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Efeito do Tratamento Alcalino de Fibras de Juta no Comportamento
Mecanico de Compasitos de Matriz Epoxi

Eduardo N. Pires
Instituto Federal de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia de Santa Catarina, IF-SC

Claudia Merlini, Hazim Ali Al-Qureshi, Gean V. Salméria, Guilherme M. 0. Barra
Departamento de Engenharia Mecanica, UFSC

Resumo: Neste trabalho foi avaliada a influéncia do tratamento quimico de fibras vegetais nas propriedades mecanicas e dinAmico-mecénicas
de resina epdxi reforcada com tecidos de fibras de juta. As fibras foram modificadas a partir de solu¢do de hidréxido de sédio, e
caracterizadas por microscopia eletronica de varredura (MEV), espectrometria no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
e resisténcia a tracdo. As andlises de FTIR e MEV evidenciaram, respectivamente, que o tratamento alcalino promoveu a remocio
parcial da hemicelulose e modificou a morfologia das fibras de juta. Amostras dos compoésitos com fibras tratadas e ndo tratadas foram
confeccionadas a partir da laminacdo manual seguida da moldagem por compressdo. Compoésitos com fibras tratadas apresentaram
propriedades mecanicas e médulo de armazenamento maiores do que as da resina epdxi sem refor¢o e compdsitos com fibras sem
tratamento. As micrografias de microscopia eletronica de varredura (MEV) revelaram que compdsitos com fibras tratadas possuem menor
quantidade de vazios e menor quantidade de pull-out, sugerindo maior adesdo com a matriz polimérica do que os compdsitos com fibras
sem tratamento.

Palavras-chave: Compdsito polimérico, resina epdxi, fibra de juta, adeséo fibra-matriz, tratamento quimico.

The Influence of Alkaline Treatment on Jute Fiber- Reinforced Epoxy Resin Composite

Abstract: This study was aimed at evaluating the efficiency of chemical treatment on the dynamic mechanical and mechanical properties
of composite materials with jute fibers and epoxy matrix resin. The surfaces of the jute fibers were modified by contact with sodium
hydroxide solutions, and characterized through scanning electron microscopy (SEM), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)
and tensile strength testing. The FTIR and SEM analysis evidenced that the alkaline treatment promoted removal of the hemicellulose and
modification in the morphology of the jute fibers, respectively. Polymeric composites with untreated and treated jute fiber were prepared
through hand lay-up process followed by compression molding. The treated jute fiber composites displayed higher mechanical properties
and storage modulus values than the epoxy resin and untreated fiber composites. The scanning electron micrographs (SEM) revealed that
treated jute fiber composites have less voids and pull-out, suggesting a better adhesion with the polymeric matrix than untreated fiber

composites.

Keywords: Polymeric composites, epoxy resin, jute fibers, adhesion fiber-matrix, chemical treatment.

Introdugao

A investigacdo de materiais de fontes naturais e renovaveis para
aplicacdes em produtos vém se intensificando nos dltimos anos.
A conscientizagdo dos consumidores da preservagdo ambiental e
constantes mobilizagdes de 6rgios que atuam em defesa do meio
ambiente vém despertando a aten¢do de autoridades, que comecam
a legislar em prol do desenvolvimento sustentavel. Somado a este
fato, o alto grau de competitividade hoje existente em um mercado
globalizado gera uma necessidade cada vez maior nas industrias
para o desenvolvimento de produtos de baixo custo e mais leves.

Neste contexto, existe um interesse crescente na utilizagdo
de materiais lignoceluldsicos (fibras de juta, sisal, coco, banana
e curaud) como reforco em compdsitos de matrizes poliméricas.
O interesse da utilizagdo das fibras vegetais estd relacionado
ao seu baixo custo, densidade menor do que as fibras de vidro,
além de serem oriundas de fontes renovdveis, ndo abrasivas'',
biodegraddveis'>?! e disponiveis em territério nacional. Dentre
as fibras vegetais, a fibra de juta é uma das mais usadas como
refor¢o de matrizes termopldsticas e termofixas por seu baixo
custo e propriedades mecénicas adequadas™!. Somado a este fator,
no Brasil, a cultura de juta (Corchorus Capsularis) tornou-se uma
das principais atividades econdmicas da populacio ribeirinha da

regido amazonica, sendo fundamental para a fixagdo de milhares
de familias ao campo. A juta pode ser plantada nas calhas dos rios,
ndo provocando desmatamento, sendo que seu ciclo de plantio leva
seis meses e coincide com os periodos de cheia e vazante dos rios.
Devido a importancia econdmica regional desse tipo de cultura
e da grande produgdo nacional, sua utilizacdo em compdsitos
poliméricos mostra-se como uma alternativa economicamente
vidvel e tem sido amplamente estudada por vdrios grupos de
pesquisal.

