reforcados com fibras lignocelulésicas

A resisténcia a tragdo (o), o moédulo de elasticidade (E) e a deformagao na ruptura (g)
dos compdsitos reforcados com fibras de juta e malva foram determinados de acordo com o0s
procedimentos estabelecidos na norma ASTM D3039. Os ensaios foram realizados em uma
maquina de ensaio universal EMIC DL10000 — com célula de carga de 5 kN, a uma
velocidade de ensaio de 2 mm/min, extensdmetro Clip-On para medidas de deslocamento e
strain gage para obtencdo do coeficiente de Poisson, sendo ensaiado 08 corpos de prova de
cada condicdo testada.

As figuras 3.31 e 3.32 ilustram corpos de prova reforcados com fibras na disposigéo
continuas e alinhadas na direcdo 0° e 90°, respectivamente, em relacdo a carga aplicada, além
de destacar o posicionamento dos strain gage acoplados no ponto médio do corpo de prova,

para obtencédo das deformacdes longitudinais e transversais.
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Figura 3.31 — Corpos de provas para ensaio de tracdo. (a) Corpos de provas para ensaio
de tracdo ASTM 3039, (b) instrumentados por strain gage nas posicdes longitudinal e
transversal, para fibras alinhadas, continua, unidirecionais e com orientagdo 0° em

relacdo a carga aplicada.

(b)

(@)

Figura 3.32 — Corpos de provas para ensaio de tragdo. (a) Corpos de provas para ensaio de tracao
ASTM 3039, (b) instrumentados por strain gage nas posi¢des longitudinal e transversal, para

fibras alinhadas, continua, unidirecionais e com orienta¢do 90° em relacdo a carga aplicada.

A figura 3.33 mostra 0 momento do ensaio de tracdo

extensdmetro Clip-On e dos strain gage.

e destaca a fixacdo do
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@ (b)

Figura 3.33 - Corpo de prova durante ensaio de tracdo. (a) Fibras
alinhas a 0° e (b) fibras alinhadas a 90° em relacéo a carga aplicada.

3.2.6.3 — Ensaio de cisalhamento dos compositos reforgados com fibras lignocelulésicas

A resisténcia ao cisalhamento (tr), o0 médulo de cisalhamento (G) e a deformacéo
angular (y) dos corpos de provas dos compésitos reforgados com fibras lignoceluldsicas foram

realizados seguindo os mesmos procedimentos adotados no item 3.2.5.3.

3.2.6.4 — Microscopia eletrénica de varredura das superficies de fratura dos compositos
reforgados com fibras lignoceluldsicas

Apbs ensaios mecanicos as superficies fraturadas foram analisadas por meio de

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) pelo mesmo equipamento citado no item 3.2.2.2

3.2.7 — Planejamento Fatorial para os compositos trifasicos

O planejamento fatorial para os compositos trifasicos (matriz + fibra lignoceluldsica +
residuo industrial) proposto foi adotado visando para otimizar os métodos analiticos, e desta
forma reduzir consumo de insumos e tempo de exposi¢do no laboratorio, através do nimero
exato de experimentos a serem executados. Assim foram analisadas as influéncias das
configuracdes das varidveis operacionais: tipo de residuos, tipo de fibras lignocelulésicas e
disposicdo das fibras lignoceluldsicas na lamina, em relacdo as variaveis de respostas:
resisténcia a tracdo (o), mddulo de elasticidade (E) e deformacdo na ruptura (€), deformacao

angular (y ), modulo de cisalhamento (G) e coeficiente de poisson (v).
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Neste trabalho o nimero de fatores foi de k = 3 varidveis, parametro este que esta
vinculado a dois niveis experimentais adotados: -1 e +1. Para os compdsitos trifasicos o
planejamento fatorial esta representado na Tabela 3.1, ao qual as variaveis codificadas e

originais estdo destacadas.

Tabela 3.1 - Variaveis operacionais e codificacdo.

Tipo de fibra Tipo de residuo Orientacdo das

Niveis fibras
X1 X2 X3
-1 Juta (J) Lama Vermelha (RLV) 0°
+1 Malva (M) Caulim (RC) 90°

A definigdo das fragdes volumétricas de residuos e fibras para os compositos trifasicos
foram baseados nos melhores resultados obtidos apds ensaio de tracéo.

Os 08 ensaios experimentais para 0s compositos trifasicos foram realizados de forma
aleatoria, para objetivar a minimizacdo de ocorréncias de erros. O software RStudio foi
utilizado para analisar o possiveis resultados obtidos nos ensaios.

A Tabela 3.2 sumariza e mostra a matriz original do planejamento com indicacao dos
valores das variaveis de resposta avaliadas (o, E, &, v, 1, G, 7).

Tabela 3.2 — Matriz do planejamento fatorial experimental.

C\égirlii:\;jis Variaveis reais Variaveis de respostas

N° o!e

SIS | e Xs | Fibra | Residuo | Angulo (M(Ii’a) (GIEDa) (mm?mm) v (MTPa) (GIGDa) (mm}(mm)
1 - - - J RLV 0° o2 | Ew €12 vi2 | T12 G Y12
2 +|-]1-| M RLV 0° o1z | Ew €12 vi2 | 112 | G Y12
3 -+ - J RC 0° o2 | En €12 vi2 | 112 | G Y12
4 + |+ -1 M RC 0° o2 | En €12 vi2 | 112 | G Y12
5 - -+ J RLV | 90° ca | Exn €1 var| 11 | Ga Y21
6 + |-+ M RLV | 90° ca | Exn €1 var| 11 | Ga Y21
7 -+ |+ J RC 90° ca | Exn €1 var | 11 | Ga Y21
8 + |+ |+ M RC 90° ca | Exn €1 var| 11 | Ga Y21
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3.2.8 — Producéo dos compdsitos trifasicos

Para a producédo dos corpos de prova para o ensaio de tracdo e ensaio de cisalhamento
dos compdsitos trifasicos foram adotados alguns procedimentos aplicados no item 3.2.4.1.1 e
3.2.4.2.1. Apo6s definicdo das fracdes volumétricas de residuos e fibras pelo planejamento
fatorial.

O Fluxograma na Figura 3.34 ilustra a metodologia seguida para a obtencdo dos
corpos de provas dos materiais compasitos trifasicos.

Mistura (1 min)
Mistura (2 min) Manta (6 horas)
Catalisador (1%)
FV (%) de Fibras
Resina Poliéster 15 & 25%
\ 4
Laminacgao (2 min)
Pesagem da
FM (%) de Residuo
(%) Aplicagao sobre Manta
a Manta
A
Aplicagao do Vacuo (20 min)
Conformacao
Polimerizagao
Y
24 horas 4 horas
Extracdo da > Corte dos
Lamina CPs

Figura 3.34 - Fluxograma da fabricacdo dos materiais compositos trifasicos.

3.2.9 — Caracterizagdo dos compositos trifasicos

3.2.9.1 — Massa especifica dos compositos trifasicos

Para a determinacdo da massa especifica dos compositos trifasicos foram adotados os

mesmos procedimentos utilizados no item 3.2.5.1.
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3.2.9.2 — Ensaios mecanicos dos compdsitos trifasicos
3.2.9.2.1 — Ensaio de tracdo dos compositos trifasicos

A resisténcia a trag@o (o), o0 modulo de elasticidade (E) e a deformagao na ruptura (&)
dos corpos de provas dos compositos trifasicos foram realizados seguindo 0s mesmos

procedimentos adotados no item 3.2.6.2.
3.2.9.2.2 — Ensaio de cisalhamento dos compasitos trifasicos

A resisténcia ao cisalhamento (tr), o0 médulo de cisalhamento (G) e a deformacéo
angular (y) dos corpos de provas dos compositos trifasicos foram realizados seguindo 0s

mesmos procedimentos adotados no item 3.2.5.3.

3.2.9.3 — Microscopia eletrénica de varredura das superficies de fratura dos compositos
trifasicos

Apos ensaios de tracdo as superficies fraturadas foram analisadas por meio de
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) pelo mesmo equipamento citado no item 3.2.2.2

3.2.10 — Analise Estatistica

Foi utilizada a analise de variancia (ANOVA), atraves do teste F, para verificar se
existiam diferencas significativas entre as médias dos resultados das resisténcias a tracdo
obtidos nos ensaios mecanicos, variando-se a fracdo volumétrica de residuos e de fibras em
cada amostra (tratamentos). Para comparar os meios de tratamento foi aplicado o teste de
Diferenca Significativa de Tukey (teste posterior). O nivel de significancia adotado foi de (o)
de 5%, tendo como Hipotese nula (Ho) - equivaléncia entre médias; na qual para P-valor
menor que o, rejeita-se Ho. A analise estatistica foi conduzida utilizando inteiramente o
Ambiente R CORE TEAM (2020), utilizando o ambiente de desenvolvimento integrado
RSTUDIO TEAM (2020) e com apoio de pacotes adicionais.

O valor da diferenca minima significativa (d.m.s.) foi encontrado através da Eq.(3.3) e

para a resisténcia a tracdo e ao cisalhamento dos compdsitos.

d.m.s.=q. |~ (3.3)



Onde:

g = Amplitude total estudentizada (valor tabulado), ao qual é funcdo do grau
liberdade do residuo (GLR) e numero de tratamentos;

QMR = Quadrado médio do residuo dentro do grupo;

n = NUmero de repeti¢des de cada tratamento dentro do grupo;
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 - CARACTERIZACAO DOS RESIDUOS INDUSTRIAIS
4.1.1 — Massa especifica dos residuos

Os resultados das massas especificas dos RLV e RC estdo demonstrados na Tabela

4.1.
Tabela 4.1 - Massa Especifica dos residuos de lama vermelha e de caulim.
RLV | RC
Amostras o (glem?)
Média 2,04 £ 0,06 \ 1,96 + 0,03

O resultado da massa especifica obtido para a lama vermelha foi de 2,04+ 0,06 g/cm? e
o valor obtido para o residuo de caulim foi de 1,96 + 0,03 g/cm?. Isso sugere que 0s
compositos com insercdo de RLV podem resultar em maiores valores de massa especifica em
comparagao com os compdsitos com insercdo de RC.

Esses valores de massas especificas dos residuos de lama vermelha estdo similares aos
encontrados por CUNHA (2015) que foi de 2,13 g/cm® LIU e POON (2016) foi de 2,18
g/cm®, WANG (2018) de 2,21 g/cm3, SANTOS (2020) de 2,11 g/cm3 e MA et al. (2022) 2,95
g/cm®. Assim como para a massa especifica do residuo de caulim apresentado nessa pesquisa
também estd coerente com apresentado por SANTOS et al. (2018) que foi de 2,50g/cm?,
COSTA(2016) e SUN (2019) que foi de 2,60 g/cms.

4.1.2 — Microscopia eletrénica de varredura dos residuos
4.1.2.1 — Microscopia eletrdnica de varredura do RLV

A figura 4.1 apresenta a miscroscopia eletrénica de varredura do residuo de lama

vermelha.
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Particulas
3 Agregados
HIES greg

aglomeradas /

S

SEM HV: 20.0 kV SEM MAG: 3.00 kx VEGA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN

WD: 15.00 mm Det: SE WD: 15.00 mm Det: SE
Date(m/dly): 09/08/21 IFPA-Campus Belem Date(m/dly): 09/08/21 IFPA-Campus Belem

(a) (b)

Figura 4.1 — Microscopia eletrénica de varredura de amostra do RLV, (a) 3kx e (b) 5kx.

Pode-se observar que em (a) ocorre distribuicdo granulométrica heterogénea e
irregular, com presenca de particulas finas que tendem a se aglomerarem como observado por
LIMA e THIVES (2020). Estes particulados aglomerados tendem a formar agregados (b)
relativamente maiores de acordo com ZHANG et al. (2020a) e ZHANG et al. (2021a).

Na Figura 4.2 mostra os mapas das analises de Espectroscopia de Energia Dispersiva
por Fluorescéncia de Raios X (EDS) do RLV.

Imagem de Elétrons 4 Imagem em Camadas EDS 4
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Figura 4.2 — Mapas das andlises de Espectroscopia de Energia dispersiva por
Fluorescéncia de Raios X (EDS), mostrando os principais elementos presentes no RLV
como O, Fe, Al, Na, Si e Ti.
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A presenca percentual de elementos é apresentada como 47% de oxigénio; 18,05% de

ferro; 9,10% de aluminio; 8,84% de sodio; 8,61% de Carbono; 5,97% de silicio e 2,02%

titdnio. A presenca do elemento quimico ferro é que pode definir a coloracdo avermelhada

predominante deste residuo. Estes valores percentuais estdo de acordo com os apresentados

4.1.2.2 — Microscopia eletronica de varredura do RC

A Figura 4.3 apresenta a miscroscopia eletrénica de varredura do residuo de caulim.

por KUCUKDOGAN et al. (2018) que foram de 62,45% de oxigénio; 15,44% de ferro;
7,66% de aluminio; 6,28% de sodio; 3,94% de silicio e 2,72% titanio. Assim como os valores
apresentador por LIMA e THIVES (2020) que foram de 25,94% de oxigénio; 3,78% de ferro;
15,83% de aluminio; 5,22% de sodio; 15,08% de carbono; 22,35% de silicio e 9,30% de
titanio.
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Figura 4.3 — Microscopia eletronica de varredura de amostra do RC, (a) 3kx e (b) 5kx.

Observa-se 0 empilhamento de “particulas grosseiras” de diferentes tamanhos, nas
configuracdes pseudohexagonais e semelhantes a estruturas lamelares que séo caracterisicas
presentes na caulinita. O mesmo padrdo morfoldgico foi observado por MAIA (2019), DIXIT

et al. (2020) e SARDE et al. (2022).
A Figura 4.4 apresenta 0s mapas das analises de Espectroscopia de Energia Dispersiva

por Fluorescéncia de Raios X (EDS) do residuo de caulim.
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Figura 44 — Mapas das analises de Espectroscopia de Energia dispersiva por
Fluorescéncia de Raios X (EDS), mostrando os principais elementos presentes no RC
como O, Al e Si.

Destaca-se a presenca percentual dos elementos como 58,83% de oxigénio, 20,33% de
aluminio e 19,69% de silicio. A presenca destes elementos quimicos podem definir a
coloragdo esbranquicada predominante deste residuo. Estes valores percentuais estdo de
acordo com os apresentados por WANG et al. (2022b) que foram de 74,43% de oxigénio;
14,35% de aluminio e 11,22% de silicio. Em suas pesquisas ZHANG et al. (2021b) e SARDE
et al. (2022) destacam que a caulinita € um cristal triciclico anisotropico, constituido por
camadas formadas por uma folha tetraédrica de silica com uma folha octaédrica de aluminio-

oxigénio, com a existéncia de espaco intercamadas.

4.1.3 — Fluorescéncia de Raios X dos residuos

A Tabela 4.2 indica a composicdo nominal (quantidade % massa), dos teores dos
oxidos do residuo de lama vermelha e residuo de caulim obtidos pela analise por
Fluorescéncia de Raios X (FRX).

Tabela 4.2 - Composicdo nominal (quantidade % massa), em 6xidos, do RLV
e RC estudados nesta pesquisa.

Residuo  NaO MgO Al,O; SiO; CaO TiO, Fe0O3  PF*
RLV 155 0,851 234 198 0,94 5,25 31,6 2,66

RC 4,54 0,42 36 44,1 X 1,08 0,76 13,09
PF* = Perda ao fogo

O residuo lama vermelha é composto principalmente por Fe;Os (Hematita) com
31,60%, seguido de Al;0Os; (Alumina) com 23,40%, a SiO. (Silica) com 19,80%, o Na2O
(Oxido de s6dio) com 15,50% e o TiO; (Di6xido de titanio) com 5,25%. Varios pesquisadores
também realizaram em suas pequisas a analise por Fluorescéncia de Raios X (FRX) do

residuo de lama vermelha, onde apresentaram o valores entre 29,20 — 34,30% para Fe.O3, de
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21,40 — 35,47% para AlO3 e de 12,68 — 20,10% para SiO; (LIMA e THIVES, 2020; MA et
al., 2022; WANG et al, 2022a).

O residuo de caulim é composto principalmente por SiO2 (Silica) com 44,10%, a
Al,03 (Alumina) com 36,00%, o Na2O (Oxido de so6dio) com 5,54% e o TiO, (Dioxido de
titdnio) com 1,08%. A composicdo quimica do residuo de caulim, apresentado nesta pesquisa,
é basicamente constituida por SiO. (Silica) com 44,10%, seguido de Al>Os (Alumina) com
36,00% e sdo os principais constituintes e que podem estar relacionados com a caulinita, que
sdo tipicos do caulim na Regido Norte do Brasil, como foi observado por PINHEIRO et al.
(2021). Vérios pesquisadores também realizaram em suas pequisas a andlise por
Fluorescéncia de Raios X (FRX) do residuo de caulim, onde apresentaram o valores entre
46,11 — 49,53% para SiO; e de 27,52 — 38,17% para Al203 (SANTOS et al., 2018; WANG et
al., 2018; MAIA et al., 2019; PINHEIRO et al., 2021).

4.2 - CARACTERIZACAO DAS FIBRAS LIGNOCELULOSICAS

4.2.1 — Caracterizacdao fisica das fibras lignocelulésicas

4.2.1.1 — Massa especifica das fibras lignoceluldsicas

Os resultados de massa especifica obtidos para as fibras de juta e malva foram de
1,48+0,055 g/cm?3 e 1,150,068 g/cm3, respectivamente. O valor encontrado para a fibra de
juta esta de acordo com os encontrados na literatura como os apresentador por OMRANI et
al. (2016) (1,46g/cm3) e ZHANG et al. (2020b) (1,3 a 1,5 g/cm?). Para a fibra de malva
MARGEM et al. (2013) destaca o valor de 1,04 g/cm3e COSTA (2016) (1,48 g/cm3).

A massa especifica das fibras naturais é uma propriedade fisica que deve ser levada
em consideracdo, uma vez que para efeito de comparacdo, pode torna-las mais resistentes
mecanicamente, do que as fibras sintéticas como observado por VAISANEN et al. (2017).

Com base nos resultados das massa especificas obtidas nesta pesquisa, tem-se a massa
especifica da fibra de juta com 28% maior do que a massa especifica da fibra de malva, esta
propriedade fisica pode estd diretamente relacionada com as quantidades dos componentes
quimicos basicos das fibras celuldsicas que sdo a celulose, a hemicelulose e a lignina
(KOMURAIAH et al., 2014).

A Tabela 4.3 apresenta as principais composi¢@es quimicas das fibras de juta e malva

adotadas nesta pesquisa.



81

Tabela 4.3 — Principais composic¢des quimicas das fibras de juta e malva.
Fibras Celulose  Hemicelulose  Lignina  Cera

(%) (%) (%) %) Referéncias
ROHIT etal. (2016) e

Juta 50-72 12-20 8-13 0,5 MAHESH et al. (2019)

Malva  56-72 27-29 10-12 0,6 CUNHA et al. (2021b)

Observa-se que ocorrem divergéncias entre as variagfes percentuais nas composigdes

de celulose, hemicelulose e lignina, o que pode ter conferido a diferenca entre as massas
especificas das fibras.

