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RESUMO

O presente trabalho tem como objetivo analisar a fragilidade dinâmica de compósitos de juta utilizando a análise dinâmico-mecânica. Foram analisados compósitos contendo 1, 2 e 3 mantas de juta (gramatura de 300 g.m-2), representando 13,2%, 22,3% e 36,3% em volume, respectivamente. O módulo de armazenamento normalizado mostrou uma queda menos abrupta na região de transição vítrea para os compósitos contendo um maior teor de reforço, que indicaria um material mais forte dinamicamente. O módulo de perda normalizado não mostrou diferenças com a incorporação da fibra. As curvas de tan delta se mostraram mais largas com a incorporação da fibra, significando também que o material é mais forte dinamicamente. Porém estudos mais detalhados precisam ser realizados para confirmar a fragilidade dinâmica dos compósitos estudados, pois muitas variáveis estão envolvidas neste tipo de material, como interface fibra/matriz, adesão e teor de vazios.
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INTRODUÇÃO

Materiais compósitos com fibras naturais estão ganhando atenção especial a compósitos reforçados com fibras sintéticas(1) principalmente a algumas características únicas como baixo custo e provenientes de fontes renováveis(2).

A fragilidade dinâmica está correlacionada com o tempo médio de relaxação à medida que se aumenta a temperatura em relação a temperatura de transição vítrea (Tg). Dependendo da estrutura do material, curvas características são obtidas. Por exemplo: quanto mais forte dinamicamente é o material, menos abrupta é a queda do módulo de armazenamento da região vítrea para a região elastomérica. Por outro lado, quando mais frágil dinamicamente é o material, mais abrupta é a queda nesta região(3).
Este estudo visa correlacionar a fragilidade dinâmica dos compósitos de juta com relação a modificações estruturais provocadas pela incorporação de reforço no sistema polimérico.
MATERIAIS E MÉTODOS


Uma resina poliéster insaturada comercial UCEFLEX UC 518-M (fornecida pela Elekeiroz) foi utilizada para preparação dos compósitos. As fibras de juta foram doadas pela Tapetes São Carlos Technology, na forma de mantas. Peróxido butanox LPT e dimetil anilina DMA (ambas adquiridas da Disfibra) foram utilizadas para preparação dos compósitos. Utilizou-se como agente desmoldante o álcool polivinílico (PVA).

Os compósitos foram preparados utilizando a técnica de moldagem por transferência de resina (RTM). As fibras foram cortadas no formato do molde, prensadas a 80 ºC por 15 min (para eliminar umidade) e posteriormente, arranjadas no molde. Em seguida, a manta foi colocada no molde de RTM para moldagem dos compósitos. A resina foi misturada na proporção 100:45:0,4 em peso com o agente de cura (peróxido LPT) e o acelerador (DMA). No processo de RTM, a mistura da resina foi realizada em um molde fechado sob pressão de 0,8 kg/cm2 e desmoldado após 1 h da moldagem. O compósito foi curado em temperatura ambiente, por 24 h. Os compósitos foram pós-curados nas seguintes condições: 80 ºC por 6 h e 120 ºC por 2 h. A segunda pós-cura foi realizado para evitar modificações químicas posteriores e a terceira para eliminar tensão mecânica.

Os compósitos foram preparados variando as camadas de fibra natural (1, 2 e 3 mantas) e consequentemente o teor final de volume para cada manta ficou 13,2, 22,3 e 36,3 %. 
As propriedades viscoelásticas foram medidas utilizando um equipamento dinâmico-mecânico TA Q800 com amostras retangulares de 55 × 10 × 4 mm3. Os ensaios foram realizados no modo dual cantilever e aquecidos da temperatura ambiente até 180 ºC a uma taxa de 3 ºC.min-1. Uma amplitude de oscilação de 15 μm foi utilizada em todas as amostras.