Entretanto, uma das dificuldades para o uso de fibras de juta
e outras fibras vegetais como agente de refor¢o em matrizes
poliméricas, de forma a obterem-se compdsitos com propriedades
mecanicas e estabilidade dimensional desejadas, € a fraca adesdo
interfacial com o polimero. A interface fibra-matriz desempenha
um papel importante nas propriedades mecanicas e fisicas dos
compositos poliméricos, pois € através da interface que ocorre
a transferéncia de tensdes da matriz para as fibras®>® . Portanto,
se as interagdes entre as fases forem fracas, dificilmente serd
obtido um aumento das propriedades mecanicas do polimero
a ser modificado!”. Uma maneira de contornar este problema ¢
modificar a estrutura da fibra através de métodos quimicos ou
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fisicos. Um dos métodos mais utilizados € o tratamento alcalino,
que extrai a lignina e a hemicelulose, resultando em mudangas
na estrutura, na morfologia, nas dimensdes e nas propriedades
mecénicas das fibras’®8!. E importante destacar que além da regido
interfacial, as propriedades dos compdsitos com fibras vegetais sdo
também fung¢des das propriedades das fases constituintes, das suas
quantidades relativas e da geometria das fibras utilizadas como
agente de reforcol!.

Dentre os polimeros termofixos, a resina epdxi representa uma
das classes mais versateis, apresentando uma combinagdo singular
de propriedades, como resisténcia a trag@o e tenacidade, resisténcia
quimica, a umidade e a corrosdo, boas propriedades térmicas,
adesivas e elétricas. Isto geralmente ndo € encontrado em outros
materiais poliméricos, sendo sua aplicagio atrativa quando se deseja
produzir materiais de engenharia. Além disso, os grupos reativos
epoxi podem reagir com as hidroxilas presentes nas fibras de juta,
resultando em uma adesdo adequada entre fibra/resina epdxi, e
consequentemente contribuir para o aumento das propriedades
mecanicas da resina a ser reforgada.

Visando o aproveitamento de recursos naturais disponiveis
em territério nacional e buscando-se alternativas que sejam
economicamente vidveis para o reforco de matrizes poliméricas,
utilizaram-se fibras de juta para a producdo de compdsitos com
resina epoxi. O efeito do tratamento quimico na superficie das fibras
de juta e nas propriedades mecanicas dos compdsitos de matriz de
resina epoxi foi avaliado através dos ensaios de tragdo, compressao
e dindmico-mecanicos.

Experimental

Material e métodos

A resina epoxi utilizada foi a TCR 550 e o agente de cura
XR-435, ambos fabricados pela empresa Triepox e fornecidos pela
Central do Fiberglass. O tecido de fibra de juta foi adquirido junto a
Companhia Téxtil de Castanhal.

O tratamento alcalino das fibras foi realizado utilizando-se
uma soluc@o de hidréxido de sédio (5% em massa), a temperatura
ambiente por 6 horas. Posteriormente, as fibras foram lavadas até pH
neutro e secas em estufa a 60 °C até obtencio de massa constante.

Aresinafoi preparada misturando-se aresinacom o agente de cura
numa propor¢do em massa de 2 : 1, respectivamente. Inicialmente,

a resina foi colocada em um baldo volumétrico, sob vacuo, com
agitacdo constante de 30 rpm e aquecida a 50 °C. Posteriormente, a
resina foi resfriada e o agente de cura foi adicionado, mantendo-se
sob agita¢do. Ap6s cinco minutos de mistura, o material foi vertido
em moldes com formatos apropriados para serem submetidos aos
ensaios de flexdo, tracdo e dindmico-mecanico.

Os compdsitos contendo duas camadas de tecido de fibras de
juta impregnadas por resina epéxi foram inicialmente moldados por
laminag@o manual sobre uma chapa de ago galvanizado. Em seguida
o composito foi submetido a uma pressao de 2 N.mm= em prensa
hidrdulica, por 24 horas. Posteriormente, foi realizada a pds-cura do
compdsito em uma estufa a 100 °C por 90 minutos.