4.2.1.2 — Diametro médio das fibras lignocelulésicas

Os valores de diametro médio obtidos para as fibras de juta e malva foram de 78,00+
15,57 um e 79,74+18,15 um, respectivamente. O valor do didmetro encontrado para a fibra de
juta estd muito préximo dos valores reportados por RODRIGUES (2014) (61,7 um) e
OMRANI et al. (2016) (40 a 350pum). Da mesma forma o didmetro da fibra de malva esta
coerente com valores reportados por MARGEM et al. (2013) (65 um) e VIGNESH et al.
(2021) (44,79 a 84,34 um).

A Figura 4.5 apresenta os aspectos de microscopia otica das fibras de juta e malva.
v ]

'
Distance 75,654 um

! nce 75,654 pm

200 pm 200 um

_ (@) o (b)
Figura 4.5 - Microscopia otica mostrando os diametros
especificos: (a) Para a fibra de juta e (b) fibras de malva.
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Pode-se observar que a se¢do transversal pode ter pequena variacdo de didmetro ao
longo do comprimento da fibra. Este comportamento foi observado por AHMED et al. (2021)

ao analisar fibras de canhamo por microscopia otica.
4.2.2 — Microscopia eletronica de varredura das fibras lignocelulésicas

As imagens por meio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) da secéo

transversal das fibras de juta e malva sdo mostradas na Figura 4.6.

bt —— pacs S s
WD: 17.57 mm SEM MAG: 1.49 kx 1l VEGA3 TESCAN| WD: 12.13 mm SEM MAG: 2.50 kx 1| | VEGA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV Det: SE | 20 pm SEM HV: 20.0 kV Det: SE 20 pm
View field: 140 ym Scan speed: 5 IFPA-Campus Belem View field: 83.0 pym Scan speed: 5 IFPA-Campus Belem

Figure 4.6 - Microscopia eletronica de varredura das fibras.(a) fibra de juta
ampliacdo de 1,5kx e (b) fibra de malva ampliacédo de 2,5kx

Como foi observado anteriormente, a fibra de juta apresentou maior massa especifica
ao comparar com a fibra de malva; também foi sinalizado que os didmetros médios das
mesmas estdo com valores proximos entre si, e através da Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), pode-se observar que a fibra de juta apresentou secdo transversal mais
compacta, ao ser comparada com a fibra de malva, comportamento que pode ser observado
em FIDELIS et al. (2019) e CUNHA et al. (2021b), respectivamente. Pode-se verificar que as
micrografias destacam o lumen, as fibrilas e sua secdo transversal tem uma forma quase
circular, caracteristicas estas, semelhantes apresentadas por PINHEIRO et al. (2019) e
CUNHA et al. (2021a).

4.2.3 — Caracterizacdo mecanica das fibras lignocelulésicas

Os valores medios das principais propriedades mecénicas em tracdo foram

determinados para as fibras de juta e malva estao apresentadas na Tabela 4.4.
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Tabela 4.4 - Resultados da caracterizacdo mecénica das fibras de juta e de

malva.
: Ot €rup E
NI (MPa) (mm/mm) (GPa)
Fibra de Juta 380,87 + 89,32 0,03+0,01 17,95+ 6,57
Fibrade Malva | 446,80 + 104,47 0,07 + 0,03 11,72 + 4,09

Os resultados da caracterizacdo mecanica para as fibra de juta foi de 380,87 %
89,32MPa para a resisténcia a tracdo, de 0,03 + 0,01 mm/mm para a deformacdo e 17,95 +
6,57GPa para o modulo de elasticidade. Assim como para a fibra de malva, os resultados
foram de 446,80 + 104,47MPa para a resisténcia a tracdo, de 0,07 £ 0,03mm/mm para a
deformacdo e 11,72 + 4,09GPa para o médulo de elasticidade.

Para as propriedades mecénica LAU et al. (2018) apresentam para a fibra de juta 0s
seguintes valores de 200 — 770 MPa; 0,02 — 0,03mm/mm e 20 — 55 GPa, assim como BALLA
et al. (2019) mostra de 187 — 800 MPa; 0,015 — 0,018mm/mm e 3 — 64 GPa para resisténcia a
tracdo, deformacdo e moédulo de elasticidade, respectivamente. Para a fibra de malva
NASCIMENTO et al. (2017a) apresentaram 0s seguintes valores para resisténcia a tracéo e
modulo de elasticidade na sequéncia de 160 MPa e 13 - 27 GPa respectivamente. Assim como
COSTA (2016) apresenta os seguintes valores para resisténcia a tracdo e deformacéo de 396 +
89 MPa e 0,05 + 0,0203mm/mm, respectivamente.

A resisténcia a tragdo da fibra de malva foi 17% maior que a fibra de juta e em relacéo
a deformacéo foi de 134% maior. No entanto, a fibra de juta apresentou maior rigidez em
relacdo a fibra de malva com diferenca de 53%. Na fibra elementar a celulose € o componente
organico mais rigido, mais forte e que confere a fibra resisténcia, rigidez e estabilidade (YAN
et al., 2016). As fibras elementares sdo consideradas como as fibras componentes basicas,
para todo o tipo de fibras lignocelul6sicas, e que podem ser referidas como um compdsito,
uma vez que, a parede celular da fibra elementar é basicamente composto por microfibrilas de
celulose semi-cristalina orientadas como reforgco e que estdo embutidos em uma matriz
amorfa de hemicelulose-lignina (ZHANG et al., 2020b).

Diante dessas consideracfes, as variacGes das principais composi¢des quimicas das
fibras de juta e malva apresentadas na Tabela 4.3, correlacionadas com as principais
propriedades mecénicas determinadas na Tabela 4.4, podem ser justificadas pelos
comportamentos dos graficos de regressdo linear que foram desenhados por KOMURAIAH et

al. (2014) em sua pesquisa, ao qual descreve que com o aumento da celulose e da
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hemicelulose ha um aumento da resisténcia a tracdo e com o aumento de percentual de lignina
ocorre uma reducdo acentuada da resisténcia a tracdo. No caso da deformacdo, com o
aumento da celulose e hemicelulose provoca uma diminuicdo da deformacéo e o aumento de
percentual de lignina gera aumento acentuado da deformag&o. Para 0 médulo de elasticidade o
comportamento é oposto ao apresentado para deformacéo.

A Figura 4.7 mostra o comportamento tipico das fibras de juta e malva ensaiadas em

tracéo.

Amostras

—®— Malva
—@— Juta
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Figura 4.7 - Curvas tensdo deformacgdo de corpos de provas tipicos
das fibras de juta e malva submetidas a ensaio de tracao.

O gréfico mostra que a fibra de juta é mais rigida que a fibra de malva, no entanto a
fibra de malva possui maior limite de resisténcia a tragéo, considerando a inclinacdo das duas
curvas que representam o comportamento em tragcdo das fibras, comportamento semelhante
foram observados por FIDELIS et al. (2019). Importante salientar que o modulo de
elasticidade foi obtido a partir das curvas plotadas no ensaio de tracdo dos corpos de provas e
calculado no inicio da curvas tensdo-deformacdo. O comportamento destas curvas corrobora

com os resultados apresentados na Tabela 4.4.

4.3 - CARACTERIZACAO DO MATERIAL COMPOSITO

4.3.1 — Massa especifica dos materiais compdsitos

4.3.1.1. Massa especifica dos materiais compdsitos com insercéo de RLV
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Pode-se verificar os resultados das massas especificas para os compositos com RLV
na Tabela 4.5.

Tabela 4.5 - Massa especifica (g/cm3) dos compdsitos com adicéo de RLV.

Amostras Mp Matriz SRLV  10RLV  15RLV  20RLV  25RLV  30RLV
Vp 3,10 6,31 9,65 13,06 16,42 20,02

Média 1,253 1,265 1,286 1,311 1,331 1,339 1,360
+0,023 +0,033 +0,043 +0,008 +0,004 +0,028 +0,009

Nota-se que a adicdo de residuo de lama vermelha eleva o valor médio da massa
especifica do compdsito.

A Figura 4.8 apresenta a variacdo da massa especifica dos compo6sitos com o aumento
do residuo na matriz.
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Figura 4.8 — Gréafico massa especifica do composito de matriz poliester com

RLV.

Importante observar que residuo de lama vermelha apresenta o valor de massa
especifica de 2,04 g/cm3 que € ligeiramente maior em relacdo a matriz de poliéster de 1,25
g/cm3 e com a insercdo do residuo da matriz ha um comportamento de crescimento gradativo
das massas especificas dos compositos. Este comportamento foi observado por SANTOS
(2020), que obteve os resultados de massa especifica de 1,26+0,08 g/cm3 para a matriz
poliéster e 1,27+0,07g/cm3; 1,36+0,09g/cm3; 1,47+0,08g/cm3 e 1,57+0,08g/cm3 para 0s
compdsitos com residuo de lama vermelha nas propor¢des de 10, 20, 30 e 40% em massa,
respectivamente
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4.3.1.2. Massa especifica dos materiais compositos com insercéo de RC

Os resultados das massas especificas para os compositos com RC séo apresentados na
Tabela 4.6.

Tabela 4.6 - Massa Especifica (g/cm3) dos compésitos com adicdo de RC.

Mp ) 5RC 10RC 15RC 20RC 25RC 30RC
Amostras Matriz
Vp 3,23 6,56 9,86 13,24 16,58 20,25

Média 1,253 1,266 1,285 1,289 1,297 1,300 1,323
+0,023 +0,003 +0,00/ 0011 0,025 0,012 +0,018

Nota-se também que com a adicdo de residuo de caulim também ocorre a elevagdo do
valor médio da massa especifica do compdsito.

A Figura 4.9 apresenta a variacdo da massa especifica dos compositos com 0 aumento
do residuo na matriz.
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Figura 4.9 — Grafico massa especifica do composito matriz poliéster e residuo

de RC.

Importante observar que residuo de caulim apresenta o valor de massa especifica de
1,96 g/cm? que é ligeiramente maior em relacdo & matriz de poliéster de 1,25 g/cm3 e com a
insercdo do residuo da matriz ha um comportamento de crescimento gradativo das massas
especificas dos compositos. Este comportamento foi observado por SANTOS (2020), que
obteve os resultados de massa especifica de 1,26+0,08 g/cm? para a matriz poliéster e
1,44+0,04g/cm3; 1,65+0,06g/cm3; 1,87+0,03g/cm? e 2,09+0,09g/cm3 para os compdsitos com

residuo de caulim nas proporcdes de 10, 20, 30 e 40% em massa, respectivamente.
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4.3.1.3. Massa especifica dos compositos reforcados com fibras de juta e malva
Pode-se verificar os resultados das massas especificas para os compdsitos reforcados

com fibras de juta e malva na Tabela 4.7.

Tabela 4.7 - Massa especifica dos compositos (g/cm3) reforgados com fibras de juta e malva.

Matriz | Fibras de juta alinhadas a 0° e 90° | Fibras de malva alinhadas a 0° e 90°
Amostras
Vi 0 J5 J15 J25 M5 M15 M25
Média 1,253 1,115 1,154 1,172 1,097 1,112 1,176

+ 0,023 + 0,017 +0,037 +0,016 +0,026 +0,013 + 0,016

Para efeito de nomenclatura foi adotado para as fracfes volumétricas das fibras de juta
J5=5%, J15=15% e J25=25%) e para a fibras de malva M5=5%, M15=15% e M25=25%.

Observa-se que a massa especifica da matriz foi superior aos compdsitos reforcados
com fibras de juta J5, J15 e J25 em 12,37%; 8,60% e 7,00%; respectivamente, e em relacédo
aos compositos reforcados com fibras de malva M5, M15 e M25 em 14,22%; 12,70% e 6,5%;
respectivamente. Estes comportamentos foram observador por EL BANNA (2017) ao inserir
fibras de bananeiras como reforco em matriz poliéster, assim como SANTOS (2020) ao
inserir fibras de bambu como reforgo em matriz poliéster.

A Figura 4.10 apresenta a variacdo da massa especifica dos compoésitos com o

aumento das fragdes volumeétricas das fibras de juta e malva.
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Figura 4.10 — Gréfico massa especifica do compdsito matriz poliéster
reforcados com fibras de juta e malva.
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Observa-se que as massas especificas dos compositos reforcados com fibras de juta,
nas fracbes volumétricas de J5, J15 e J25, tanto na disposi¢do 0° quanto 90°, apresentaram
menores valores comparados com a matriz poliéster, fato que ocorreu também para 0s
compositos reforcados com fibras de malva, nas fracbes volumétricas de M5, M15 e M25,
este fato pode estar associado pela presenca de vazios nos compésitos fabricados. No entanto,
verificou-se que nos compasitos reforcados com fibras de juta ocorreram o aumento da massa
especifica de J5 para J15 e de J15 para J25, semelhante comportamento ocorreu para oS
compositos reforgados com fibras de malva de M5 para M15 de M15 para M25. Esse fato
pode estd associado ao processo de producdo de laminagdo manual assistida por vacuo, que
foi adotado afim de minimizar a preseca de vazios nos compositos finais e melhorar a

permeabilidade das fibras pela resina.

4.3.2 — Ensaio de tracdo

4.3.2.1. Ensaio de tracdo dos corpos de prova de matriz poliéster pura
Os valores medios das principais propriedades fisica e mecénicas foram determinados
para matriz poliéster conforme a Tabela 4.8.

Tabela 4.8 - Resultado da caracterizagdo da matriz poliéster.

Material P N £ E v
(g/cmd) (MPa) (mm/mm) (GPa)
Matriz | 4 oo3 4 0023 | 23354446 | 0045+ 0,007 | 0,501 + 0,084 | 0,375+ 0,027
Poliéster

O resultado da resisténcia a tracdo de 23,35 + 4,46 MPa esta de acordo com o valor
encontrado por CUNHA (2015), ao ensaiar amostras de matriz poliéster em tracdo obteve o
valor de 22,34 £ 5,38 MPa.

4.3.2.2. Ensaio de tracdo dos materiais compdsitos com insercao de RLV

Os materiais compdsitos com inser¢do de residuo de lama vermelha apds ensaio de
tracdo foram avaliados quanto suas propriedades mecénicas na tracdo e os resultados obtidos
de tensdo de tragdo (o), deformacdo (g), mddulo de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson

(v) estdo apresentados na Tabela 4.9.
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Tabela 4.9 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compdsitos com insercéo de residuo de
lama vermelha em matriz poliéster.

Fase Mp | Vp Vv 012 €12 Ei2 v
Dispersa | (%)| (%) | (%) | (MPa) (mm/mm) (GPa) 2
M".’l,trlz NA| NA | NA |2335+4,46| 0,045+0,007 | 0,501 +0,084 | 0,375+ 0,027
Poliéster
5| 3,10 | 0,63 |23,61+2,89| 0,030+0,007 |1,271+0,261 | 0,383 +0,013
10 | 6,31 | 1,02 |22,29+2,42| 0,025+0,011 | 1,553 +0,242 | 0,353 + 0,007
Residuo de
Lama 15 | 9,65 | 1,07 |19,78 +2,04| 0,025+0,010 | 1,382+ 0,186 | 0,396 + 0,017
Vermelha
em Matriz | 20 | 13,06 | 1,66 |18,43+1,06| 0,023 +0,007 | 1,577 +0,162 | 0,423 + 0,005
Poliéster
25 | 16,42 | 3,17 |15,08+1,81| 0,014 +0,005 | 1,777 £0,183 | 0,354 + 0,007
30 | 20,02 | 3,75 |14,60+1,12| 0,014 +0,004 | 1,565+ 0,139 | 0,312 + 0,148
NA: N&o se aplica
Onde:

Mp = Fracdo maéssica de particulado (Residuo);
Vp = Fragéo volumétrica de particulado (Residuo);

Vv = Fragdo volumétrica de vazios.

Observa-se que ha semelhanca entre os valores de resisténcia a tracdo da matriz de
23,35 + 4,46 MPa e o composito de fracdo massica de 5% de residuo de lama vermelha de
23,61 + 2,89 MPa com uma diferenca minima de 1%. Comparando com outras variacdes
maéssicas de residuo de lama vermelha, a matriz excedeu aos valores de resisténcia a tracao
em 5%, 18%, 27%, 55% e 60%, para as fragbes massicas de 10, 15, 20, 25 e 30%,
respectivamente.

Observa-se também que o valor de deformacdo na ruptura para a matriz foi maior que
o0 valores obtidos pelos compdsitos em 47%, 77%, 82%, 93%, 220% e 229% para as fracdes
massicas de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

Para o caso do modulo de elasticidade, os compositos com residuo de lama vermelha
apresentaram maior rigidez ao comparar com o resultado da matriz poliéster, excedendo em
153%, 210%, 176%, 215%, 255% e 212% para as fracdes massicas de lama vermelha de 5,
10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

O coeficiente de Poisson dos compositos com residuo de lama vermelha para as

fracbes massicas de 5, 15 e 20%, excederam o valor da matriz em 2%, 5% e 13%,
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respectivamente. Para 0os compdsitos com residuo de lama vermelha para as fragdes massicas
de 10, 25 e 30%, o valor da matriz foi superior em 6%, 6% e 20%, respectivamente.

Nos materiais compdsitos apresentados na Tabela 4.9, tém-se o residuo de lama
vermelha disperso na matriz exercendo a funcdo de enchimento, uma vez que estes residuos
industrais tém sido utilizados com essa finalidade (SINGH et al., 2019), além do fato de que
os residuos de lama vermelha sdo ricos em conte(do mineral e a adicdo destes residuos, tais
como cargas em compdsitos poliméricos podem melhorar o desempenho mecanico
(VIGNESHWARAN et al., 2019), como por exemplo, pode-se citar a elevacdo da rigidez
mecanica dos compositos citados.

Ainda na Tabela 4.9, observa-se que ocorreu a diminuicdo da resisténcia a tracdo dos
compositos citados, este comportamento foi observado por CUNHA (2015), que obteve o0s
seguintes valores de resisténcia a tracdo de 10,17+0,89MPa; 13,96+4,43MPa;
11,94+1,55MPa; e 16,38+3,03MPa para os compdsitos com RLV nas propor¢des de 5, 15, 25
e 30% em massa, respectivamente. Essa reducdo da resisténcia a tracdo pode ser justificada
devido a possibilidade de aglomeracéo das particulas de RLV, dificultando a dispersdo destas
no polimero e o enfraguecimento da adesdo poliéster/RLY (CUNHA, 2015), uma
possibilidade também é que a interagdo quimica na interface particula/matriz seja fraca para
transferir a tensdo de tracdo para aos particulados; a outra é que os pontos dos cantos das
particulas de forma irregular resultem em pontos de descontinuidades e de concentracdes de
tensdes na matriz poliéster (COSTA, 2016), alem do fato de que o aumento de residuo de
lama vermelha pode aumentar a presenca de porosidades no composito, 0 que deprecia sua
resisténcia a tragdo (SANTOS, 2020).

A Figura 4.11 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias a tracdo e médulo de
elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tragdo para matriz e para 0s compositos com
adicdo do residuo de lama vermelha nas fracfes volumétricas de 3,10%; 6,31%; 9,65%;
13,06%; 16,42% e 20,02% e nas fra¢cGes massicas 5SRLV=5%; 10RLV=10%; 15RLV=15%;
20RLV=20%; 25RLV=25% e 30RLV=30%.
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Figura 4.11 - Grafico das fracbes volumétricas/fracdes massicas dos
compositos com residuo de lama vermelha versus suas propriedades
mecanicas de tracéo.