RESULTADOS E DISCUSSÕES
A Fig. 1 mostra o módulo de armazenamento em função da temperatura para a resina e para os compósitos de juta. Observa-se que o maior valor de módulo de armazenamento é para a resina (no estado vítreo), mostrando que não há influência da fibra na rigidez do compósito em baixas temperaturas. À medida que a temperatura aumenta, há uma tendência clara que para os compósitos contendo mais teor de reforço mostram uma queda menos abrupta na região de transição vítrea e maiores valores de módulo elastomérico como consequência da rigidez da fibra e da interface fibra/matriz(2).
Também, de acordo com a Fig. 1, pode ser notado que a perda de propriedades em função da temperatura é menor para os compósitos contendo maior grau de reforço. Em todos os casos, o módulo diminui a medida que a temperatura aumenta (o que é esperado), no entanto, a diferença entre os módulos nas regiões vítrea e elastomérica é menor a medida que aumenta o teor de reforço. Isto pode ser atribuído a combinação de efeitos hidrodinâmicos (viscosidade, turbulência e tensão superficial) das fibras embebidas em um meio viscoelástico e as restrições mecânicas introduzidas pelo reforço em altas concentrações. Como resultado, há uma redução na mobilidade e deformabilidade da matriz(4,5).
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Fig. 1 – Módulo de armazenamento para a resina e para os compósitos de juta contendo diferentes teores de reforço.
Portanto, é possível assumir que conforme aumenta-se o teor de reforço o material se torna mais forte dinamicamente, pois as mudanças estruturais que ocorrem em toda a faixa de temperatura possivelmente são menores em comparação a resina poliéster, por exemplo. Para materiais fortes dinamicamente, podemos atribuir ter estruturas estáveis com uma faixa intermediária de ordenamento enquanto que para materiais frágeis dinamicamente possuem estruturas menos estáveis. Suas moléculas não possuem empacotamento direcional e possuem forças dispersivas(3). A incorporação de reforço fornecerá um maior valor de módulo em toda a faixa de transição vítrea, mas não necessariamente alterará significativamente o tempo de relaxação médio. No entanto, fornece uma noção do aumento/diminuição do tempo de relaxação a medida que o reforço é incorporado.
De acordo com a Fig. 2, é claro que a incorporação de fibra promove uma diminuição do pico do módulo de perda. Isto pode ser atribuído a inibição do processo de relaxação. Na região vítrea há um aumento dos valores do módulo de perda com a incorporação de fibra. Isto pode ser devido ás fibras promoverem um aumento da fricção interna, levando a maior energia dissipada(2).
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Fig. 2 – Módulo de perda para a resina e para os compósitos de juta contendo diferentes teores de reforço.

Outro detalhe interessante na figura acima é que para os compósitos, um ombro de relaxação é evidenciado próximo ao pico de relaxação: o “ombro” se deve as moléculas do polímero e o segundo se refere a movimentação microBrowniana das moléculas poliméricas envolvidas na interface do contorno da superfície sólida(3).
Também, pela incorporação da fibra natural, os picos do módulo de perda se tornam menores, provavelmente devido às fibras absorverem uma grande quantidade de energia em uma faixa de temperatura menor. Uma vez que a fibra possui uma dissipação puramente elástica, é natural considerar que com o seu aumento há uma diminuição e encurtamento do pico(1). Em relação a fragilidade dinâmica, materiais sendo mais fortes dinamicamente, possuem picos mais largos pois as propriedades mudam lentamente com a temperatura, o que levaria a regiões mais largas de transição vítrea.
Pela Fig. 3, se nota que a dissipação dos compósitos é menor em comparação a resina. Isto pode ser atribuído ao fato das fibras manterem grande parte da deformação aplicada, permitindo que somente uma pequena quantidade de energia seja dissipada pela interface. Então, a dissipação de energia ocorrerá na matriz polimérica através da interface e menor dissipação de energia é característico de uma interface mais forte(2).

Em relação a fragilidade dinâmica, o mesmo princípio do módulo de perda pode ser utilizado, ou seja, quanto mais largo é o pico, mais forte é o material do ponto de vista dinâmico. No entanto, se deve levar em conta que em se tratando que compósitos reforçados com fibras naturais, a interface talvez seja o fator mais interessante de se analisar.
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Fig. 3 – Tan delta para a resina e para os compósitos de juta contendo diferentes teores de reforço.

CONCLUSÕES


A análise dinâmico-mecânica revelou que pode-se analisar a fragilidade dinâmica de um material. Em relação ao módulo de armazenamento, isto se torna mais evidente na região de transição vítrea, enquanto que no módulo de perda e no tan delta na largura do pico. Na verdade, estas análises possuem um tipo de relação com a fragilidade dinâmica, pois para afirmar tal possibilidade, uma medição dos tempos de relaxação deveria ser realizada. Em estudos anteriores, os autores constataram que o tempo médio de relaxação não se altera com a incorporação do reforço, porém as propriedades dinâmico-mecânicas isto não é válido, concluindo que a interface é o fator mais importante, se tratando de compósitos. Ainda assim, essa semelhança nos tempos de relaxação pode ser devido a matriz dos compósitos ser a mesma. Portanto, apesar do reforço, as propriedades da matriz são mais determinantes.
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DYNAMIC FRAGILITY OF POLYESTER COMPOSITES REINFORCED WITH JUTE FIBER
ABSTRACT

The present study aims analyze the dynamic fragility of jute composites using the dynamic mechanical analysis. It were analyzed composites containing 1, 2 and 3 mats of jute (linear density of 300 g.m-2), representing 13.2%, 22.3% and 36.3% in volume, respectively. The normalized storage modulus showed a less abrupt drop in the glass transition region for the composites containing a higher content of reinforcement, which indicates a material dynamically stronger. The normalized loss modulus did not show differences with the incorporation of fibers. The tan delta curves have shown broader with the fiber incorporation, meaning a dynamically stronger material, as noted for the storage modulus. However, a more detailed study must be performed to confirm the dynamic fragility of the composites studied, because many variables are involved in this type of material, like fiber/matrix interface, adhesion and void content.
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