Caracterizagéo

Os espectros de infravermelho das fibras de juta foram obtidos
em um espectrofotdmetro Perkin-Elmer, na faixa de 4000 cm™ a
500 cm™!, utilizando-se pastilhas de Brometo de Potéssio.

O ensaio de tracdo das fibras de juta, da resina epoxi e dos
compdsitos foi realizado de acordo com as normas ASTM D3822,
ASTM D638 e ASTM D3039M, respectivamente, em uma Maquina
Universal de Ensaios, marca EMIC, modelo DL2000. A velocidade
de ensaio utilizada foi de 3 mm/min e as células de carga utilizadas
foram de 500 N para as fibras e de 20 kN para a resina e compdsitos,
respectivamente.

O ensaio de flexdo em trés pontos foi realizado para a resina
e para os compésitos conforme norma ASTM D790, com 30 mm
entre os pontos e velocidade de ensaio de 5 mm/min.

Microscopia Eletronica de Varredura foi utilizada para avaliar a
superficie das fibras de juta e a superficie de fratura dos compdsitos,
utilizando-se um microscdpio da marca Jeol, modelo JSM-6390LV.

A andlise dindmico mecanica (DMA) foi realizada com
amostras de 35 x 5 x 1,4 mm, em um equipamento TA DMASO00, a
uma freqiiéncia de 1 Hz, com deformagdo relativa a drea util igual a
0,6% e taxa de aquecimento de 3 °C/min.

Resultados e Discussoes

A Figura 1 apresenta os espectros de infravermelho das fibras de
juta sem tratamento e com tratamento alcalino. O espectro das fibras
de juta sem tratamento € caracterizado por uma banda em 3418 cm™,
referente ao estiramento vibracional dos grupos OH presentes na
celulose. As bandas em 2921 e 2847 cm™ estdo relacionadas

Transmitancia
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Figura 1. Espectros de infravermelho das fibras de juta (a) sem tratamento e (b) com tratamento alcalino.
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Figura 2. Micrografias superficiais das fibras de juta (a) sem tratamento e (b) com tratamento alcalino.

Tabela 1. Valores da tensdo na ruptura, médulo eldstico, deformagdo e
diametro das fibras de juta ndo tratadas e tratadas com NaOH.

Propriedade Fibra de juta ndo Fibra de juta
P tratada (ST) tratada NaOH (N)
Tensdo de ruptura
(MPa) 71,07 £ 16,27 70,17 + 13,64
Deformagdo (%) 1,04 £ 0,39 1,24 £ 0,25
Médulo elastico
(MPa) 9362 + 3352 9586 + 3617
Diametro (um) 59,39 + 20,78 48,17 + 14,1

Tensao x Deformacao

—~ - -
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Figura 3. Curvas representativas de resisténcia a tracao da resina epoxi e
dos compésitos com fibras sem tratamento (ST) e tratadas com NaOH (N).

ao estiramento C-H alifdtico dos grupos metila (CH,) e metileno
(CH,), respectivamente'”. Em 1738 e 1639 cm™' sdo observadas as
bandas referentes ao estiramento dos grupos carbonila presentes na
hemicelulose e lignina, respectivamente!'''?. As bandas em 1504,
1458 e 1158 cm™ estédo relacionadas ao estiramento da ligagao C-C
no anel aromdtico, a deformagao assimétrica do grupo metila e ao
grupo C-O-C da celulose, respectivamente. A banda em 1247 cm™
¢ atribuida ao estiramento dos grupos acetil da hemicelulose!®!?.

As fibras de juta tratadas apresentam espectro similar, porém
ndo sdo observadas as bandas em 1738 e 1247 cm™, atribuidas
ao estiramento dos grupos C=0O e acetil da hemicelulose,
respectivamente. Essas alterag¢des estdo relacionadas ao fato de que
a hemicelulose € soliivel mesmo a baixas concentragdes de alcalis,
fazendo com que a mesma seja parcialmente removida da fibra,
confirmando a modificagdo quimical'?.
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Figura 4. Grificos de (a) tens@o na ruptura e (b) médulo eldstico, obtidos

no ensaio de tra¢do para resina epoxi e compdsitos com fibra de juta sem
tratamento (ST) e tratadas com hidréxido de sédio (N).