Observa-se que a resisténcia a tracdo diminui com a elevacao da fracdes de RLV na
matriz, 0 que sugere que a interacdo quimica, na interface particula/matriz, seja fraca para
transferir a tensdo de tracdo aos particulados, os mesmos ndo exercem a fungédo de reforco.
Nota-se que h& aumento da rigidez do material composito, com o aumento das fragdes de
RLV na matriz, 0 que sugere que o residuo incrementa nesta propriedade.

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacdo e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compdsitos com residuo de lama
vermelha, sdo apresentadas no APENDICE A.

A Tabela 4.10 apresenta os dados gerados pela ANOVA para o0 ensaio de tragdo dos

compositos com adicdo do residuo de lama vermelha.

Tabela 4.10 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de tracao
dos compositos com residuos de lama vermelha.

ANOVA

Fonte da variacéo SQ g MQ F valor-P F critico
variagao Entre Grupos o5 06 6 7584 1302 1,67x107 2,39
(Tratamento)

Variacéo Dentro do

Grupo (Residuo) 192,18 33 5,82
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Total 647,25 39
Onde:

SQ = Soma dos Quadrados;
gl = Graus de liberdade;

MQ = Média Quadratica;

F = Estatistica F (Calculado).

Como 0 Feaeulado (13,02) foi superior a0 Fipeado (2,39) a0 nivel de significancia
a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se 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 menor que a, constata-se que os tratamentos das fragOes de
residuo foram significativos na tragdo. Como H, foi rejeitada, pode-se verificar que os
tratamentos diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a
comparagdo das médias uma a uma e assim identificar quais as diferencas entre os
resultados.

A Tabela 4.11 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compdsitos com residuo de lama vermelha para a resisténcia a tragdo, concluindo se ha ou ndo
diferenca significativa. O valor de d.m.s. para a resisténcia a tracdo dos compaositos com
insercéo de residuo de lama vermelha em matriz poliéster foi de 3,988.

Tabela 4.11 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores
médios da resisténcia a tracdo para os tratamentos: MP, 5RLV,
10RLV, 15RLV, 20RLV, 25RLV e 30RLV.

(d.m.s. = 3,988)

MP  5RLV 10RLV 15RLV 20RLV 25RLV 30RLV
MP 0,00 0,253 1,072 3,575 4929 8,280 8,762

5RLV 0,253 0,00 1326 3,829 5182 8,534 9,016
10RLV 1,072 1,326 0,00 2,503 3,85 7,208 7,690
15RLV 3,575 3,829 2,503 0,00 1,353 4,705 5,187
20RLV 4929 5182 3,85 1,353 0,00 3,351 3,833
25RLV 8,280 8,534 7,208 4,705 3,351 0,00 0,481
30RLV 8,762 9,016 7,690 5,187 3,833 0,481 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente.
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Com base nesses resultados apresentados, pode-se afirmar que houve diferenca
significativa apenas entre MP-20RLV, MP-25RLV, MP-30RLV, 5RLV-20RLV, 5RLV-
25RLV, 5RLV-30RLV, 10RLV-25RLV, 10RLV-30RLV, 15RLV-25RLV e 15RLV-30RLV,
sendo que nesses dez casos, 0 composito 5RLV apresenta o maior valor médio de resisténcia
a tracdo comparado com a matriz, os compositos 10RLV e 15RLV apresentam,
estatisticamente, valores de resisténcia a tracdo proximos do valor da matriz. Os demais
tratamentos apresentaram onde ndo ha nenhuma diferenca significativa entre os mesmos. Os
compositos 20RLV, 25RLV e 30RLV apresentam os menores valores médios de resisténcia
a tracdo.

4.3.2.3. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compdsitos com

insercéo de residuo de lama vermelha ap6s ensaio de tracéo

A Figura 4.12 ((a) e (b)) apresenta, respectivamente, as micrografias obtidas por MEV
da regido da fratura dos corpos de prova ensaiados em tragdo para 0s compdésitos com
insercdo de residuo de lama vermelha com 5% e 30% em de massa residuo. As demais
micrografias das variacbes de fracBes massicas 10, 15, 20 e 25% sdo apresentadas no
APENDICE B.
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Figura 4.12 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap0s ensaio de tracao,
dos compdsitos com insercdo de residuo de lama vermelha com 5% (a) e 30% (b) em
massa. 65x.

Em (a), pode-se perceber presenca de vazios e sedimentagdo lateral do residuo na
matriz que indica o inicio da propagacdo da fratura, com destacado pelas setas, 0 mesmo
comportamento € observados nas variacdes de 10% e 15% em massa de residuo de lama
vermelha, conforme Figura B1 (Ver APENDICE B). Em (b) mostra o compdsito com 30%
em massa, este apresenta 0 mecanismos de falha como aumento de vazios e com a elevagéo
da presenca de RLV ocorre maior dispersdo do mesmo sobre a superficie da matriz, estes
comportamentos sdo observados nas variacfes de 20% e 25% em massa de RLV, conforme
Figura B2 (Ver APENDICE B).

4.3.2.4. Ensaio de tracdo dos materiais compdsitos com insercdo de RC

Os materiais compositos com insercdo de residuo de caulim ap6s ensaio de tracdo
foram avaliados quanto suas propriedades mecénicas na tracdo e os resultados obtidos de
tensdo de tracdo (o), deformacéo (g), modulo de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (v)

estdo apresentados na Tabela 4.12.

Tabela 4.12 - Resultados do ensaio de resisténcia a tragdo dos compositos com insercéo de residuo
de caulim em matriz poliéster.

- Mp | Vp Vv c12 €12 E1
ComMposito | g | (05) | (@) |  (MPa) (mm/mm) (GPa) viz
Matriz NA| NA | NA |23.35+4.46| 0045 +0007 | 0,501 + 0,084 | 0,375 + 0,027
Poliéster
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5 | 323 | 0,43 20,48 +1,53| 0,017 +0,007 | 2,176 + 0.451 | 0,279 + 0,060
10 | 6,56 | 0,78 | 16,26 + 1,26 | 0,012 + 0,005 | 1,960 + 0,357 | 0,276 + 0,027

Residuo de
Caulim e, | 15| 9.86 | 2,38 [16,08+1,01| 0,014 +0,008 | 1,711 +0,398 | 0,292 + 0,020
Matriz 20 | 13,24 | 3,64 |15,24 + 0,98 | 0,020 + 0,007 | 1,634 + 0,150 | 0,280 + 0,071

Poliéster

25 | 16,58 | 5,33 | 14,25+ 1,37 | 0,013 + 0,006 | 1,570 + 0,075 | 0,265 + 0,024
30 | 20,25 | 559 | 13.86+ 0,77 | 0,011 + 0,004 | 2,019 + 0,165 | 0,366 + 0,115

NA: Nao se aplica

Observa-se que a resisténcia a tracdo da matriz excede os valores de resisténcia a
tracdo dos compdsitos com insercdo de residuo de caulim em 14%, 43%, 45%, 53%, 64% e
68% para as fragdes massicas de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

Também foi observado que para a deformagdo na ruptura a matriz excedeu os valores
dos compdsitos em 162%, 276%, 209%, 125%, 252% e 314% para as fracdes massicas de 5,
10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

Para o caso do modulo de elasticidade, os compdsitos com residuo de caulim
apresentaram maior rigidez ao comparar com o resultado da matriz poliéster, excedendo em
334%, 291%, 241%, 226%, 213% e 303% para as fracdes méssicas de caulim de 5, 10, 15,
20, 25 e 30%, respectivamente.

Foi observado que o coeficiente de Poisson da matriz excedeu os valores dos
compdsitos em 34%, 36%, 28%, 34%, 41% e 2,5% para as fracdes massicas de 5, 10, 15, 20,
25 e 30%, respectivamente.

Nos materiais compositos apresentados na Tabela 4.12, tém-se o residuo de caulim
disperso na matriz e exercendo a funcdo de enchimento, a adicdo de particulados de caulim na
matriz poliéster pode resultar em melhorias de caracteristicas especificas e em determinadas
propriedades mecanicas do compdsito resultante (MOHMMED, 2017; BORAZAN e
ADIGUZEL, 2018), como por exemplo, pode-se citar a elevagdo da rigidez mecénica dos
compositos citados na Tabela 4.12.

Observa-se na Tabela 4.12 que também ocorreu a diminui¢do da resisténcia a tracao
dos compdsitos citados, este comportamento foi observado por COSTA (2016), que obteve 0s
seguintes valores de resisténcia a tracdo de 32,00+2,10MPa para a matriz poliéster e
23,83+1,13MPa; 20,13+1,72MPa; 16,57+1,41MPa; 15,36+1,50MPa e 11,86+1,20MPa para
0s compositos com RC nas proporcdes de 10, 20, 30, 40 e 50% em massa, respectivamente.

Essa reducdo da resisténcia a tracdo também pode ser justificada devido a possibilidade de
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aglomeracdo das particulas de RC, dificultando a dispersdo destas no polimero e o
enfraquecimento da adesdo poliéster/RC, também a interacdo quimica na interface
particula/matriz seja fraca para transferir a tensdo de tracdo para aos particulados; a outra
possibilidade é que os pontos dos cantos das particulas de forma irregular resultem em pontos
de descontinuidades e de concentracdes de tensdes na matriz poliéster,comportamentos estes,
gue também ocorreram nos compdsitos com RLV. O RC atuou como carga de enchimento
passiva dentro da matriz polimérica e ndo atuou como reforco, aléem do fato de que o aumento
de residuo de caulim pode aumentar a presenca de porosidades no compdsito, 0 que deprecia
sua resisténcia a tracdo (SANTOS, 2020).

A Figura 4.13 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias a tracdo e modulo de
elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tragdo para matriz e para 0s compositos com
adicdo do residuo de caulim nas fracdes volumétricas de 3,23%; 6,56%; 9,86%; 13,24%;
16,58% e 20,25%; e nas fragcdes méassicas 5SRC=5%; 10RC=10%; 15RC=15%; 20RC=20%;
25RC=25% e 30RC=30%
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Figura 4.13 — Gréafico das fracGes volumétricas/fracbes massicas dos
compositos com residuo de caulim versus suas propriedades mecanicas de
tracao.

Observa-se que a resisténcia a tracdo diminui com a elevacdo da fracbes de RC na
matriz, o que também sugere que a interacdo quimica, na interface particula/matriz, seja fraca

para transferir a tensdo de tragdo aos particulados, os mesmos ndo exercem a funcdo de
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reforco. Nota-se que ha aumento considerdvel no modulo de elasticidade dos materiais
compositos com o aumento das fracbes de RC na matriz, o que sugere que o residuo
incrementa na rigidez destes materiais.

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacéo e
resisténcia a tragdo versus coeficiente de Poisson, para compositos com residuo de caulim, sdo
apresentadas no APENDICE C.

A Tabela 4.13 apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de tracdo dos

compdsitos com adicdo do residuo de caulim.

Tabela 4.13 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracao
dos compositos com residuos de caulim.

ANOVA

Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Variacgédo Entre Grupos 9
(Tratamento) 399,42 6 66,57 18,43  2,89x10 2,39
Varlggao Dentro do Grupo 11922 33 361

(Residuo)

Total 518,64 39

O valor de Feaculado (18,43) foi superior ao Fravelado (2,39) a0 nivel de significancia
a=5%, assim, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os
tratamentos. Desta forma, rejeita-se Ho, pode-se 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 menor que a, constata-se que os tratamentos
das fracdes de residuo foram significativos na tragdo. Como Ho foi rejeitada, pode-se verificar
que os tratamentos diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a
comparagdo das médias uma a uma e assim identificar quais as diferencas entre os
resultados.

A Tabela 4.14 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compositos com residuo de caulim para a resisténcia a tracdo, concluindo se ha ou nédo
diferenca significativa. O valor de d.m.s. para a resisténcia a tracdo dos compaositos com

insercdo de residuo de caulim em matriz poliéster foi de 3,141
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Tabela 4.14 - Resultados obtidos para as diferengas entre os valores
médios da resisténcia a tracdo para os tratamentos: MP, 5RC, 10RC,
15RC, 20RC, 25RC e 30RC.

(d.m.s. = 3,141)

MP  5RC 10RC  15RC 20RC 25RC 30RC
MP 0,000 2,874 7,093 7,280 8,120 9,118 9,500

SRC 2,874 0,000 4,219 4,405 5245 6,243 6,626
10RC 7,093 4,219 0,000 0,187 1,026 2,025 2,407
15RC 7,280 4,405 0,187 0,000 0,839 1,837 2,220
20RC 8,120 5245 1,026 0,839 0,000 0,998 1,381
25RC 9,118 6,243 2,025 1,837 0,998 0,000 0,382

30RC 9,500 6,626 2,407 2,220 1,381 0,382 0,000

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente.

Com base nesses resultados apresentados, pode-se afirmar que houve diferenca
significativa apenas entre MP-10RC, MP-15RC, MP-20RC, MP-25RC, MP-30RC, 5RC-
10RC, 5RC-15RC, 5RC-20RC, 5RC-25RC e 5RC-30RC, sendo que nesses dez casos, 0
composito 5RC apresenta o maior valor médio de resisténcia a tracdo comparado com 0s
demais compdsitos e que mais se aproxima com o valor de resisténcia a tracdo da matriz
plena. Os demais tratamentos apresentaram resultados equivalentes, indicando que ndo ha
nenhuma diferenca significativa entre 0s mesmos. Os compositos 10RC, 15RC, 20RC, 25RC
e 30RC apresentam os menores valores médios de resisténcia a tracdo quando comparados

com a matriz plena.

4.3.2.5. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compdsitos com
insercéo de residuo de caulim ap6s ensaio de tragao

A Figura 4.14 ((a) e (b)) apresenta, respectivamente, as micrografias obtidas por MEV
da regido da fratura dos corpos de prova ensaiados em tracdo para 0s compdsitos com
insercdo de caulim com 5% e 30% em massa de residuo. As demais micrografias das

variagdes de fragdes massicas 10, 15, 20 e 25% sio apresentadas no APENDICE D.
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Figura 4.14 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap6s ensaio de tracdo, dos
compdsitos com insercao de residuo de caulim com 5% (a) e 30% (b) em massa. 65x.

Em (a), pode-se perceber sedimentacdo lateral acentuada do residuo na matriz e que
indica o inicio da propagacdo da fratura, com destacado pelas setas, 0s mesmo
comportamento é observado nas variacGes de 10% e 15% em massa de RC, conforme Figura
D1 (Ver APENDICE D). Em (b) mostra o compésito com 30% em massa, observa-se 0
aumento de vazios com elevacdo da presenca de RC e apresenta maior dispersdo de residuo
sobre a superficie da matriz, 0s mesmos comportamentos sdo observados nas variacGes de

20% e 25% em massa de RC, conforme Figura D2 (Ver APENDICE D).
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4.3.2.6. Ensaio de tracdo dos materiais compositos reforcados com fibras de Juta na
configuracdo continua e alinhada a 0°

Os materiais compositos reforgados com fibras de juta na configuracdo continua e
alinhada a 0°, ap0s ensaio de tracdo, também foram avaliados quanto suas propriedades
mecanicas em tracdo e os resultados obtidos de tenséo de tracéo (o), deformacéo (), moédulo

de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (v) estdo apresentados na Tabela 4.15.

Tabela 4.15 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compoésitos com reforco de
fibras de juta na disposicao continuas e alinhadas a 0° em matriz poliéster.

Fase Vs Vv 612 €12 Ei v
Dispersa | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa) 12
Matriz |\ A | NA | 23354446 | 0045+0007 | 0,501+ 0,084 | 0.375 + 0,027
Poliéster
5 | 19,58 | 23,88 +4,22 | 0,008 + 0,001 | 0,934 +0,136 | 0,310 + 0,073
Fibra de

Juta 0° 15 | 10,34 | 58,37 +2,53 | 0,009 +0,002 | 2,831+0,166 | 0,472 + 0,017
unidirecional

25 | 10,76 | 62,11+ 2,12 | 0,008 +0,005 | 3,177 +0,794 | 0,438 + 0,012

NA: N&o se aplica

Onde:

V¢ = Fragao volumétrica de fibras;

Vv = Fragdo volumétrica de vazios.

Nota-se que os compositos reforcados com fibra de juta a 0° nas as fragGes
volumeétricas de 5, 15 e 25Vol.% exibiram maiores resisténcias a tracdo ao comparar com a
resisténcia a tracdo da matriz poliéster excedendo em 2%, 150% e 166%, respectivamente.
Destaca-se que o composito com 25% em volume obteve maior valor médio para esta
propriedade, sugerindo que as insercOes das fibras de juta induzem a um reforgo efetivo da
matriz.

Para a deformacdo na ruptura, em todos os casos, a matriz de poliéster apresentou o
maior resultado que foi de 418%, 395% e 478%, comparando com 0s compositos de 5, 15 e
25Vol.%, respectivamente.

Os mddulos de elasticidades dos compositos com 5, 15 e 25Vol.% de fibras,
excederam em 86%, 465% e 534%, a rigidez do poliéster puro.

Foi observado que o coeficiente de Poisson da matriz excedeu o valor do compdsito
de fracdo volumétrica 5Vol.% em 20%, no entanto os compositos de fragdes volumétricas 15
e 25Vol.% excederam o valor do coeficiente de Poisson da matriz em 26% e 17%,

respectivamente.
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Observa-se que os resultados para 25Vol% de fibras de juta, apresentados na Tabela
4.15, sdo semelhantes aos apresentados por CAVALCANTI et al. (2019) que em sua pesquisa
fabricaram compositos reforgados com fibras de juta na fracdo de 30VVol.% em matriz epoxi,
com as fibras alinhadas a 0° na dire¢cdo do carregamento, e que apos ensaio de tracdo os
resultados obtidos pelos autores foram os seguintes de 39,75+0,97 e 39,08+3,35MPa para a
resisténcia a tracdo, assim como 3,44+0,20 e 3,60+0,224GPa para o modulo de elasticidade,
para fibras de jutas tratada e ndo tratadas, respectivamente. Assim como TEZARA et al.
(2021) apresentaram resultados de ensaio de tracdo de materiais compdsitos reforcados com
fibras de juta em forma de tecido, dispostos em cinco camadas, utilizaram matriz epéxi e
obtiveram 52MPa de resisténcia a tracdo. Semelhantemente CHATURVEDI et al. (2022)
também ensaiaram em tracdo materiais compasitos reforcados com fibras de juta, em forma
de tecido, dispostos em duas camadas, utilizaram matriz epoxi e obtiveram 34,53 + 1,50 MPa
de resisténcia a tragdo e 2,46 + 0,08 GPa para o mddulo de elasticidade.

A Figura 4.15 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias a tracdo e modulo de
elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tracdo para matriz e para 0s compositos
reforcados com fibras de juta a 0° nas fragdes volumétricas de 5%=0J5, 15%=0J15 e
25%=0J25.
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Figura 4.15 - Gréfico das fracBes volumétricas dos compositos reforgados

com fibras de juta na disposi¢cdo continuas e alinhadas a 0° versus suas
propriedades mecanicas de tracao.
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Como observado a resisténcia a tracdo aumenta com a elevacao da fracdo volumétrica
de fibra de juta na matriz, o valor maximo obtido foi para 25%Vol. Da mesma forma o
modulo de elasticidade aumenta com a insercédo de fibras na matriz, confirmando que as fibras
de juta na configuragcbes continuas, alinhadas e dispostas & 0° em relacdo a carga aplicada,
exercem a funcdo de refor¢o, uma vez que as mesmas sdo mais rigidas que a matriz, logo 0s
compositos nestas configuracdes tém a resisténcia a tracdo e rigidez incrementadas com
aumento da fracdo de fibras (MENDONCA, 2019).

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacéao e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compositos reforcados com fibras de
juta a 0°, sdo apresentadas na Figura E1 (Ver APENDICE E).

A analise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e as variacbes de fragdes volumétricas de fibras de juta 0° (MP; 5%=0J5,
15%=0J15 e 25%=0J25) é destacada na Tabela 4.16.

Tabela 4.16 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracdo dos
compositos reforcados com fibras de juta na disposi¢do continuas e alinhadas a 0°.
ANOVA

Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
variagao Entre Grupos — go4 58 3 168143 12,89  3.42x 10¢ 3,41
(Tratamento)

Variacdo Dentro do

Grupo (Resfduo) 1696,32 13 130,49

Total 6740,60 16

Como 0 Feaculado (12,89) foi superior a0 Frabelado (3,41) ao nivel de significancia
a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenga significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia a
tracdo é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de probabilidade,
assim pelo P-valor menor que a, constata-se que os tratamentos das fracdes de residuo foram
significativos na tracdo. Como Hy 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 e assim identificar quais as diferencas entre os resultados.

A Tabela 4.17 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compositos com fibras de juta a 0° para a resisténcia a tracdo, concluindo se ha ou néo

diferencga significativa. O valor de d.m.s. foi de 23,70.
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Tabela 4.17 — Resultados do teste de Tukey
para os tratamentos MP, 0J5, 0J15 e 0J25.

(d.m.s. = 23,70)
MP 0J5 0J15 0J25

MP 0,00 0,53 35,02 38,76
0J5 0,53 0,00 34,49 38,23
0J15 35,02 34,49 0,00 3,74
0J25 38,76 38,23 3,74 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente

Com base nesses resultados apresentados na Tabela 4.17, pode-se afirmar que houve
diferenca significativa apenas entre MP-0J15, MP-0J25, 0J5-0J15 e 0J5-0J25, sendo que
nesses quatro casos, 0s compdasitos 0J5, 0J15 e 0J25 apresentam maiores valores médio de
resisténcia a tracdo comparado com a matriz, os tratamentos MP-0J5 e 0J15-0J25 observa-se
que ndo houve diferenga significativa.

A Figura 4.16 apresenta 0 comportamento tipico dos materiais compositos reforcados
com fibras de juta dispostas na forma continuas e alinhadas 0° na direcdo a carca aplicada no

ensaio de tracéo.

3 AMOSTRAS:
——  Matriz

FV5% Juta 0°
FV 15% Juta 0°
FV25% Juta 0°

40 50

Tensao(MPa)
30
]

T T T T T T T T T T T T T T
0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012

Deformagdo (mm/mm)

Figura 4.16 — Curvas tensdo x deformacéo de corpos de provas tipicos de
materiais compositos reforcados por das fibras de juta na disposicdo
continuas e alinhadas a 0° submetidas a ensaio de tracéo.

Este grafico destaca que em todas as fracGes volumétricas estudadas (5, 15 e 25%Vol)
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as resisténcias as tracbes superaram o valor da matriz, além também de apresentarem maiores
rigidezes comparados com a matriz, comportamento que é explicado devido as fibras serem
mais rigidas que a matriz e exercerem a funcao de reforgo, nestes casos, particularmente por
estarem nas disposi¢Bes continuas e alinhadas a 0° no compdsito (MENDONGCA, 2019). Entre
o0s trés compositos apresentados nessa série, 0 com fracdo volumétrica de 25% mostrou ser
mais resistente e mais rigido do que os demais, observa-se este comportamento na inclinacdo
das curvas. Este comportamanto foi observado por AHMAD e BAJPAI (2018) que ao inserir
fibras de juta como reforco em matriz epoxi houve aumento da rigidez dos materiais
compadsitos estudados.
4.3.2.7. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compositos
reforcados com fibras de juta 0° ap0s ensaio de tracao

As micrografias obtidas por MEV da regido da fratura dos compdsitos reforcados com
fibras de juta na disposicdo continuas e alinhadas a 0° estdo apresentadas na Figura 4.17 ((a),

(b) e (c)), compositos com 5%, 15% e 25%Vol. de fibras de juta, respectivamente.
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Figura 4.17 - Micrografias obtidas por MEV das amostras, apds ensaio
de tracdo, dos compdsitos refor¢cados com fibras de juta na dispostas
continuas e alinhadas a 0°, onde 0J5 (a), 0J15 (b) e 0J25 (c).

Observa-se em ((a), (b) e (c)) que a matriz poliéster apresenta uma superficie irregular
com areas em que as fibras foram arrancadas, sugerindo fraca adesdo entre a fibra e matriz.
Nota-se também que ha presenca de certa homogeneidade na distribuicdo das fibras, as fibras

de juta nesses compositos se apresentaram como um reforco efetivo.

4.3.2.8. Ensaio de tracdo dos materiais compositos reforcados com fibras de Juta na

configuracdo continua e alinhada a 90°

Os materiais compositos reforcados com fibras de juta na configuragdo continua e
alinhada a 90°, ap0ds ensaio de tracdo, também foram avaliados quanto suas propriedades
mecanicas na tracao e os resultados obtidos de tensdo de tracdo (o), deformacédo (g), modulo

de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (v) estdo apresentados na Tabela 4.18.

Tabela 4.18 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compositos com reforco de fibras de
juta na disposicao continuas e alinhadas a 90° em matriz poliéster.

. Vi Vv 621 €21 E21
Fase Dispersa %) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa) V21
M‘f":[r'z NA | NA |2335+4,46| 0,045+0,007 | 0,501 +0,084 0,375 + 0,027
Poliéster

Fibra de 5 [ 1958 | 596+094 | 0,004+0,001 | 1,535+0,134 | 0,0247 + 0,006
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Juta90® | 15 | 1034 | 214+ 055 | 0020+0,012 | 1,283+0,190 | 0,0330 + 0,029
unidirecional

25 | 10,76 | 1,15+0,27 | 0,008 +£0,003 | 0,240 +0,042 | 0,0428 +0,013

NA: N&o se aplica

Observa-se que a resisténcia a tragdo da matriz poliester excedeu em 290%, 990% e
1930% comparado aos valores de resisténcias a tracdo dos compositos reforcados com fibra
de juta a 90° nas fracbes volumétricas de 5, 15 e 25Vol.%, respectivamente. Este
comportamento segere que as insercdes das fibras de juta, na disposicdo 90° ndo se
comportam como refor¢os no material compdsito.

Para o caso da deformacdo na ruptura, em todos 0s casos, a matriz de poliéster
apresentou também o maior resultado que foi de 950%; 121% e 470%, comparando com 0s
compositos de 5, 15 e 25V0l.%, respectivamente.

Os modulos de elasticidades dos compdsitos com 5 e 15Vol.% de fibras, excederam
em 206% e 157%, a rigidez do poliéster puro. Apenas para 25Vol.% de juta que a matriz foi
superior em 108% em relagdo ao mddulo de elasticidade.

Foi observado que o coeficiente de Poisson da matriz excedeu os valores dos
compositos de fracbes volumétricas 5, 15 e 25Vol.% em 1418%, 1036% e 776%,
respectivamente.

Estes comportamentos foram observados por TANGUY et al. (2018) que ensaiaram
materiais compositos reforcados com fibras de juta unidirecionais em matriz de polipropileno
e obtiveram os seguintes resultados para resisténcia a tragdo de 145 + 0,7MPa e 7,8 + 0,8MPa,
além de ter a rigidez do material compdsito reduzida em 45% para as fibras na disposicao 0° e
90°, respectivamente.

A Figura 4.18 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias a tracdo e modulo de
elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tracdo para matriz e para 0s compoésitos
reforcados com fibras de juta a 90° nas fragbes volumétricas de 5%=90J5, 15%=90J15 e
25%=90J25.
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Figura 4.18 - Grafico das fragbes volumétricas dos compositos reforcados
com fibras de juta na disposicdo continuas e alinhadas a 90° versus suas
propriedades mecanicas.

Como observado a resisténcia a tracdo diminui com a elevagdo da fracdo volumétrica
de fibras de juta na matriz, confirmando que as fibras de juta nas configuracbes continuas,
alinhadas e dispostas a 90° em relacdo a carga aplicada, deixam de exercer a funcdo de
reforco, prevalecendo as propriedades elasticas da matriz (MENDONCA, 2019). O médulo de
elasticidade tem uma elevacdo da rigidez, nas fragcbes volumétricas de 5% e 15%, o que
sugere que a presenca de fibras influenciou nesta propriedade.

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacdo e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compositos reforcados com fibras de
juta a 90°, sdo apresentados na Figura E2 (Ver APENDICE E).

A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e as variacOes de fragdes volumétricas de fibras de juta 90° (5%=90J5,
15%=90J15 e 25%=90J25) € destacada na Tabela 4.19.

Tabela 4.19 — Dados gerados pela “ANOVA: unico fator para ensaio de tracdo dos
compositos reforgados com fibras de juta na disposigdo continuas e alinhadas a 90°.
ANOVA

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

Variacdo Entre Grupos
(Tratamento)

1392,69 3 464,23 66,47 9,56 x108 3,50
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Variacdo Dentro do
Grupo (Residuo)

Total 1476,50 15

83,81 12 6,98

Como 0 Fearculado (66,47) foi superior a0 Fravelado (3,50) ao nivel de significancia
a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenga significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia a
tracdo é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de probabilidade,
assim pelo P-valor menor que o, constata-se que os tratamentos das fracGes de residuo foram
significativos na tragdo. Como Hy 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 e assim identificar quais as diferencas entre os resultados.

A Tabela 4.20 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre os
compositos com fibras de juta a 90° para a resisténcia a tracdo, concluindo se ha ou néo
diferenga significativa. O valor de d.m.s. foi de 5,78.

Tabela 4.20 — Resultados do teste de Tukey
para os tratamentos MP, 90J5, 90J15 e 90J25.
(d.m.s. =5,78)

MP 90J5 90J15 90J25

MP 0,00 17,40 21,21 22,20
90J5 17,40 0,00 3,82 4,80
90J15 21,21 3,82 0,00 0,98
90J25 22,20 4,80 0,98 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente.

Com base nesses resultados apresentados na Tabela 4.20, pode-se afirmar que houve
diferenca significativa apenas entre MP-90J5, MP-90J15 e MP-90J25, sendo que a resisténcia
a tracdo da matriz foi superior a todos os demais valores de resisténcia a tracdo apresentados
na Tabela 4.18, os tratamentos 90J5-90J15, 90J5-90J25 e 90J15-90J25 observa-se que nédo
houve diferenca significativa.
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4.3.2.9. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compositos
reforgados com fibras de juta 90° apds ensaio de tracéo

As micrografias obtidas por MEV da regido da fratura dos compdsitos reforcados com
fibras de juta na disposi¢éo continuas e alinhadas a 90° estdo apresentadas na Figura 4.19 ((a),
(b) e (c)), compositos com 5%, 15% e 25%Vol. de fibras de juta, respectivamente.
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Figura 4.19 - Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap0s ensaio de
tracdo, dos compositos reforcados com fibras de juta na dispostas continuas
e alinhadas a 90°, onde 90J5 (a), 90J15 (b) e 90J25 (c).
Em ((a), (b) e (c)), nota-se a presenga evidente do descolamento lateral das fibras da
matriz, indicando assim que ndo h& boa adesdo na interface fibra/matriz e consequentemente
acaba apresentando uma resisténcia a tracdo muito inferior quando comparados com a matriz

plena. Constata-se que para esta configuracdo de compdsito as fibras ndo desempenham papel

de reforgo.
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4.3.2.10. Ensaio de tracdo dos materiais compositos refor¢ados com fibras de Malva na
configuracdo continua e alinhada a 0°

Os materiais compositos reforcados com fibras de malva na configuracdo continua e
alinhada a 0°, apos ensaio de tracdo, também foram avaliados quanto suas propriedades
mecanicas na tracdo e os resultados obtidos de tensdo de tracdo (o), deformacdo (g), moédulo

de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (v) estdo apresentados na Tabela 4.21.

Tabela 4.21 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compositos com reforco de
fibras de malva na disposicao continuas e alinhadas a 0° em matriz poliéster.

. Vi Vv 612 €12 E1
Fase Dispersa %) | (%) (MPa) G (GPa) V12
Matriz NA | NA |2335+4,46| 0,045+0,007 | 0501 +0,084 | 0,375 + 0,027
Poliéster
5 | 12,60 | 17,93+ 3,20 | 0,006 + 0,002 | 0,847 + 0,080 | 0,354 + 0,076
Fibra de

Malva 0° 15 | 9,70 | 39,11+2,62| 0,006 +0,002 | 1,744 +0,179 | 0,307 + 0,031

unidirecional

25 | 391 |4582+1,13| 0,007+0,001 | 2,271+0,561 | 0,384 +0,129

NA: N&o se aplica

Oserva-se que a resisténcia a tracdo da matriz foi superior em 30% ao comparar com 0
composito de fracdo volumétrica de 5Vol.%. Para os compdsitos nas as fracdes volumetricas
de 15 e 25Vol.%, exibiram maiores resisténcias a tracdo, a0 comparar com a resisténcia a
tracdo da matriz poliéster excedendo em 67% e 96%, respectivamente. Destaca-se que 0
composito com 25% em volume obteve maior valor médio para esta propriedade, sugerindo
que as inser¢Oes das fibras de malva induzem a um reforco efetivo da matriz.

Para o caso da deformacdo na ruptura, em todos oS casos, a matriz de poliéster
apresentou o maior resultado que foi superior em 604%, 580% e 553%, comparando com 0s
compositos de 5, 15 e 25Vol.%, respectivamente.

Os mddulos de elasticidades dos compdsitos com 5, 15 e 25 Vol.% de fibras,
excederam em 69%, 248% e 353%, a rigidez do poliéster puro.

Foi observado que o coeficiente de Poisson da matriz excedeu os valores dos
compdsitos de fragdes volumétrica 5 e 15Vol.% em 6% e 22%, respectivamente. No entanto
o0 compdsito de fracdo volumétrica 25Vol.% excedeu o valor do coeficiente de Poisson da
matriz em 2%.

Semelhante aos resultados apresentados para os compositos com fibra de juta, também
observa-se que os resultados para 25Vol% de fibras de malva, apresentados na Tabela 4.21,

sdo semelhantes aos apresentados por MORAES et al. (2018) que em sua pesquisa fabricaram
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compositos reforcados com fibras de malva na fracdo de 10,20,30 e 40Vol.% em matriz
poliéster, e que apds ensaio de tracdo os resultados de resisténcia a tracdo e modulos de
elasticidades dos compdsitos aumentaram com o incremento de fibras na matriz.

A Figura 4.20 apresenta o gréfico comparativo entre as resisténcias a tracdo e modulo
de elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tragdo para matriz e para 0s compositos
reforcados com fibras de malva a 0° nas fracGes volumétricas de 5%=0M5, 15%=0M15 e
25%=0M25.
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Figura 4.20 - Gréfico das fracBes volumétricas dos compdsitos reforgados com fibras
de malva na disposicdo continuas e alinhadas a 0° versus suas propriedades
mecanicas.

Como observado a resisténcia a tracdo também aumenta com a elevagdo da fracao
volumeétrica de fibra na matriz, o valor méximo obtido foi para 25%Vol. Da mesma forma o
modulo de elasticidade aumenta com a insercao de fibras na matriz, confirmando que as fibras
de malva na configuracdes continuas, alinhadas e dispostas a 0° em relacéo a carga aplicada,
exercem a funcdo de reforco, uma vez que as mesmas sdo mais rigidas que a matriz, logo os
compdsitos nestas configuracGes tém a resisténcia a tracdo e rigidez incrementadas com
aumento da fracdo de fibras (MENDONCA, 2019).

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacdo e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compositos reforcados com fibras de
malva a 0°, sdo apresentados na Figura F1 (Ver APENDICE F).
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A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e as variacdes de fragdes volumétricas de fibras de malva 0° (MP; 5%=0M5,
15%=0M15 e 25%=0M25) € destacada na Tabela 4.22.

Tabela 4.22 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracdo dos
compositos reforcados com fibras de malva na disposic¢ao continuas e alinhadas a 0°.
ANOVA

Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P  F critico
Variagao Entre Grupos 184406 3 614,69 5238 161x107 341
(Tratamento)

Variacdo Dentro do Grupo
(Residuo) 152,55 13 11,73
Total 1996,61 16

Como 0 Fealculado (52,38) foi superior a0 Frabelado (3,41) ao nivel de significancia
a=>5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia a
tracdo é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de probabilidade,
assim pelo P-valor menor que o, constata-se que os tratamentos das fracGes de residuo foram
significativos na tragdo. Como Hy 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 e assim identificar quais as diferencas entre os resultados.

A Tabela 4.23 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compositos com fibras de malva a 0° para a resisténcia a tracdo, concluindo se ha ou nédo

diferenca significativa. O valor de d.m.s. foi de 7,11.

Tabela 4.23 — Resultados do teste de Tukey
para os tratamentos MP, OM5, 0M15 e 0M25.

(d.m.s.=7,11)
MP OM5 O0M15 OM25

MP 0,00 542 15776 22,47
OM5 5,42 0,00 21,18 27,89
OM15 1576 21,18 0,00 6,71
OM25 2247 27,89 6,71 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente.
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Com base nesses resultados apresentados na Tabela 4.23, pode-se afirmar que houve
diferenca significativa apenas entre MP-OM15, MP-0M25, 0OM5-0M15 e OM5-0M25, sendo
gue nesses quatro casos, apenas 0os compoésitos OM15 e 0M25 apresentam maiores valores
médio de resisténcia a tracdo comparado com a matriz, ja o valor de resiténcia a tracdo da
matriz supera o valor do compésito OM5. Os tratamentos MP-0M5 e 0M15-0M25 observa-se
que ndo houve diferenca significativa.

A Figura 4.21 apresenta 0 comportamento tipico dos materiais compdsitos reforgados
com fibras de malva dispostas na forma continuas e alinhadas 0° na dire¢do a carca aplicada

no ensaio de tracdo. materiais compasitos.

. AMOSTRAS:

—*— Matriz

—* FV5% Malva 0°
—* FV15% Malva 0°
—*— FV25% Malva 0°

50

30 40
|

Tenséo(MPa)

20
1
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1

T T T T T T T T T T T T T T
0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012

Deformagdo (mm/mm)

Figura 4.21 — Curvas tensdo x deformacdo de corpos de provas tipicos de
materiais compositos reforcados por das fibras de malva na disposicdo
continuas e alinhadas a 0° submetidas a ensaio de tracéo.