As micrografias da superficie das fibras de juta sem tratamento
e tratadas, mostradas na Figura 2, sugerem que o tratamento
alcalino aumentou a rugosidade das fibras, provavelmente devido
a retirada da hemicelulose e lignina. De acordo com Silva'¥, as
modificacdes observadas na superficie das fibras podem resultar
em maior efetividade de difusdo da matriz polimérica nas regides
interfibrilares, levando a um aumento da adesdo interfacial entre
fibra e matriz.
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Observa-se a partir da Tabela 1 que o tratamento ndo exerceu
influéncia significativa nos valores de tensdo na ruptura, médulo de
elasticidade e deformagdo das fibras de juta. Verificou-se também
uma reducdo de até 19% no didmetro médio das fibras tratadas
em relacdo as sem tratamento, devido a remocao da hemicelulose
decorrente do tratamento. Gassan et al.'¥ também verificaram
uma redu¢do de 28% no didmetro de fibras de jutas tratadas com

Tensdo Maxima - flexdo 3 pontos

]

200 A
180
160 -+
140 -+
120
100~

0 I I
0 T

80
40 A
20 A
Epéxi ST
(a)

Tensao (MPa)

solucdo de NaOH com concentracdo de 28% por 30 minutos.
Entretanto, outros estudos sobre o tratamento alcalino de fibras
de juta mostraram que a remocdo da lignina e celulose afeta as
propriedades mecanicas das fibras. Nos estudos realizados por
Sinha et al.'"” observaram-se, aumentos de 33%, 50% e 78% no
médulo eldstico apés tempos de tratamento alcalino de 2, 4 e
8 horas, respectivamente. Segundo Bledzki et al.”! e Sinh4 et al.'” a

Moédulo Elastico - flexdo 3 pontos

4500 1
4000 A
3500
3000
2500 A
2000 A
1500
1000

500 A

Moédulo Elastico (MPa)

ST N
(b)

Epoxi

Figura 5. Grificos de (a) tensdo maxima e (b) mddulo eldstico, obtidos do ensaio de flexao para resina ep6xi e compdsitos com fibra de juta sem tratamento

(ST) e tratadas com hidréxido de sédio (N).
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X300\
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Figura 6. MEV dos compdsitos juta/ep6xi do ensaio de tragdo: (a) e (b) Comp6ésito com fibras sem tratamento e (c) e (d) com fibras tratadas com hidréxido

de sddio.
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mudanga nas propriedades mecanicas das fibras, principalmente no
modulo eldstico, estd relacionada ao fato de que com a remocdo da
hemicelulose e da lignina, que atuam como material de cementacio
separando as cadeias de celulose, as fibrilas tém maior facilidade de
ser rearranjar, permitindo um melhor empacotamento das cadeias
de celulose e maior orientacdo molecular, induzindo um aumento
no grau de cristalinidade. Além disso, segundo Gassan et al.l'*!
também ocorre a formagdo de novas ligagdes de hidrogénio entre
as cadeias de celulose como resultado da remogdo da lignina e da
hemicelulose.

Os valores das propriedades mecénicas das fibras de juta
apresentaram alta dispersdo, uma vez que a estrutura e propriedades
das fibras vegetais variam consideravelmente em fungdo das
condigdes ambientais, de cultivo e processamento!”.

As curvas de tensdo versus deformacdo da resina epdoxi e dos
compositos com fragdo volumétrica de 30% de fibras tratadas e ndo
tratadas estdo apresentadas na Figura 3. Os valores de tensdo na
ruptura dos compdsitos com fibras sem tratamento sao semelhantes
aos da resina sem fibras, porém o compdsito com fibras tratadas
apresentaram um aumento da tensio na ruptura de 18% em relacdo
aresina ep6xi (Figura 4). Este fato comprova que com o tratamento
alcalino hd uma maior eficiéncia no mecanismo de transferéncia de
tensdo da matriz para as fibras, induzindo assim maior resisténcia

a tracdo. Pode-se inferir que o aumento da rugosidade superficial
somado a maior concentracdo de grupos OH livres (provenientes da
celulose) promove maior adesdo mecénica e quimical'®!,

A deformac@o na ruptura diminui com a adi¢do das fibras de
juta, tanto para os compésitos com fibras sem tratamento como para
os compositos com fibras tratadas, conforme observado na Figura 3.
Por outro lado, nota-se um aumento no moédulo elastico de 185
e 216% para os compésitos com fibras de juta sem tratamento e
com fibras tratadas, respectivamente, em relagdo a matriz de resina
epoxi, conforme observado na Figura 4. Esse comportamento estd
relacionado a incorporagdo das fibras que possuem maior rigidez e
menor deformacdo do que a matriz!*!3\.