Este grafico destaca que em todas as fracGes volumétricas estudadas (5, 15 e 25%Vol)
as resisténcias as tragdes superaram o valor da matriz, além também de apresentarem maiores
rigidezes comparados com a matriz, comportamento que é explicado devido as fibras serem
mais rigidas que a matriz e exercerem a funcdo de reforgo, nestes casos, particularmente por
estarem nas disposi¢des continuas e alinhadas a 0° no compdsito (MENDONCA, 2019). Entre
o0s trés compositos apresentados nessa série, 0 com fracdo volumétrica de 25% mostrou ser
mais resistente e mais rigido do que os demais, observa-se este comportamento na inclinacdo

das curvas. Este comportamanto foi observado por VIGNESH et al. (2021) que ao inserir
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fibras de malva indiana como reforgo em matriz poliéster houve aumento da rigidez dos

materiais compdsitos estudados.

4.3.2.11. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compdsitos
refor¢ados com fibras de malva 0° apds ensaio de tracao

As micrografias obtidas por MEV da regido da fratura dos compositos reforcados com
fibras de malva na disposi¢do continuas e alinhadas a 0° estdo apresentadas na Figura 4.22
((a), (b) e (c)), compobsitos com 5%, 15% e 25%Vol. de fibras de malva, respectivamente.
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Figura 4.22 - Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap6s ensaio de
tracdo, dos compdsitos reforcados com fibras de malva na dispostas
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continuas e alinhadas a 0°, onde OM5 (a), OM15 (b) e OM25 (c).

Nota-se em ((a), (b) e (c)) que a matriz poliéster também apresenta uma superficie
irregular com areas em que as fibras foram arrancadas, nota-se também ainda que ha presenca
de certa homogeneidade na distribuicdo das fibras, as fibras de malva se comportaram como

um reforco efetivo.

4.3.2.12. Ensaio de tracdo dos materiais compositos reforcados com fibras de Malva na
configuragdo continua e alinhada a 90°

Os materiais compdsitos reforcados com fibras de malva na configuragdo continua e
alinhada a 90°, ap0ds ensaio de tracdo, também foram avaliados quanto suas propriedades
mecanicas na tracdo e os resultados obtidos de tensdo de tracdo (o), deformacéo (g), moédulo

de elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (v) estdo apresentados na Tabela 4.24.

Tabela 4.24 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compositos com reforco de
fibras de malva na disposicgdo continuas e alinhadas a 90° em matriz poliéster.

. Vs Vv 621 €21 E21
Fase Dispersa %) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa) V21
Matriz NA | NA |2335+4,46| 0,045+0,007 | 0,501 + 0,084 | 0,375 + 0,027
Poliéster

5 | 12,60 | 500+0,62 | 0,015+0,010 | 1,573 0,597 | 0,029 + 0,001

Fibra de malva
90° 15 | 9,70 | 3,57 +0,77 | 0,023 +0,015 | 1,400 + 0,503 | 0,033 +£ 0,029

unidirecional
25 | 391 | 1,79+0,53 | 0,004 +£0,002 | 0,907 £ 0,040 | 0,050 + 0,003

NA: Nao se aplica

Oserva-se que a resisténcia a tracdo da matriz poliéster excedeu em 367%, 554% e
1204% comparado aos valores de resisténcias a tracdo dos compositos reforcados com fibra
de malva a 90°, nas fracbes volumétricas de 5, 15 e 25Vol.%, respectivamente. Este
comportamento segere que as insercdes das fibras de malva, na disposi¢cdo 90° ndo se
comportam como refor¢os no material compdsito.

Para o caso da deformacgdo na ruptura, em todos os casos, a matriz de poliéster
apresentou também o maior resultado que foi de 193%; 98% e 973%, comparando com 0sS
compositos de 5, 15 e 25Vol.%, respectivamente.

Os mddulos de elasticidades dos compdsitos com 5, 15 e 25Vol.% de fibras,
excederam em 214%, 180 e 81%, a rigidez do poliéster puro.
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Foi observado que o coeficiente de Poisson da matriz excedeu os valores dos
compositos de fragdes volumétricas 5, 15 e 25Vol.% em 1162%, 1036% e 650%,
respectivamente.

Os materiais compositos apresentados na Tabela 4.24, tém-se as fibras de malva na
configuracdo continuas, alinhadas e dispostas & 90° em relacdo a carga aplicada, nesta
disposicao as fibras deixam de exercer a funcdo de reforco, prevalecendo as propriedades
elasticas da matriz (MENDONCA, 2019). Este comportamento foi observado por TORRES
et al. (2017) que ensaiaram materiais compdsitos reforcados com fibras de linho
unidirecionais (V+=31%) em matriz epdxi e obtiveram os seguintes resultados para resisténcia
a tracdo de para fibras de linho a 0° foi de 283,4 + 13 MPa e fibras de linho a 90° foi de 26,1 +
0,8 MPa, assim como a rigidez apresentadas pelos autores foram de 18,3 £ 1,0 GPa e de 4,10
+ 0,2 GPa para as fibras na disposi¢do 0° e 90°, respectivamente.

A Figura 4.23 apresenta o grafico comparativo entre as resisténcias a tragdo e modulo
de elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tracdo para matriz e para 0S compositos
reforcados com fibras de malva a 90° nas fragdes volumétricas de 5%=90M5, 15%=90M15e
25%=90M25.

30
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15

0.6

0.3

0.0
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Figura 4.23 - Gréafico das fracBes volumétricas dos compositos reforcados
com fibras de malva na disposi¢ao continuas e alinhadas a 90° versus suas
propriedades mecanicas.
Como observado a resisténcia a tracdo diminui com a elevagdo da fracdo volumétrica
de fibras de malva na matriz, confirmando que estas fibras nas configuragfes continuas,

alinhadas e dispostas a 90° em relacdo a carga aplicada, deixam de exercer a funcdo de
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reforgo, prevalecendo as propriedades elésticas da matriz (MENDONGCA, 2019). O mddulo de
elasticidade tem uma elevacdo da rigidez, nas fracdes volumétricas de 5% e 15%, o0 que
sugere que a presenca de fibras influenciou nesta propriedade.

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacéo e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compositos reforcados com fibras de
malva a 90°, sdo apresentados na Figura F2 (Ver APENDICE F).

A analise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e as variacGes de fracBes volumétricas de fibras de malva 90° (5%=90Mb5,
15%=90M15 e 25%=90M25) ¢é destacada na Tabela 4.25.

Tabela 4.25 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracdo dos
compositos reforcados com fibras de malva na disposicao continuas e alinhadas a 90°.
ANOVA

Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P F critico
Variagdo Entre Grupos 1139,84 3 379,95 4251 1,14 x10° 3,50
(Tratamento)

Variacdo Dentro do Grupo 10725 12 894
(Residuo) ’ ’
Total 1247,10 15

Como 0 Fealculado (42,51) foi superior a0 Fiabelado (3,50) ao nivel de significancia
a=>5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia a
tracdo é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de probabilidade,
assim pelo P-valor menor que o, constata-se que os tratamentos das fracGes de residuo foram
significativos na tragdo. Como Hy 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 e assim identificar quais as diferencas entre os resultados.

A Tabela 4.26 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compositos com fibras de malva a 90° para a resisténcia a tragdo, concluindo se ha ou nédo

diferenga significativa. O valor de d.m.s. foi de 6,54.

Tabela 4.26 — Resultados do teste de Tukey
para os tratamentos MP, 5M90, 15M90 e
25M90.

(d.m.s. =6,54)
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MP 90MS5 90M15 90M25

MP 0,00 18,35 19,78 15,56
90MS5 18,35 0,00 1,43 2,80
90M15 19,78 1,43 0,00 4,22
90M25 15,56 2,80 4,22 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente

Com base nesses resultados apresentados na Tabela 4.26, pode-se afirmar que houve
diferenca significativa apenas entre MP-90M5, MP-90M150 e MP-90M25, sendo que a
resisténcia a tracdo da matriz foi superior a todos os demais valores de resisténcia a tracao
apresentados na Tabela 4.26, os tratamentos 90M5-90M15, 90M5-90M25 e 90M15-90M25

observa-se que ndo houve diferenca significativa.

4.3.2.13. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compositos

reforgados com fibras de malva 90° ap0s ensaio de tracao

As micrografias obtidas por MEV da regido da fratura dos compdsitos reforcados com
fibras de malva na disposic¢do continuas e alinhadas a 90° estdo apresentadas na Figura 4.24

((a), (b) e (c)), compositos com 5%, 15% e 25%Vol. de fibras de malva, respectivamente.
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Figura 4.24 - Micrografias obtidas por MEV das amostras, apds ensaio de
tracdo, dos compdsitos reforcados com fibras de malva na dispostas
continuas e alinhadas a 90°, onde 90M5 (a), 90M15 (b) e 90M25 (c).

Nota-se em ((a), (b) e (c)) que ocorreu a presenca evidente do descolamento lateral das
fibras da matriz, indicando assim que ndo ha boa adesdo na interface fibra/matriz e
consequentemente acaba apresentando uma resisténcia a tracdo muito inferior quando
comparados com a matriz plena, o que evidencia novamente que esta configuracdo de

composito as fibras ndo desempenham papel de reforco.

4.3.3 — Ensaio de cisalhamento

4.3.3.1. Ensaio de cisalhamento dos materiais compositos com insercéo de residuo de lama
vermelha

Os materiais compdsitos com insercdo de residuo de lama vermelha, apos ensaio de
cisalhamento, foram avaliados quanto suas propriedades mecanicas no cisalhamento e os
resultados obtidos de tensdo de cisalhamento (t), deformacdo angular (y) e modulo de
cisalhamento (G) estdo apresentados na Tabela 4.27.

Tabela 4.27 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com insercao de residuo de lama vermelha em matriz poliéster.

Mp | Vp Vv T12 Y12 G2
(%) | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)

NA| NA | NA | 7,48+1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471 + 0,389

Fase Dispersa

Matriz
Poliéster
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5 | 310 | 043 | 7,31+0,48 | 0,0102 +£0,0018 | 1,149 + 0,016

10 | 6,31 | 0,78 | 7,20 +£ 0,49 | 0,0067 + 0,0005 | 1,454 + 0,044
Residuo de

Lama 15| 965 | 2,38 | 3,60+ 1,00 | 0,0021 + 0,0004 | 1,487 + 0,463
Vermelha em
Matriz 20 | 13,06 | 3,64 | 2,97 +0,60 | 0,0009 + 0,0003 | 1,698 + 0,306

Poliéster

25 | 16,42 | 533 | 2,53+0,11 | 0,0013 +£0,0003 | 1,770 + 0,328

30 | 20,02 | 559 | 2,12+0,11 | 0,0019 +0,0007 | 1,541 + 0,251

Pode-se observar que a matriz excede os valores de resisténcia ao cisalhamento em
2,5%; 4%, 108%, 152%, 195% e 253% para as fracdes massicas de lama vermelha de 5, 10,
15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

A deformacdo angular para a fracdo massica de 5% foi superior em 34% comparado
com a deformacdo angular da matriz. No entanto, o resultado de deformacdo angular da
matriz poliéster foi superior em 13%, 262%, 744%, 484% e 300% comparando com 0S
resultados das deformacdes angulares das fracfes massicas de lama vermelha de 10, 15, 20,
25 e 30%, respectivamente.

Para o modulo de cisalhamento a matriz supera apenas o compdsito com residuo de
lama vermelha de fragdo massica 5% em 28%. Para 0 caso das outras variagdes 0S
compdsitos de 10, 15, 20, 25 e 30% em massa, superam a matriz em 1%, 1%, 15%, 20% e
5% em relacdo ao mddulo de cisalhamento.

A Figura 4.25 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e
modulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
0s compositos com adicdo do residuo de lama vermelha nas fragdes volumétricas de 3,10%;
6,31%; 9,65%; 13,06%; 16,42% e 20,02% e nas fragbes massicas SRLV=5%;
10RLV=10%; 15RLV=15%; 20RLV=20%; 25RLV=25% e 30RLV=30%.
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Figura 4.25 - Grafico das fracGes volumétricas/fracbes massicas dos
compositos com residuo de lama vermelha versus suas propriedades
mecanicas de cisalhamento.

Observa-se que a resisténcia ao cisalhamento diminui com a elevacdo da fracbes de

RLV na matriz, 0 que sugere que a interacdo quimica, na interface particula/matriz, seja fraca

para transferir a tensdo cisalhante aos particulados, os mesmos ndo exercem a funcdo de

reforco. Nota-se que hd aumento da rigidez do material compoésito, com 0 aumento das

fracbes de RLV na matriz, 0 que sugere gque o residuo incrementa nesta propriedade.

O grafico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo angular,

para 0s compdsitos com residuo de lama vermelha, é apresentado na Figura G1(a)(Ver

APENDICE G).

A Tabela 4.28 apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de cisalhamento

dos compositos com adi¢do do residuo de lama vermelha.

Tabela 4.28 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compositos com residuos de lama vermelha.

ANOVA
ANOVA SQ gl MQ F valor-P F critico
variagdo Entre Grupos  gs 17 g 1435 3515 947x10°  3.37

(Tratamento)

Variacdo Dentro do

Grupo (Residuo)

368 9 0,41
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Total 89,85 15

Como 0 Feaeulado (35,15) foi superior a0 Fipeado (3,37) a0 nivel de significancia
a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho, podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes
sobre a propriedade analisada (Resisténcia ao cisalhamento) com grau de confianca
superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor menor que a, constata-se que os tratamentos das
fracdes de residuo foram significativos no cisalhamento. Como H, foi rejeitada, pode-se
verificar que os tratamentos diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que
permite a comparacdo das médias uma a uma e assim identificar quais as diferencas entre 0s
resultados.

A Tabela 4.29 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compositos com residuo de lama vermelha para a resisténcia ao cisalhamento, concluindo se
h& ou ndo diferenca significativa. O valor de d.m.s. para a resisténcia ao cisalhamento dos

compdsitos com insercdo de residuo de lama vermelha em matriz poliéster foi de 1,94.

Tabela 4.29 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores
médios da resisténcia ao cisalhamento para os tratamentos: MP,
5RLV, 10RLV, 15RLV, 20RLV, 25RLV e 30RLV.

(d.m.s. = 1,94)

MP 5RLV 10RLV 15RLV 20RLV 25RLV 30RLV
MP 0,000 0,167 0,278 3,880 4,508 4,947 5,359

S5RLV 0,167 0,000 0,111 3,713 4,341 4,780 5,192
10RLV 0,278 0,111 0,000 3,603 4,230 4,669 5,082
15RLV 3,880 3,713 3,603 0,000 0,628 1,066 1,479
20RLV 4,508 4,341 4,230 0,628 0,000 0,439 0,851
25RLV 4,947 4,780 4,669 1,066 0,439 0,000 0,413

30RLV 5,359 5,192 5,082 1,479 0,851 0,413 0,000

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente

Observa-se que houve diferenca significativa entre MP-15RLV, MP-20 RLV, MP-25
RLV, MP-30 RLV, 5RLV-15RLYV, 5RLV-20RLV, 5RLV-25RLV, 5RLV-30 RLV, 10RLV-
15RLV, 10RLV-20RLV, 10RLV-25RLV e 10RLV-30RLV. Os demais tratamentos
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apresentaram resultados estatisticamente significativos, indicando que ndo ha nenhuma
diferenca significativa entre os mesmos. Os compositos 5RLV e 10RLV apresentam,
estatisticamente, valores de resisténcia ao cisalhamento proximos do valor da matriz.

Na Figura 4.26 estdo apresentados os compoésitos com insercdo de residuo de lama

vermelha ensaiados em cisalhamento.

5% 10% 15% 20% 25% 30%

Figura 4.26 — Imagens das amostras, apés ensaio de cisalhamento, dos compositos
com insercéo de residuo de lama vermelha com 5, 10, 15, 20, 25 e 30% em massa.

Observa-se que os corpos de provas fraturados, apos ensaio de cisalhamento, tiveram o
comportamento das fraturas se enquadrando no modo de falha tipico e aceitavel para materiais
isotrépicos (STOJCEVSKI, et al. 2018), prevalece o mecanismo de falha de baixa aderéncia
na juncdo matriz-residuo de lama vermelha. O padrédo de falha tipico e aceitavel, mencionado,
é descrito como: (a) Fratura Vertical como sendo o tipo de falha, (b) Secdo Transversal
entre Entalhes representando a area da falha e (c) Fratura entre Entalhes como sendo a

descricdo da localizagdo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de Falhas).

4.3.3.2. Ensaio de cisalhamento dos materiais compositos com insercao de residuo de caulim

Os materiais compdsitos com insercdo de residuo de caulim, ap6s ensaio de

cisalhamento, foram avaliados quanto suas propriedades mecanicas no cisalhamento e os
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resultados obtidos de tensdo de cisalhamento (t), deformacdo angular (y) e modulo de

cisalhamento (G) estdo apresentados na Tabela 4.30.

Tabela 4.30 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com insercao de residuo de caulim em matriz poliéster.

Mp | Vp Vv T12 Y12 G12
(%) | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)

NA| NA | NA | 7,48+1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471 + 0,389

Fase Dispersa

Matriz
Poliéster Pura

5 | 3,23 | 0,43 | 1,58 +0,27 | 0,0055 +0,0015 | 0,325 + 0,065

10 | 6,56 | 0,78 | 1,69 +0,27 | 0,0017 + 0,0007 | 0,793 + 0,150

ggﬂﬁ;oedni 15 | 9,86 | 2,38 | 2,45+ 0,07 | 0,0020 +0,0007 | 0,990 + 0,290
P'\é'l?gsrtizr 20 | 13,24 | 3,64 | 2,06 +0,27 | 0,0036  0,0029 | 0,774 + 0,285
25 | 16,58 | 5,33 | 2,05+ 0,93 | 0,0024 + 0,0008 | 0,926 + 0,413
30 | 20,25 | 5,59 | 2,07+ 0,61 | 0,0030 % 0,0005 | 0,930 + 0,301

Onde:

Mp = Fracdo massica de particulado (Residuo);
Vp = Fragdo volumétrica de particulado (Residuo);

Vv = Fracdo volumétrica de vazios.

Pode-se observar que a matriz excede os valores de resisténcia ao cisalhamento em
373%, 342%, 205%, 263%, 265% e 261%; para as fragdes méassicas de caulim de 5, 10, 15,
20, 25 e 30%, respectivamente.

O resultado de deformacdo angular da matriz poliester foi superior em 38%, 347%,
280%, 111%, 216% e 154% comparando com os resultados das deformacdes angulares das
fracBes méassicas de caulim de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

O mddulo de cisalhamento da matriz foi superior em 352%, 85%, 48%, 90%, 59% e
58% comparando com os resultados dos modulos de cisalhamentos das fragcbes massicas de
caulim de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, respectivamente.

A Figura 4.27 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e
maodulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
0s compasitos com adicdo do residuo de caulim nas fracdes volumétricas de 3,23%; 6,56%);
9,86%; 13,34%; 16,58% e 20,25% e nas fracbes massicas S5RC=5%; 10RC=10%;
15RC=15%; 20RC=20%; 25RC=25% e 30RC=30%.
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Figura 4.27 — Grafico das fragbes volumétricas/fracdes massicas dos
compositos com residuo de caulim versus suas propriedades mecénicas de
cisalhamento.

Observa-se que a resisténcia ao cisalhamento diminui com a elevacdo da fracoes de
RC na matriz, o que sugere também que a interagdo quimica, na interface particula/matriz,
seja fraca para transferir a tensdo cisalhante aos particulados, 0s mesmos ndo exercem a
funcdo de reforco. Nota-se que neste caso a ha diminuicdo da rigidez do material compdsito,
com o aumento das fragdes de RC na matriz, o que sugere que a presenca da caulinita tenha
papel fundamental na reducdo do médulo de cisalhamento.

O grafico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo angular,
para os compésitos com residuo de caulim, é apresentado na Figura G1(b)(Ver APENDICE
G).

A Tabela 4.31 apresenta os dados gerados pela ANOVA para o ensaio de cisalhamento

dos compdsitos com adi¢do do residuo de caulim.

Tabela 4.31 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compdsitos com residuos de caulim.
ANOVA

ANOVA SQ dl MQ F valor-P F critico
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Variagao Entre Grupos
(Tratamento)

Variacdo Dentro do
Grupo (Residuo)

Total 59,28 17

54,83 6 9,14 22,59  1,39x 10° 3,09

445 11 0,40

Como 0 Feaculado (22,59) foi superior a0 Fiapelado (3,09) ao nivel de significancia

a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.

Desta forma, rejeita-se Ho, podendo concluir que os tratamentos possuem efeitos diferentes

sobre a propriedade analisada (Resisténcia ao cisalhamento) com grau de confianca
superior a 95% de probabilidade. Pelo P-valor menor que a, constata-se que os tratamentos das
fracdes de residuo foram significativos no cisalhamento. Como H, foi rejeitada, pode-se
verificar que os tratamentos diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que
permite a comparacdo das médias uma a uma e assim identificar quais as diferengas entre os
resultados.

A Tabela 4.32 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre os
compositos com residuo de caulim para a resisténcia ao cisalhamento, concluindo se ha ou
ndo diferenca significativa. O valor de d.m.s. para a resisténcia ao cisalhamento dos

compdsitos com insercdo de residuo de caulim em matriz poliéster foi de 1,86.

Tabela 4.32 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores
médios da resisténcia ao cisalhamento para os tratamentos: MP, 5RC,
10RC, 15RC, 20RC, 25RC e 30RC.

(d.m.s. = 1,86)

MP  5RC 10RC  15RC 20RC 25RC 30RC
MP 0,000 5,898 5787 5034 4508 5,429 5,408

SRC 5,898 0,000 5,620 4,867 4,341 5,262 5,241
10RC 5,787 5,620 0,000 4,756 4,230 5,151 5,130
15RC 5,034 4,867 4,756 0,000 0,628 1,548 1,527
20RC 4,508 4,341 4,230 0,628 0,000 0,921 0,900
25RC 5,429 5,262 5,151 1,548 0,921 0,000 0,021

30RC 5,408 5,241 5,130 1,527 0,900 0,021 0,000

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente
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Pode-se afirmar que houve diferenca significativa entre MP-5RC, MP-10RC, MP-
15RC, MP-20RC, MP-25RC, MP-30RC, 5RC-10RC, 5RC-15RC, 5RC-20RC, 5RC-25RC,
5RC-30RC, 10RCLV-15RC, 10RC-20RC, 10RC-25RC e 10RC-30RC. Os demais
tratamentos apresentaram resultados estatisticamente significativos, indicando que ndo ha
nenhuma diferenca significativa entre 0S mesmos.

Na Figura 4.28 estdo apresentados os compdsitos com insercdo de residuo de caulim

ensaiados em cisalhamento.

Figura 4.28 — Imagens das amostras, apos ensaio de cisalhamento, dos compdsitos
com insercdo de residuo de caulim com 5, 10, 15, 20, 25 e 30% em massa.

Pode-se observar que os corpos de provas fraturados, apds ensaio de cisalhamento,
também apresentaram o comportamento das fraturas se enquadrando no modo de falha tipico
e aceitavel para materiais isotropicos (STOJCEVSKI, et al. 2018), também prevalece o
mecanismo de falha de baixa aderéncia na juncdo matriz-residuo de caulim. O padrao de falha
tipico e aceitavel, mencionado, é descrito como: (a) Fratura Vertical como sendo o tipo de
falha, (b) Secdo Transversal entre Entalhes representando a area da falha e (c) Fratura entre
Entalhes como sendo a descricéo da localizacdo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de
Falhas).
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4.3.3.3. Ensaio de cisalhamento dos materiais compositos reforcados com fibras de Juta na
configuracdo continua e alinhada a 0° e 90°

Os materiais compositos reforgados com fibras de juta na configuracdo continua e
alinhada a 0° e a 90°, apds ensaio de cisalhamento, foram avaliados quanto suas propriedades
mecénicas no cisalhamento e os resultados obtidos de tensdo de cisalhamento (), deformacao

angular (y) e modulo de cisalhamento (G), estdo apresentados nas Tabelas 4.33 e 4.34.

Tabela 4.33 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compositos
com reforco de fibras de juta na disposi¢do continuas e alinhadas a 0° em matriz
poliéster.

Vs Vv T12 Y12 G2
(%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)

NA| NA | 7,48+1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471+ 0,389

Fase Dispersa

Matriz
Poliéster

Fibra de juta 15 | 10,34 | 22,53 + 1,03 | 0,0040 + 0,0004 | 0,960 + 0,581

0° unidirecional

25 | 10,76 | 22,93+ 3,78 | 0,0120 + 0,0046 | 0,695 * 0,288

Foi observado que a resisténcia ao cisalhamento dos compositos com 15 e 25Vol.% de
fibras, excederam em 201% e 206% a resisténcia ao cisalhamento da matriz poliester. O
resultado de deformacdo angular da matriz poliéster foi superior em 90% comparando com o
resultado da deformacdo angular do compdsito com 15Vol.% de fibras, assim como a
deformacdo angular da matriz foi inferior em 58% comparando com o resultado da
deformacéo angular do compdsito com 25Vol.% de fibras.

O modulo de cisalhamento da matriz foi superior em 53% e 111% comparando com
os resultados dos mdédulos de cisalhamentos dos compdsitos com 15 e 25Vol.% de fibras,
respectivamente.

Tabela 4.34 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compositos
com reforgo de fibras de juta na disposicao continuas e alinhadas a 90° em matriz
poliéster.

Vs Vv 121 Y21 G2
(%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)

NA | NA | 7,48+1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471 + 0,389

Fase Dispersa

Matriz
Poliéster

Fibradejuta | 15 | 1034 | 870084 | 0,0037:+0,0008 | 1,557 +0,210

90° unidirecional

25 | 10,76 | 6,79+ 0,23 | 0,0334 +0,0053 | 0,423 + 0,072
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Observa-se que a resisténcia ao cisalhamento do composito com 15Vol.% de fibras,
excedeu em 16% a resisténcia ao cisalhamento da matriz poliéster, assim como a resisténcia
ao cisalhamento da matriz poliester foi superior em superior em 10% comparando com o
resultado da resisténcia ao cisalhamento do compdsito com 25Vol.% de fibras.

O resultado de deformacdo angular da matriz poliéster foi superior em 105%
comparando com o resultado da deformacdo angular do compdsito com 15Vol.% de fibras,
assim como a deformacdo angular da matriz foi inferior em 339% comparando com o
resultado da deformacdo angular do compdsito com 25Vol.% de fibras.

O modulo de cisalhamento do compésito com 15Vol.% de fibras, excedeu em 6% o
modulo de cisalhamento da matriz poliéster, assim como mddulo de cisalhamento da matriz
poliéster foi superior em 250% comparando com o resultado da médulo de cisalhamento do
compdsito com 25Vol.% de fibras.

A Figura 4.29 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e
modulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
0s compdsitos reforcados com fibras de juta a 0° e a 90° nas fragdes volumétricas de 15% e
25%Vol.

—®— Resisténcia ao Cisalhamento (MPa) [~
— —4&— Modulo de Cisalhamento (GPa)

Modulo de Cisalhamento (Gpa)

Resisténcia ao Cisalhamento (MPa)

00 25 50 75 100 125 150 175 20.0 225 25.0 27.5 30.0
[
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R »° »® 959‘95 gayzfo
FV (%) de Fibras de Juta a 0°e 90°
Figura 4.29 - Gréafico das fracBes volumétricas dos compositos reforcados

com fibras de juta na disposicdo continuas e alinhadas a 0° e 90° versus suas
propriedades mecanicas de cisalhamento.

A concentracdo de tensdo nos entalhes é a principal responsével pelo inicio da fenda, e

o crescimento da fenda no plano de tensao principal é impedido pelas fibras alinhadas, o que



130

pode justifica uma maior resisténcia ao cisalhamento para as amostras de fibras de juta a 0°
em comparacdo com as amostras de fibras de juta a 90°, mesmos comportamentos foram
apresentados por ALMEIDA JR. et al. (2015); CHEGDANI e MANSORI (2018). Observa-
se que ocorre uma reducdo no mddulo de cisalhamento com a elevagdo da fracdo volumeétrica
de fibras, tanto para 0° com para 90°, sugerindo que para 0J15 e 90J15 tende a prevalecer as
propriedades elasticas das fibras, enquanto que para 0J25 e 90J25 as propriedades da matriz
prevalecem.

O gréafico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformagéo angular,
para os compositos refor¢ados com fibra de juta a 0° e 90°, é apresentado na Figura G2(a)(Ver
APENDICE G).

A analise de variancia para os resultados das medias de resisténcia ao cisalhamento
entre a matriz plena e as variacdes de fraces volumétricas de fibras de juta 0° (MP;
15%=0J15 e 25%=0J25) e juta 90° (MP; 15%=90J15 e 25%=90J25) é destacada na Tabela
4.35.

Tabela 4.35 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compositos reforcados com fibras de juta na disposicdo continuas e alinhadas a
0°e 90°.

ANOVA

Fonte da variagéo SQ dl MQ F valor-P  F critico
variagao Entre Grupos— g4920 6 9153 1549 2,30x102 8,94
(Tratamento)

Variagdo Dentro do
Grupo (Residuo)

Total 566,92 9

17,72 3 5,91

Como 0 Fearculado (15,49) foi superior a0 Fiabelado (8,94) ao nivel de significancia
a=5%, pode-se afirmar que ha pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos.
Desta forma, rejeita-se Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia ao
cisalhamento é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de
probabilidade, assim pelo P-valor menor que o, constata-se que os tratamentos das fracdes de
residuo foram significativos no cisalhamento. Como Hy foi rejeitada, pode-se verificar os
tratamentos que diferem entre si, com isso foi utilizado o teste de Tukey que permite a
comparagdo das médias uma a uma e assim identificar quais as diferencas entre os
resultados.

A Tabela 4.36 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre 0s
compdsitos com fibras de juta a 0° e a 90° para a resisténcia a tragdo, concluindo se h4 ou ndo
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diferenca significativa. O valor de d.m.s. foi de 7,91.

Tabela 4.36 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores
médios da resisténcia ao cisalhamento para os tratamentos: MP, 0J15,
0J25, 90J15 e 90J25.

(d.m.s.=7,91)
MP 0J15 0J25 90J15 90J25
MP 0,00 15,05 15,45 1,22 0,69
0J15 15,05 0,00 0,40 13,83 15,74
0J25 15,45 0,40 0,00 14,23 16,14
90J15 1,22 13,83 14,23 0,00 1,92
90J25 0,69 15,74 16,14 1,92 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente

Com base nesses resultados apresentados na Tabela 4.39, pode-se afirmar que houve
diferenca significativa apenas entre MP-0J15, MP-0J25, 0J15-90J15, 0J15-90J25, 0J25-
90J15, 0J25-90J25, sendo que nesses seis casos, 0s compositos 90J15 e 90J25 apresentam
valores médio de resisténcia ao cisalhamento semelhante comparado com a matriz, 0s
tratamentos MP-90J15, MP-90J25 e 90J15-90J25 observa-se que ndo houve diferenca
significativa.

Na Figura 4.30((a) e (b)) estdo apresentados os compdsitos reforcados com fibras de
juta alinhadas a 0° e ensaiados em cisalhamento, compositos com fibra de juta de 15 (a) e
25% (b) em volume, respectivamente.

Y — A ;— o — o — . —

A — P f— —— 0 A J— - —

() (b)

Figura 4.30 — Imagens das amostras, apds ensaio de cisalhamento, dos compdsitos
refor¢ados com fibras de juta dispostas continuas e alinhadas a 0°, onde 0J15 (a) e
0J25 (b).

O padrédo de falhas € aceitavel, denotando a descolagem e a delaminacdo de fendas

entre as fibras dispostas a 0°, na raiz do entalhe ocorre propagacdo da fratura horizontalmente
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sem que haja seccionamento da amostra (STOJCEVSKI, et al. 2018). Ocorre a formacgao e
acumulacdo de micro danos, criando uma zona de danos macroscopicamente visivel (regido
da ranhura em V de cor branca), algumas trincas nesta zona de danos, estende-se para além da
regido da raiz V destacadas por circulos na Figura 4.30 (YILMAZ et al., 2018). De fato,
durante a carga, as fibras seguem o movimento de cisalhamento e deformam transversalmente
com um descolamento entre as fibras e a matriz, as fibras continuam a deformar-se até
estarem principalmente sob solicitacdo de tracdo, mesmo comportamento observado por
CHEGDANI e MANSORI (2018). O padrao de falha aceitavel, mencionado, é descrito como:
(a) Fratura Horizontal como sendo o tipo de falha, (b) Secéo Transversal entre Entalhes
representando a area da falha e (c) Fratura entre Entalhes como sendo a descricdo da
localizacéo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de Falhas).

Na Figura 4.31((a) e (b)) estdo apresentados os corpos de provas fraturados, apos
ensaio de cisalhamento, dos compositos reforcados com fibras de juta alinhadas a 90°,

compositos com fibra de juta de 15 (a) e 25% (b) em volume, respectivamente.

Figura 4.31 — Imagens das amostras, ap0s ensaio de cisalhamento, dos compositos
reforcados com fibras de juta dispostas continuas e alinhadas a 90°, onde 90J15 (a)
e 90J25 (b).

Observa-se um padrdo de falha aceitavel e com baixa resisténcia ao cisalhamento,
comparado com a matriz poliéster, o que sugere uma falta de aderéncia na juncdo
fibras/matriz (STOJCEVSKI, et al. 2018). O padréo de falha aceitavel, mencionado para este
compdsito, é descrito como: (a) Fratura Vertical como sendo o tipo de falha, (b) Secéo
Transversal entre Entalhes representando a area da falha e (c) Fratura entre Entalhes como

sendo a descricdo da localizacdo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de Falhas).
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4.3.3.4. Ensaio de cisalhamento dos materiais compositos refor¢ados com fibras de Malva na

configuracdo continua e alinhada a 0° e 90°

Assim como os materiais compdsitos reforgcados com fibras de malva na configuracéo
continua e alinhada a 90° e a 0° apos ensaio de cisalhamento, também foram avaliados
guanto suas propriedades mecanicas no cisalhamento e os resultados obtidos de tensdo de
cisalhamento (t), deformacéo angular (y) e mddulo de cisalhamento (G), estdo apresentadas
na Tabela 4.37 e 4.38.

Tabela 4.37 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com reforco de fibras de malva na disposicao continuas e alinhadas a 0° em matriz

poliéster.
. Vi Vv T12 Y12 G2
Fase Dispersa | g0y | (05) | (MPa) (mm/mm) (GPa)
Matriz
Poliéster NA| NA | 7,48+1,27 | 0,0076 +£0,0013 | 1,471 + 0,389
Pura

Fibra de malva 15 | 9,70 | 12,78 +2,52 | 0,0175+0,0081 | 1,134 + 0,345

0° unidirecional

25 | 391 |[18,30+1,74 | 0,0151 +0,0040 | 0,769 + 0,182

Foi observado que a resisténcia ao cisalhamento dos compositos com 15 e 25Vol.% de
fibras, excederam em 71% e 144% a resisténcia ao cisalhamento da matriz poliéster.

O resultado de deformacdo angular foi observado que a deformacdo angular dos
compositos com 15 e 25Vol.% de fibras, excederam em 130% e 98% a deformacéo angular
da matriz poliéster.

O modulo de cisalhamento da matriz foi superior em 30% e 91% comparando com 0s
resultados dos mddulos de cisalhamentos dos compoésitos com 15 e 25Vol.% de fibras,
respectivamente.

Tabela 4.38 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com reforco de fibras de malva na disposicdo continuas e alinhadas a 90° em
matriz poliéster.

. Vs Vv T21 Y21 Gz
Fase Dispersa | o0y | (05) | (MPa) (mm/mm) (GPa)
Matriz
Poliéster | NA | NA | 7.48+1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471 + 0,389
Pura

Eibra de malva 15 | 9,70 | 8,41+2,00 | 0,0082 +0,0020 | 1,023 + 0,042

90° unidirecional

25 | 391 | 7,23+2,87 | 0,0033 +0,0010 | 0,633+0,173
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Foi observado que a resisténcia ao cisalhamento do compdsito com 15Vol.% de fibras,
excedeu em 12% a resisténcia ao cisalhamento da matriz poliéster, assim como a resisténcia
ao cisalhamento da matriz poliéster foi supeior em superior em 3,5% comparando com 0
resultado da resisténcia ao cisalhamento do compdsito com 25Vol.% de fibras.

O resultado de deformagdo angular foi observado que a deformacdo angular do
composito com 15Vol.% de fibras, excedeu em 8% a deformacdo angular da matriz poliéster,
assim como a deformacdo angular da matriz poliéster foi supeior em superior em 130%
comparando com o resultado da deformacéo angular do compdésito com 25Vol.% de fibras.

O modulo de cisalhamento da matriz foi superior em 44% e 132% comparando com
os resultados dos mddulos de cisalhamentos dos compdsitos com 15 e 25Vol.% de fibras,
respectivamente.

A Figura 4.32 mostra o grafico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e
modulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
os compositos reforcados com fibras de malva a 0° e a 90° nas fragGes volumétricas de 15% e
25%\Vol.
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Figura 4.32 - Gréfico das fragdes volumétricas dos compdsitos reforcados

com fibras de malva na disposi¢do continuas e alinhadas a 0° e 90° versus
suas propriedades mecéanicas de cisalhamento.

O aumento da resisténcia ao cisalhamento para as amostras com fibras de malva a 0°
em comparagdo com as amostras de fibras de malva a 90° seguem 0S mesmos

comportamentos discutidos paras 0os compdsitos com fibras de juta e que também foram
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apresentados por ALMEIDA JR. et al. (2015); CHEGDANI e MANSORI (2018). Observa-se
também que ocorre uma reducdo no mddulo de cisalhamento com a elevacdo da fracdo
volumétrica de fibras, tanto para 0° com para 90° sugerindo as propriedades da matriz
prevalecem.

O gréfico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo angular,
para os compositos reforcados com fibra de malva a 0° e 90°, € apresentado na Figura
G2(b)(Ver APENDICE G).

A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e as variagOes de fracdes volumetricas de fibras de malva 0° (MP; 15%=0M15 e
25%=0M25) e malva 90° (MP; 15%=90M15 e 25%=90M25) é destacada na Tabela 4.39.

Tabela 4.39 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compositos reforcados com fibras de malva na disposicdo continuas e alinhadas a
0°e 90°.