Na Figura 5 estéio apresentados os graficos de tensdo maxima e
modulo eldstico, obtidos a partir do ensaio de flexdo a trés pontos.
Pode-se verificar que os valores de tensdo maxima dos compdsitos
com fibras de juta sem tratamento e tratadas sdo similares aos da
resina epoxi. No entanto, o médulo de elasticidade a flexdo dos
compdsitos com fibras tratadas e ndo tratadas € substancialmente
maior do que o da resina epoxi.

A Figura 6 apresenta as micrografias da superficie de fratura
dos ensaios de tracdo dos compdsitos com fibras sem tratamento
e com fibras tratadas. A partir das micrografias dos compdsitos
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Figura 7. a) Mddulo de armazenamento, b) Médulo de perda e ¢) tan 3, em fung@o da temperatura, para a resina ep6xi e compésitos com fibra de juta sem

tratamento (ST) e tratada com hidréxido de sédio (N).
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com fibras sem tratamento verifica-se maior quantidade de fibras
arrancadas da matriz, pull-out (Figura 6a), e cavidades entre a fibra
e a matriz (Figura 6b), indicando menor adesdo interfacial do que
nos compositos com fibras de juta submetidas ao tratamento alcalino
(Figuras 6c, d). Estas observacdes corroboram com os resultados
dos ensaios mecanicos apresentados anteriormente, uma vez que
os compdsitos com fibras tratadas apresentaram maiores valores de
modulo de tragdo e flexdo, e tensdo na ruptura do que os compdsitos
com fibras sem tratamento.

As curvas do médulo de armazenamento (E’), mdédulo de
perda (E”) e tan § para a resina epxi e para os compdsitos com
fibras sem tratamento e tratadas estdo apresentados na Figura 7. A
Figura 7a mostra a variacdo do médulo de armazenamento (E’) em
funcdo da temperatura, em que se verifica um aumento do médulo
de armazenamento e também uma reducio do valor da tangente de
perda (relagdo do mddulo de perda e mdédulo de armazenamento
E”/E’) com a adigdo das fibras (Figura 7c), devido a restricdo da
mobilidade das cadeias localizadas!'”, promovendo um material
com maior rigidez. Além disso, € possivel observar a diminui¢do da
temperatura de transicio vitrea dos compdsitos estudados quando
comparados com a resina epoxi. O decréscimo da Tg da matriz dos
compdsitos pode ser atribuido a umidade absorvida pelas fibras ou,
no caso dos compdsitos com fibras tratadas, devido ao residuo de
hidréxido de sédio do tratamento (grupos hidroxila), que atuam
como agente plastificante. O mesmo comportamento foi observado
para compositos hibridos de matriz ep6xi e compdsitos de resina de
poliéster insaturado refor¢cada com pé de madeiral'®'?.

Conclusao

A modificagdo quimica das fibras de juta com tratamento
alcalino foi evidenciada pela técnica de infravermelho, na qual foi
possivel detectar o desaparecimento das bandas de absor¢do do
grupo carbonila e acetil, devido a remog¢do da hemicelulose. Além
disso, verificaram-se alteragdes nas caracteristicas superficiais
das fibras a partir da andlise das micrografias de microscopia
eletronica de varredura. Compdsitos com fibras sem tratamento
apresentaram valores de tensdo na ruptura similares as da resina
epoxi pura, ndo atuando como agente de refor¢o. Sendo assim,
para aplicacOes ndo estruturais, estas fibras passam a ser uma boa
alternativa de matéria-prima para atuar como carga de enchimento.
No entanto, compdsitos com fibras tratadas apresentaram aumento
nas propriedades mecanicas em relacdo a resina sem reforco e aos
compositos com fibras sem tratamento. Conclui-se que os tecidos
de fibras de juta podem ser utilizados como agente de reforco em
matriz de resina epoxi, desde que seja realizado um tratamento
quimico das fibras com o objetivo de aumentar a adesdo entre as
fibras e a matriz polimérica.
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