ANOVA

Fonte da variacédo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Variacéo Entre Grupos
(Tratamento) 179,28 6 29,88 3,84 0,15 8,94

Variagdo Dentro do
Grupo (Residuo)

Total 202,62 9

2334 3 7,78

Como 0 Fcaiculado (3,84) € menor que Frabelado (8,94) ao nivel de significancia a=5%,
indicando portanto , a aceitagdo da hipotese Ho. Por este motivo, o teste de Tukey néo foi
considerado necessario.

Na Figura 4.33((a) e (b)) estdo apresentados os compositos reforcados com fibras de
malva alinhadas a 0° ensaiados em cisalhamento. Compositos com fibra de malva de 15 (a) e

25% (b) em volume, respectivamente.

Figura 4.33 — Imagens das amostras, apds ensaio de cisalhamento, dos compdsitos
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reforcados com fibras de malva dispostas continuas e alinhadas a 0°, onde OM15
(@) e OM25 (b).

O padrdo de falha também ¢ aceitavel, denotando a descolagem e a delaminagdo de
fendas entre as fibras dispostas a 0° na raiz do entalhe ocorre propagacdo da fratura
horizontalmente sem que haja rompimento da amostra (STOJCEVSKI, et al. 2018). Nesta
configuracdo estes compositos também apresentam bom nivel de aderéncia interfacial
fibras/matriz. Ocorre a formagéo e acumulacdo de micro danos, criando uma zona de danos
macroscopicamente visivel (regido da ranhura em V de cor branca), algumas trincas nesta
zona de danos, estende-se para além da regido da raiz V destacadas por circulos na Figura
4.34 (YILMAZ et al., 2018). O padrédo de falha aceitavel, mencionado, é descrito como: (a)
Fratura Horizontal como sendo o tipo de falha, (b) Secdo Transversal entre Entalhes
representando a &rea da falha e (c) Fratura entre Entalhes como sendo a descricdo da
localizacéo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de Falhas).

Na Figura 4.34((a) e (b)) estdo apresentados os compositos reforcados com fibras de
malva alinhadas a 90° ensaiados em cisalhamento. Compdsitos com fibra de malva de 15 (a)

e 25% (b) em volume, respectivamente.

(b)

Figura 4.34 — Imagens das amostras, apds ensaio de cisalhnamento, dos compdsitos
reforgados com fibras de malva dispostas continuas e alinhadas a 90°, onde 90M15
(a) e 90M25 (D).

Observa-se também um padrdo de falha aceitdvel e com baixa resisténcia ao
cisalhamento, comparado com a matriz poliéster, 0 que sugere também uma falta de aderéncia
na interface fibras/matriz (STOJCEVSKI, et al. 2018). O padrdo de falha aceitavel,
mencionado para este composito, é descrito como: (a) Fratura Vertical como sendo o tipo de
falha, (b) Secdo Transversal entre Entalhes representando a area da falha e (c) Fratura entre
Entalhes como sendo a descricdo da localizacéo da falha, conforme ASTM D5379 (Modos de
Falhas).
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4.3.4 — Critério de escolha do sistema de composito trifasico

De acordo com Planejamento Fatorial dos compdsitos trifasicos (matriz + fibra
lignoceluldsica + residuo industrial) destacado no item 3.2.7, tem-se como definicdo das
proporcdes das fragdes volumétricas de fibras os melhores resultados dos ensaios de tracdo
para compositos reforcados com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a
0°, assim como para os melhores resultados do ensaio de tracdo para 0s compésitos com
insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, a partir desta orientacdo, adotou-se para 0s
compositos reforcados com fibras de juta e malva a fragdo volumétrica de 15% de fibras e
para 0os compdsitos com residuo de lama vermelha o que apresentou melhor resultado
estatisticamente no ensaio de tracdo que foi o de fracdo massica de 10% e para 0 compositos
com inserc¢do residuo de caulim o que apresentou melhor resultado estatisticamente no ensaio
de tragdo que foi o de fracdo massica de 5%. Pode-se verificar que os resultados das massas
especificas e das proporcdes de fragdes massicas e volumétricas de residuos e fibras para os

compositos trifasicos na Tabela 4.40.

Tabela 4.40 - Massa especifica dos compdsitos trifasicos (g/cm3) reforcados
com fibras de juta e malva, com insercdo de residuo de lama vermelha e
caulim, além das fracdes volumétricas e fracdes méassicas dos constituintes.
Compésito | Pc(9/cm?) Vi Mt Mp Vp Vv
) | (%) | (%) (%) (%)
JRLV 1,215 + 0,002 15 18,27 10 5,95 9,51

JRC 1,199 + 0,018 15 18,50 5 3,06 8,71

MRLV | 1,210+ 0,018 15 14,25 10 5,93 5,92

MRC 1,205 + 0,014 15 14,31 5 3,07 4,29

Onde:

V¢ = Fragéo volumétrica de fibras;

Ms = Fragdo massica de fibras;

Mp = Fracdo massica de particulado (Residuo);
Vp = Fragéo volumétrica de particulado (Residuo);
Vv = Fragdo volumétrica de vazios.
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4.3.5 — Ensaios mecanicos dos sistemas de compadsitos trifasicos

4.35.1. Ensaio de tracdo dos materiais compositos com inser¢cdo de residuo de lama
vermelha e caulim, reforcados com fibras de juta e malva na configuracdo continua e
alinhada a 0°

Os materiais compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na
configuragdo continua e alinhada a 0° e insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, apds
ensaio de tracdo, também foram avaliados quanto suas propriedades mecanicas na tracao e 0s
resultados obtidos de tensdo de tracdo (¢), deformacdo (g), modulo de elasticidade (E) e

coeficiente de Poisson (v) estdo apresentados na Tabela 4.41.

Tabela 4.41 - Resultados do ensaio de resisténcia a tracdo dos compdsitos com reforco de fibras de
juta e malva na disposi¢do continuas e alinhadas a 0°, com insercdo de residuo de lama vermelha e
residuo de caulim de em matriz poliéster.

Fase V¢ Vp Vv 012 €12 Ewn
Dispersa| (%) | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa) V12
MP NA | NA | NA | 2335+446 | 0,045+0,007 | 0,501+0,084 | 0,375=0,027
OJRLV | 15 |595| 9,51 |53,60+1050| 0,008+ 0,002 |6,617+0,993 | 0,386+ 0,134
OJRC | 15 | 3,06 | 8,71 | 46,79+3,78 | 0,007 +0,001 | 6,239+0,426 | 0,395+0,112
OMRLV | 15 | 593 | 592 | 36,10+6,64 | 0,006 +0,002 | 4,763 +0,559 | 0,451 +0,127
OMRC | 15 | 3,07 | 429 | 28,29+3,47 | 0,007 +0,003 | 4,523 +0,519 | 0,390 + 0,035

Podem ser observados que compositos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLV e OMRC
apresentaram maior resisténcia a tragdo, excedendo em 129%, 100%, 54% e 21% a resisténcia
a tracdo da matriz poliéster.

Para o caso da deformacgdo na ruptura, em todos os casos, a matriz de poliéster
apresentou o maior resultado que foi de 463%, 493%, 604% e 509%, comparando com 0s
compositos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLV e OMRC, respectivamente.

O mddulo de elasticidade dos compositos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLYV e OMRC
apresentaram maiores valores de modulo, ultrapassando em 1220%, 1145%, 850% e 802% a
rigidez da matriz poliéster.

Foi observado que o coeficiente de Poisson dos compositos trifasicos 0OJRLV , 0JRC,
OMRLYV e OMRC apresentaram maiores valores de mddulo, excedendo o valor do coeficiente

de Poisson da matriz em 3%, 5%, 20% e 4%, respectivamente.
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A utilizacdo de residuos industrais como enchimento em compositos de poliméricos
reforcado com fibras naturais € justificavel, pois pode incrementa as propriedades mecanicas
dos compdsitos, o que foi observado por PRABU et al. (2014) que obtiveram o resultado
satisfatério ao ensaiar, em tracdo, materiais compositos reforgados com fibras de bananeiras
na fracdo de 30% em massa em matriz poliéster com 8% em massa de lama vermelha. Assim
como VIGNESHWARAN et al. (2019) que apresentaram o melhor desempenho ao ensaiar,
em tracdo, materiais compositos reforcados com fibras de sisal na fracdo de 40% em massa
em matriz poliéster com 20% em massa de lama vermelha. Novamente VIGNESHWARAN et
al. (2020) que destacaram o melhor desempenho ao ensaiar, em tracdo, materiais compositos
reforcados com fibras da bainha do coqueiro, apds tratamento alcalino e com silano, em
matriz poliéster com 20% em massa de lama vermelha.

A Figura 4.35 apresenta o grafico comparativo entre as resisténcias a tracdo e modulo
de elasticidade dos resultados obtidos no ensaio de tragdo para matriz e para 0s compositos
trifasicos reforcados com fibras de juta e malva a 0° com insercdo de residuos de lama

vernelha e caulim.
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Figura 4.35 - Gréfico das composi¢des dos compdsitos trifasicos reforcados
com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 0°, com

insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, versus suas propriedades
mecanicas de tracao.

Como observado a resisténcia a tragdo dos compdsitos trifasicos apresentaram maiores
valores em comparacdo com a matriz, as fibras exercem a funcédo de reforco e os residuos,

nesta condicdo, atuam como enchimento nos materiais compdsitos, justificando seu uso, 0
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valor maximo obtido de resisténcia a tracdo foi para o compositos trifasico 0JRLV que foi de
53,60 + 10,50MPa. Da mesma forma o modulo de elasticidade dos materiais compdsitos
trifasicos sdo maiores do que a matriz, confirmando que a rigidez € incrementadas com a
presenca de fibras e de residuos na matriz, o valor méximo obtido de médulo de elasticiade
foi para o compdsitos trifasico 0JRLV que foi de 6,617 + 0,993GPa.

Os demais graficos comparativos entre a resisténcia a tracdo versus deformacdo e
resisténcia a tracdo versus coeficiente de Poisson, para compositos trifasicos a 0°, séo
apresentados no APENDICE H.

A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia a tracdo entre a
matriz plena e os compésitos trifasicos 0JRLV, 0JRC, OMRLY e OMRC ¢ destacada na
Tabela 4.42.

Tabela 4.42 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de tracdo dos
compasitos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na disposic¢ao continuas e
alinhadas a 0° , com insercdo de residuo de lama vermelha e caulim.

ANOVA

Fonte da variagao SQ 4l MQ F valor-P F critico
Variacéo Entre Grupos 8
(Tratamento) 4163,78 4 1040,946 2158 1,80x10 2,69
Varlziu;ao Dentro do Grupo 1446,81 30 48227

(Residuo)

Total 5610,59 34

Como 0 Feaculado (21,58) > Fravelado (2,69) ao nivel de significancia a=>5%,
mostrando portanto pelo menos uma diferenca significativa para os tratamentos, rejeitando
assim a hipdtese Ho. Conclui-se que pelo menos umas das médias de resisténcia a tracdo
é diferente das demais com grau de confianca superior a 95% de probabilidade, assim
pelo P-valor menor que a, constata-se que os tratamentos das fragdes de residuo foram
significativos na tragdo. Como Ho 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 e assim identificar quais as diferencas entre os resultados.

A Tabela 4.43 apresenta os resultados comparativos do teste de Tukey entre os
compdsitos trifasicos, concluindo se hd ou ndo diferenca significativa. O valor da d.m.s.
obtida foi de 10,06.

Tabela 4.43 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores
médios da resisténcia a tragdo para os tratamentos: MP, JRLV, JRC,
MRLV e MRC.

(d.m.s. = 10,06)
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MP 0JRLV 0JRC OMRLV OMRC

MP 0,00 30,25 23,44 12,75 4,94
0JRLV 30,25 0,00 6,81 17,5 25,31
0JRC 23,44 6,81 0,00 10,69 18,5

OMRLV 12,75 17,5 10,69 0,00 7,81
OMRC 4,94 25,31 18,5 7,81 0,00

O texto em negrito representa o tratamento que difere significamente

Com base nesses resultados apresentados, pode-se afirmar que houve diferenca
significativa apenas entre MP-0JRLV, MP-0JRC, MP-OMRLYV, 0JRLV-OMRLV, 0JRLV-
OMRC, 0JRC-OMRLV e 0JRC-OMRC, sendo em todos 0s casos 0s compdsitos apresentam
maiores valores médio de resisténcia a tracdo comparado com a matriz. Entre os tratamentos
MP-OMRC, O0JRLV-0JRC e OMRLV-OMRC observa-se que ndo houve diferenca

significativa.

4.3.5.2. Micrografias das superficies fraturadas por MEV dos materiais compositos trifasicos
com insercdo de residuo, reforcados com fibras de juta e malva a 0° apds ensaio de tracéo

As micrografias obtidas por MEV da regido da fratura dos compositos trifasicos
reforcados com fibras de juta e malva na disposic¢ao a 0° e com isercdo de residuo de caulim e
lama vermelha estdo apresentadas na Figura 4.36 ((a), (b), (c) e (d)), assim especificada em
0JRLV, 0JRC, OMRLV e OMRC e respectivamente.
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Figura 4.36 - Micrografias obtidas por MEV, ap6s ensaio de tracdo, das amostras dos
compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva dispostas continuas e
alinhadas a 0°, amostras com insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, onde
0JRLV (a), 0JRC (b), OMRLYV (c) e OMRC (d).

Arrancamento *
de ﬁbrg -

WD: 22.14 mm SEM MAG: 70 x
SEM HV: 20.0 kV Det: SE
View field: 2,97 mm Scan speed: 6

Tém-se as superficies fraturadas com mecanismo de falhas semelhantes, como por
exemplo, fibras arrancadas da matriz e presenca de residuos sedimentados, a destacar em (a),
destaca-se 0 comp@sito trifasico de fibras de juta e residuo de lama vermelha que foi superior
a matriz e compositos com inser¢do de lama vermelha em 21% e 140%, respectivamente, em
(b), tem-se o composito trifasico de fibras de juta e residuo de caulim que foi superior a
matriz e compdsitos com insercao de caulim em 100% e 128%, respectivamente, em (d), tem-
se 0 composito trifasico de fibras de malva e residuo de caulim que foi superior a matriz e
compdsitos com insercdo de caulim em 129% e 38%, respectivamente, em (c), tem-se 0
compdsito trifasico de fibras de malva e residuo de lama vermelha que foi superior a matriz e
compositos com insercdo de lama vermelha em 54% e 62%, respectivamente, em todos 0s

compositos as fibras de juta e malva se comportaram como um reforgo efetivo.

4.3.5.3. Ensaio de cisalhamento dos materiais compdsitos com insercdo de residuo de lama
vermelha e caulim, reforcados com fibras de juta e malva na configuracdo continua e
alinhada a 0°

Os materiais compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na
configuragdo continua e alinhada a 0° e insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, apds

ensaio de cisalhamento, foram avaliados quanto suas propriedades mecanicas no cisalhamento
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e os resultados obtidos de tensdo de cisalhamento (t), deformacdo angular (y) e mddulo de

cisalhamento (G) estdo apresentados na Tabela 4.44.

Tabela 4.44 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com reforco de fibras de juta e malva na disposi¢éo continuas e alinhadas a 0°, com

insercdo de residuo de caulim e lama vermelha em matriz poliéster.

Fase Vi | Vp Vv T12 Y12 G2
Dispersa| (%) | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)
MP NA | NA | NA 7,48+ 1,27 | 0,0076 +0,0013 | 1,471 +0,389
OJRLV | 15 |595| 9,51 | 11,18+2,86 | 0,0214 +0,0018 | 0,804 + 0,201
OJRC | 15 | 3,06 871 | 11,04+1,17 | 0,0211 +0,0038 | 0,697 + 0,025
OMRLV | 15 | 593 | 592 | 12,21+0,39 | 0,0240+0,0041 | 0,727 £ 0,335
OMRC | 15 | 3,07 | 429 | 11,37+2,17 | 0,0225 +0,0059 | 0,837 + 0,189

Podem ser observados que 0s compositos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLV e OMRC
apresentaram maior resisténcia ao cisalhamento, excedendo em 50%, 47%, 63% e 52% a

resisténcia ao cisalhamento da matriz poliéster.

A deformacdo angular dos compdsitos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLV e OMRC

também apresentaram maiores valores de deformacdes, ultrapassando em 181%, 177%,

215% e 196% a deformacdo angular da matriz poliéster.

Para 0 caso do modulo de cisalhamento, em todos os casos, a matriz de poliéster

apresentou o maior resultado que foi de 83%, 111%, 102% e 76%, comparando com 0S

compositos trifasicos 0JRLV , 0JRC, OMRLV e OMRC, respectivamente.

A Figura 4.37 apresenta o grafico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e

modulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
0s compasitos trifasicos 0JRLV, 0JRC, OMRLYV e OMRC, respectivamente.
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Figura 4.37 - Gréafico das composicdes dos compdsitos trifasicos reforcados
com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 0°, com

insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, versus suas propriedades
mecanicas de cisalhamento.

Como observado a resisténcia ao cisalhamento dos compositos trifasicos sdo maiores
do que a matriz, as fibras exercem a fungéo de reforco e os residuos, nesta condicdo, atuam
também como enchimento nos materiais compositos, justificando seu uso, observa-se também
que ndo existem diferencas sinficativas entre os compdsitos trifasicos. Da mesma forma o
modulo de cisalhamento dos materiais compositos trifasicos sdo menores do que a matriz, e
ndo apresentam diferencas significativas, comparados entre si, confirmando que a rigidez é
reduzida com a presenca de fibras e de residuos na matriz.

O grafico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo angular,
para 0s compositos trifasicos a 0°, é apresentado no APENDICE I(a).

A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia ao cisalhamento
entre a matriz plena e os compositos trifasicos 0JRLV, 0JRC, OMRLV e OMRC, reforcados
com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 0°, € destacada na Tabela
4.45,

Tabela 4.45 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compdsitos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na disposicédo
continuas e alinhadas a 0° , com insercéo de residuo de lama vermelha e caulim.
ANOVA

Fonte da variagao SQ g MQ F valor-P F critico
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Variagdo Entre Grupos

(Tratamento) 2947 6 491 113 0,433 3,86
Variagdo Dentro do Grupo 3049 7 436

(Residuo) ' ,

Total 59,95 13

Como 0 Feaiculado (1,13) € menor que Fravelado (3,86) ao nivel de significancia o=5%,
indicando portanto, a aceitacdo da hipotese Ho. Por este motivo, o teste de Tukey ndo foi
considerado necessario.

Na Figura 4.38((a), (b), (c) e (d)) estdo apresentados os compdsitos trifasicos
refor¢ados com fibras de juta e malva dispostas a 0°, compositos com insergdo de residuo de
lama vermelha e caulim e ensaiados em cisalhamento.
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Figura 4.38 — Imagens das amostras, apds ensaio de cisalhamento, dos
compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva dispostas
continuas e alinhadas a 0°, amostras com insercdo de residuo de lama
vermelha e caulim, onde 0JRLV (a), 0JRC (b), OMRLYV (c) e OMRC (d).

Nesta configuracdo estes compdsitos também apresentam bom nivel de aderéncia
interfacial fibras/matriz e padrdo de falha apresentado também € aceitavel, caracterizado por a
descolagem e a delaminacgéo de fendas entre as fibras dispostas a 0°, na raiz do entalhe ocorre
propagacdo da fratura horizontalmente, destacadas pelas setas em amarelo, sem que haja
rompimento da amostra (STOJCEVSKI, et al. 2018).
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4.3.5.4. Ensaio de cisalhamento dos materiais compdsitos com inser¢do de residuo de lama
vermelha e caulim, reforcados com fibras de juta e malva na configuracdo continua e
alinhada a 90°

Os materiais compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na
configuracdo continua e alinhada a 90° e insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, ap6s
ensaio de cisalhamento, foram avaliados quanto suas propriedades mecéanicas no cisalhamento
e os resultados obtidos de tensdo de cisalhamento (t), deformacdo angular (y) e modulo de

cisalhamento (G) estdo apresentados na Tabela 4.46.

Tabela 4.46 - Resultados do ensaio de resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos
com reforco de fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 90°,
com insercdo de de residuo de lama vermelha e caulim em matriz poliéster.

Fase Vi | Vp Vv T21 Y21 G2
Dispersa | (%) | (%) | (%) (MPa) (mm/mm) (GPa)

MP NA | NA | NA | 748+1727 | 0,0076 +£0,0013 | 1,471 +0,389

90JRLV | 15 [595| 9,51 | 505+0,80 | 0,0083 +0,0045 | 0,751 +0,192
90JRC | 15 | 3,06 | 8,71 | 686+0,14 | 0,0131+0,0061 | 0,740 + 0,126
90MRLV| 15 |593| 592 | 6,65+0,35 | 0,0105+0,0028 | 0,708 + 0,058
90MRC | 15 | 3,07 | 429 | 509+0,11 | 0,0165+0,0066 | 0,673 + 0,009

Observa-se que compdsitos trifasicos 90JRLYV , 90JRC, 90MRLV e 90MRC
apresentaram maior resisténcia ao cisalhamento, excedendo em 48%, 9%, 12% e 47% a
resisténcia ao cisalhamento da matriz poliéster.

A deformacdo angular dos compdsitos trifasicos 90JRLV , 90JRC, 90MRLV e
90MRC apresentaram maiores valores de deformacdes, ultrapassando em 9%, 72%, 38% e
117% a deformacdo angular da matriz poliéster.

Para o caso do mddulo de cisalhamento, em todos 0s casos, a matriz de poliéster
apresentou o maior resultado que foi de 96%, 99%, 108% e 118%, comparando com 0S
compositos trifasicos 90JRLV , 90JRC, 90MRLYV e 90MRC, respectivamente.

A Figura 4.39 apresenta o gréfico comparativo entre as resisténcias ao cisalhamento e
maodulo de cisalhamento dos resultados obtidos no ensaio de cisalhamento para matriz e para
0s compdsitos trifasicos 90JRLV, 90JRC, 90MRLV e 90MRC, respectivamente.
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Figura 4.39 - Gréafico das composicdes dos compdsitos trifasicos reforcados
com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 90°, com

insercdo de residuo de lama vermelha e caulim, versus suas propriedades
mecanicas de cisalhamento.

Como observado a resisténcia ao cisalhamento dos compdsitos trifasicos néo
apresentam diferencas sinficativas em comparagdo com a matriz, as fibras, nesta condicéo,
ndo exercem a funcdo de reforco e os residuos, nesta condicdo, atuam apenas como
enchimento nos materiais compdsitos. Da mesma forma o modulo de cisalhamento dos
materiais compositos trifasicos sdo menores do que a matriz, e ndo apresentam diferencas
significativas, comparados entre si, confirmando que a rigidez € reduzida com a presenca de
fibras e de residuos na matriz.

O grafico comparativo entre a resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo angular,
para 0s compositos trifasicos a 90°, é apresentado no APENDICE I(b).

A anélise de variancia para os resultados das médias de resisténcia ao cisalhamento
entre a matriz plena e os compositos trifasicos 90JRLV, 90JRC, 90MRLV e 90MRC,
reforcados com fibras de juta e malva na disposicdo continuas e alinhadas a 90°, ¢é destacada
na Tabela 4.47.

Tabela 4.47 — Dados gerados pela “ANOVA: Unico fator para ensaio de cisalhamento
dos compdsitos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva na disposicdo
continuas e alinhadas a 90° , com insercdo de residuo de lama vermelha e caulim.
ANOVA

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




148

Variagao Entre Grupos

(Tratamento) 964 6 161 201 0,303 8,940
Variacdo Dentro do Grupo 5 40 3 080

(Residuo) ' ,

Total 12,05 9

Como 0 Fealculado (2,01) € menor que Franelado (8,94) a0 nivel de significancia a=59%,
indicando portanto, a aceitacdo da hipotese Ho. Por este motivo, o teste de Tukey ndo foi
considerado necessario.

Na Figura 4.40((a), (b), (c) e (d)) estdo apresentados os compdsitos trifasicos
reforcados com fibras de juta e malva dispostas a 90° , compositos com insercdo de residuo

de lama vermelha e caulim e ensaiados em cisalhamento

(T

(@) (b) (©) (d)

Figura 4.40 — Imagens das amostras, apds ensaio de cisalhamento,
dos compositos trifasicos reforcados com fibras de juta e malva
dispostas continuas e alinhadas a 90° amostras com insercdo de
residuo de caulim e lama vermelha, onde 90JRLV (a), 90JRC (b),
90MRLYV (c) e 90OMRC (d).

Observa-se também um padrdo de falha aceitdvel e com baixa resisténcia ao
cisalhamento comparado com a matriz poliéster, o que sugere também uma falta de aderéncia
na interface fibras/residuo/matriz (STOJCEVSKI, et al. 2018).

As exigéncias de reducdo do consumo de energia e dos impactos ambientais sdo 0s

principais fatores impulsionadores do desenvolvimento de compositos reforcados com fibras
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naturais em muitos setores. Em comparacdo com a fibra sintética, a fibra natural oferece
varias vantagens em termos de biodegradabilidade, peso leve, baixo preco e propriedades
mecanicas satisfatorias (LI et al., 2020). As fibras naturais tém atraido grande atencdo dos
setores industriais e de pesquisadores para a exploracdo de compositos poliméricos devido a
sua natureza "mais verde" e devido a sua contribuicdo para pratica sustentdvel (AZMAN et
al., 2021).

Com relacdo aos residuos industriais, a maioria das empresas de alumina, por
exemplo, utiliza principalmente de bacias de rejeitos para armazenar 0 RLV, 0 que representa
numerosos perigos ambiental e social, tais como a poluicdo do ar e das &guas subterréneas,
bem como a superficie do solo (KHAIRUL et al., 2019; e CHEN et al., 2019). E urgente a
necessidade de desenvolver métodos eficientes para a utilizacdo do RLV e RC em todo o
mundo. Simultaneamente a esta necessidade, a utilizacdo do RLV e RC, como enchimento,
em materiais compositos poliméricos reforgados com fibras lignocelulésicas, parece ser um
método promissor de reaproveitamento destes residuos industriais. A utilizacdo simples e
eficiente destes residuos, a disponibilidade, o baixo custo e o fator econémico, sugere a
implementacdo em escala nos compdsitos (DING et al., 2022).

Para isso durante o processo de desenvolvimento de novos produtos, 0s engenheiros
de produto precisam implementar o conceito e concepcdo de sustentabilidade. Para os
designers praticarem a sustentabilidade, devem incluir e avaliar os quatro pilares da
Sustentabilidade: o Ambiental, o Social, o Econdmico e integralizado na forma Institucional,
desde a obtencdo dos recursos até producdo de produtos finais (ALI et al., 2021).

Diante destes fatos, os materiais compdsitos bifasico e trifasicos, produzidos e
caracterizados neste trabalho, possuem potencial de aplicacdes em alguns setores da industria,
como por exemplo, no setor automotivo e na confeccdo de componentes ndo estruturais, como
no caso na fabricacdo de painéis diversos presentes no interior do automavel.

Outros setores com potenciais de aplicacGes sdo o industrial e a construcdo civil, uma
vez que as propriedades mecanicas obtidas nesta pesquisa, como a tensdo de tracdo (o),
deformacdo (g), moddulo de elasticidade (E), coeficiente de Poisson (v), tensdo de
cisalhamento (t), deformacdo angular (y) e moédulo de cisalhamento (G), estabelecem
informacg0es necessarias para o desenvolvimento de compositos laminados, através da Teoria

Cléssica dos Laminados (TCL), e desta forma propor possiveis aplicacdes estruturais.
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CAPITULO 5
CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos neste trabalho de pesquisa, podem-se tirar as
seguintes conclusoes:

e As caracterizacOes fisica, microestrutural e morfologica dos residuos de lama
vermelha e caulim se mostraram condizentes com a literatura;

e As caracterizacOes fisica e mecanica das fibras vegetais (juta e malva) se mostraram
condizentes ou superiores a literatura, principalmente com relacéo a resisténcia a tracdo das
fibras, deformacéo e modulo de elasticidade;

e O didmetro médio da fibra de juta foi de 78,00 um e malva foi de 79,74 um. Os
valores de resisténcia mecanica mostraram que as fibras estudadas apresentam potencial de
reforco para materiais compdsitos poliméricos;

e A massa especifica dos compdsitos com residuo apresentou um aumento no valor
médio com inserc¢do de residuos de lama vermelha e caulim;

e A massa especifica dos compositos reforcados com fibras de juta e malva apresentou
uma reducgdo no valor médio quando comparado com a matriz, entretanto com aumento do
percentual volumétrico de fibras ocorre um ligeiro aumento nos valores desta propriedade;

¢ Os compasitos com residuo de lama vermelha apenas os compdsitos 5RLV apresentou
0 maior valor médio de resisténcia a tracdo comparado com a matriz com diferenca de 1%,
assim como os compésitos 10RLV e 15RLV apresentaram, estatisticamente, valores de
resisténcia a tracdo proximos do valor da matriz com diferenca de 4%, 18%, além de elevacao
da rigidez;

¢ Os compositos com residuo de caulim, apenas o compdsito 5RC apresentou 0 maior
valor médio de resisténcia a tracdo comparado com os demais compdsitos, e que mais se
aproxima com o valor de resisténcia a tracdo da matriz poliéster com diferenca de 14%, além
de elevacdo da rigidez;

¢ Os compositos reforcados com fibras de juta 0J5, 0J15 e 0J25 apresentaram maiores
valores médio de resisténcia a tragdo comparado com a matriz excedendo em 2%, 150% e
166%, respectivamente, além de elevacéo da rigidez;

¢ Os compositos reforcados com fibra de malva a 0M15 e OM25 também exibiram a
maior resisténcia a tracdo, excedendo em 67% e 96% a resisténcia a tracdo do poliéster puro,

além de elevacdo da rigidez;
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e Com relacdo aos padrdes de falhas apresentados pelos ensaios de cisalhamento, os
mesmos foram aceitaveis de acordo com a literatura;

e Com relacdo a resisténcia ao cisalhamento os compoésitos com residuos, apenas 5RLV,
10RLYV, estatisticamente, tiveram valores de resisténcia ao cisalhamento préximos do valor da
matriz;

¢ O compodsito reforcado com fibras juta 90J15 apresentou o resultado de resisténcia ao
cisalhamento superior em relagdo a matriz em 16%. No caso de 0J15 e 0J25 exibem as
maiores resisténcias ao cisalhamento ao comparar com a matriz, excedendo em 201% e 206%
a resisténcia ao cisalhamento do poliéster puro;

¢ O compasito reforcado com fibras malva 90M15 apresentou o resultado de resisténcia
ao cisalhamento superior em relacdo a matriz em 12%. No caso de 0JM15 e OM25 exibem as
maiores resisténcias ao cisalhamento ao comparar com a matriz, excedendo em 71% e 144% a
resisténcia ao cisalhamento do poliéster puro;

¢ Nas propriedades de tracdo os compositos trifasicos 0JRLV, 0JRC, OMRLV e OMRC
apresentaram maior resisténcia a tracdo, excedendo em 129%, 100%, 54% e 21% a
resisténcia a tracdo da matriz poliéster, da mesma forma, o mddulo de elasticidade também
exibem os maiores valores, ultrapassando 1220%, 1145%, 850%, e 802% a rigidez do
poliéster puro.

eNas propriedades de cisalhamento pode ser observado que a resisténcia ao
cisalhamento da matriz poliéster foi superior aos compositos trifasicos 90JRLV, 90JRC,
90MRLV e 90MRC em 48%, 9%, 12% e 47%, respectivamente.

¢Os compositos trifasicos 0JRLV, 0JRC, OMRLV e OMRC apresentaram maior
resisténcia ao cisalhamento, excedendo em 49%, 47%, 63% e 52% a resisténcia ao
cisalhamento da matriz poliéster, respectivamente.

e Os compdsitos bifasicos e trifasicos apresentados nesta pesquisa podem ser aplicados
no setor automotivo, na confeccdo de componentes ndo estruturais, como no caso na

fabricacdo de painéis diversos presentes no interior do automovel.
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CAPITULO 6

PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

e Determinar experimentalmente as propriedades mecanicas inerentes ao residuos de
lama vermelha e caulim [coeficiente de Poisson (v), mddulo de elasticidade (E) e mddulo de
cisalhamento (G)], afim de aplicar em modelos micromecéanicos de materiais compositos com
uso de particulados;

e Produzir compositos reforcados com fibras de juta e malva variando o alinhamento das
fibras Lignocelulésicas na lamina e obter propriedades mecanicas;

e Produzir compositos trifasicos JRLV, JCA, MRLV e MCA variando angulo de
alinhamento das fibras Lignoceluldsicas e obter propriedades mecanicas;

e Produzir compdsitos laminados reforcados com fibras de juta e malva, variando o
numero de camadas e variando alinhamento das fibras Lignocelul6sicas nas camadas e obter
propriedades mecanicas;

e Produzir compositos laminados trifasicos reforcados com fibras de juta e malva, e
residuos de lama vermelha e caulim, variando o numero de camadas e variando alinhamento
das fibras Lignoceluldsicas nas camadas e obter propriedades mecanicas;

¢ Aplicar modelos micromecanicos de materiais compdsitos apresentados pela literatura
utilizando as propriedades apresentadas nesta pesquisa e confrontar com resultados
experimentais;

e Aplicar estudo da macromecénica de lamina ortotropica e anisotropica, no estado
plano de tensdo, a partir dos resultados de propriedades mecéanicas apresentadas nesta
pesquisa;

e Aplicar estudo da Teoria Classica dos Laminados (TCL) , no estado plano de tensdo
para 0s materiais compdsitos estudados nesta pesquisa.
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GRAFICOS COMPARATIVOS DOS RESULTADOS OBTIDOS NO ENSAIO DE
TRACAO DOS MATERIAIS COMPOSITOS COM INSERCAO DE RESIDUO DE

Resisténcia a Tragado (MPa)

Resisténcia a Tragdo (MPa)

Figura A — Gréficos comparativo entre as propriedades mecénicas na tracdo para 0s
compdsitos com RLYV. (a) Resisténcias a tracdo versus deformacédo e (b) resisténcias a
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APENDICE B

MICROGRAFIAS DAS SUPERFICIES FRATURADAS POR MEV DOS MATERIAIS
COMPOSITOS COM INSERCAO DE RESIDUO DE LAMA VERMELHA APOS
ENSAIO DE TRACAO
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(b)

Figura B1 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap0s ensaio de tracdo, dos
compositos com inser¢do de residuo de lama vermelha com 10% (a) e 15%(b) em
massa. 65X.
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Figura B2 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap0s ensaio de tracdo, dos
compdsitos com insercdo de residuo de lama vermelha com 20% (a) e 25% (b)) em
massa. 65x.
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APENDICE C

GRAFICOS COMPARATIVOS DOS RESULTADOS OBTIDOS NO ENSAIO DE
TRACAO DOS MATERIAIS COMPOSITOS COM INSERCAO DE RESIDUO DE
CAULIM
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Figura C — Graficos comparativo entre as propriedades mecanicas na tragcdo para 0s
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APENDICE D

MICROGRAFIAS DAS SUPERFICIES FRATURADAS POR MEV DOS MATERIAIS
COMPOSITOS COM INSERCAO DE RESIDUO DE CAULIM APOS ENSAIO DE
TRACAO
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Figura D1 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, apds ensaio de tracao, dos
compasitos com insercdo de residuo de caulim com 10% (a) e 15%(b) em massa. 65x.
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Figura D2 — Micrografias obtidas por MEV das amostras, ap0s ensaio de tracdo, dos
compdsitos com insercao de residuo de caulim com 20% (a) e 25% (b)) em massa. 65x.
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Figura E1 — Gréaficos comparativo entre as propriedades mecanicas na tracdo para 0S compositos
reforcados com fibras de juta a 0°. (a) Resisténcias a tracdo versus deformacdo e (b) resisténcias a tracao
versus coeficiente de Poisson.
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Figura E2 — Gréaficos comparativo entre as propriedades mecanicas na tracdo para 0S COmpositos
reforcados com fibras de juta a 90°. (a) Resisténcias a tracédo versus deformacéo e (b) resisténcias a tracdo
versus coeficiente de Poisson.
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Figura F1 — Graficos comparativo entre as propriedades mecanicas na tracdo para 0S compasitos
reforcados com fibras de malva a 0°. (a) Resisténcias a tracdo versus deformacéo e (b) resisténcias a tracao
versus coeficiente de Poisson.
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Figura F2 — Gréficos comparativo entre as propriedades mecénicas na tracdo para 0s compdsitos
reforcados com fibras de malva a 90°. (a) Resisténcias a tracdo versus deformacdo e (b) resisténcias a
tracdo versus coeficiente de Poisson.
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Figura H — Gréaficos comparativo entre as propriedades mecanicas na tracdo para 0s
compositos trifasicos. (a) Resisténcias a tracdo versus deformacdo e (b) resisténcias a
tracdo versus coeficiente de Poisson.



174

APENDICE |

GRAFICOS COMPARATIVOS DOS RESULTADOS OBTIDOS NO ENSAIO DE
CISALHAMENTO DOS MATERIAIS COMPOSITOS TRIFASICOS

0.045!

0
El —#= Resisténcia ao Cisalhamento (MPa) |-
o —4— Deformag&o angular (mm/mm)
—_— n - n
© - 0
o, - 8 =
s 2 - ° E
o o - £
c 9 g E
o - 3 E
E g — c g
© B ©
% o _| ™ 3
2 ° -8 2
O v | | o ®
~ o
g 3
.g e L 2 ®
<g 9 - © §
S < 7
2 I~ “5
0w o _] 5 0
(] ™ - o
14 S
o | -
-
I
3 . g
N \ C o
R o R g NS
Compositos Trifasicos com fibras a 0°
(a)
E g
— —#— Resisténcia ao Cisalhamento (MPa) [~ ©
o —A—  Deformag&o angular (mm/mm)
—_— n
© ] N
o o - 8 ~
= 87 S E
s . ] -
- o o
c < s £
2}
) | - 2 E
1S s T
o — -
g 8 -
® 7] 9 3
23 - 8 €
(&) _ | o ®©
[e]
8 3 I}
S — L 2 ©
g 3 - S E
«@ | O
.E; =} I w» “6
[T 5 0
(] ] — o
x | o
Qo
7] 8
3 N S
W g o e °

Compdsitos Trifasicos com fibras a 90°

(b)

Figura | — Graficos comparativo entre resisténcia ao cisalhamento versus deformacéo
angular para os compdsitos trifasicos (a) Fibras de juta e malva a 0° e (b) fibras de juta e
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