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RESUMO

GONCALVES, Ana Carolina Silva. Materiais compaésitos de matriz termofixa e fibras
sintéticas oriundas de cabos de ancoragem. 2024. 173 f. Dissertacao (Mestrado em
Quimica) — Instituto de Quimica, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2024.

A reutilizacdo de residuos para obtencdo de novos materiais esta em plena
conformidade com os principios da sustentabilidade. Esta afirmacéo baseia-se em
duas premissas: uma reducdo na quantidade de residuos potencialmente poluentes
nos locais de depédsito, bem como uma redugcdo no recurso a matérias-primas
virgens. Nesse sentido, diversos materiais podem ser destacados como potenciais
candidatos ao reaproveitamento, principalmente aqueles formados por polimeros
sintéticos, que podem ser prejudiciais a natureza se descartados de forma
inadequada. Os cabos sintéticos tém sido historicamente utilizados com sucesso
para ancoragem de unidades flutuantes, representando, na sua desativacdo, uma
fonte de material que pode ser reincorporado aos processos produtivos como
elementos de reforco de materiais compositos a base de termofixos. Portanto, o
objetivo deste trabalho € obter compdsitos a base de termofixos reforcados com
fibras sintéticas de poliéster a partir de cabos de ancoragem pds-industrial, utilizando
matrizes a base de resina epOxi e poliéster isoftdlica. Diante do exposto, foram
avaliadas as propriedades mecanicas, térmicas e fisico-quimicas, antes e ap6s 50
dias de exposicdo a solucdo de NaCl a 25 °C e 90 °C (degradacao acelerada por
hidrolise). Os resultados mecanicos, térmicos e de ressonancia magnética nuclear
indicaram que as fibras apresentaram perda de propriedades, mas ndo a ponto de
serem consideradas inadequadas para reutilizacdo como cargas de reforco. Os
resultados da analise de calorimetria diferencial de varredura (DSC) mostraram que
a degradacdo causou um aumento na cristalinidade das fibras. Os testes de indice
de acidez (MFI) indicaram que a degradagcdo produziu um material com menor
viscosidade. Os corpos de prova compésitos com diferentes matrizes termofixas e
quantidades de fibra (até 20%) foram submetidos a avaliacdo mecéanica seguida de
Andlise de Variancia (ANOVA). Os resultados indicam que a presenca de fibras
aumentou significativamente a resisténcia a flexdo das matrizes termofixas frageis,
dependendo do teor de fibra e resina, demonstrando o potencial de reutilizacdo de
fibras provenientes de cabos descomissionados como elementos de reforco de
compositos a base de termofixos.

Palavras-chave: polimeros; fibras sintéticas; compdsitos; pds-industrial; cabos de
ancoragem.



ABSTRACT

GONCALVES, Ana Carolina Silva. Composite materials of thermosetting matrix and
synthetic fibers derived from anchoring cables. 2024. 173 f. Dissertacao (Mestrado
em Quimica) — Instituto de Quimica, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, Rio
de Janeiro, 2024.

The reuse of waste to obtain new materials is in full accordance with the
principles of sustainability. This statement is based on two premises: a reduction in
the amount of potentially polluting waste at deposit sites as well as a reduction in
resourcing to raw pristine material due to the reuse of previous application materials.
In this sense, several materials can be highlighted as potential candidates for reuse,
especially those formed by synthetic polymers, which can be harmful to nature if
improperly discarded. Synthetic ropes have historically been used successfully to
anchor floating units, representing, in its decommissioning, a source of material that
can be reincorporated into production processes as reinforcing elements of
thermoset-based composite materials. Therefore, the objective of this work is to
obtain thermoset-based composites reinforced with synthetic polyester fibers from
post-consume anchor ropes, using epoxy and isophthalic polyester resins. Given the
aforementioned, the mechanical, thermal and physical-chemical properties were
evaluated, before and after up to 50 days exposure to NaCl solution at 25 °C and 90
°C (accelerated hydrolysis degradation). The mechanical, thermal and resonance
results indicated that the fibers showed loss of properties, but not to an extent that
they would be considered unsuitable for reuse as reinforcing loads. DSC results
showed that the degradation caused an increase in the crystallinity of the fibers. MFI
tests indicated that degradation produced a material with lower viscosity. The
composite specimens with different thermoset matrices and amounts of fiber (up to
20%) were subjected to mechanical evaluation followed by Analysis of Variance
(ANOVA). The results indicate that the presence of fibers significantly increased the
flexural strength of the brittle thermoset matrices, depending on the fiber and resin
content, demonstrating the pronounced potential of reuse of fibers coming from
decommissioned ropes as reinforcing elements of thermoset-based composites.

Keywords: polymers; synthetic fibers; composites; post-industrial; anchor cables.
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INTRODUCAO

O poli (tereftalato de etileno) é um dos polimeros mais utilizados na industria
de embalagens e téxteis. O fio de poliéster de alta tenacidade € um commodity
internacional com producéo de varios milhdes de toneladas por ano e amplamente
utilizado na producdo de fibras téxteis e industrias, filmes e garrafas (Haach;
Poitevin; Bastos, 2010).

Em 2020, mais de 70 milhdes de toneladas de PET foram produzidas. A
eficiéncia da reciclagem de garrafas de PET esta acima de 50% de acordo com a
Unido Europeia, sendo o produto mais reciclado. No entanto, outros produtos como
filmes e fibras ndo encontram eficiéncia na reciclagem como as garrafas (Sang et al.,
2020; Kushwaha et al., 2023).

Os cabos de poli (tereftalato de etileno) representam mais de 90% das linhas
ancoradas na Bacia de Campos pela Petrobras, chegando a somar mais de 800 km
de cabos de poliéster instalados. Embora a industria de exploracdo offshore esteja
em plena expansdo no Brasil, a questdo do descomissionamento ndo é menos
relevante. A exploracdo maritima brasileira atingiu o seu auge em 2009, sendo a
Bacia de Campos a principal bacia produtora do pais. A estimativa é que o custo
global anual com descomissionamento offshore deve ser mais que quadruplicado
até 2040 e o valor total destes gastos pode atingir US$ 210 bilhées nos préximos 25
anos. A partir deste fato, a destinacdo adequada pés-industrial dos materiais como
os cabos de ancoragem péds-industrial € almejada (Silva; Mainier, 2008; Almeida et
al., 2017).

Incluso neste cenario, 0 reuso de materiais, tais como as fibras de poliéster
oriundas do descarte de cabos de ancoragem, encontra apoio na Lei n° 12.305/10
que institui a Politica Nacional de Residuos Solidos (PNRS). Esta lei possui uma
abordagem atual e possui instrumentos a fim de viabilizar o enfrentamento do pais
de diversos problemas ambientais, sociais e econémicos derivados do manejo
inadequado dos residuos solidos (Brasil, 2010).

A reutilizacdo de materiais esta também contemplada nos objetivos de
desenvolvimento sustentavel (ODS) propostos pela Organizacéo das Nac¢des Unidas
(ONU) baseada no topico numero doze - Consumo e producdo responsaveis - que

pretende, até 2030, diminuir significativamente a geracdo de residuos atraves da
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prevencao, reducao, reciclagem e reuso (Sang et al., 2020; ONU, 2021; Kushwaha
et al., 2023).

As fibras de poliéster utilizadas na construcéo de cabos tém cargas de ruptura
de até dois mil toneladas e propriedades excelentes, que as torna interessantes para
serem reutilizadas como reforco em compdsito. Vale citar que, segundo a literatura,
as fibras a base de poli (tereftalato de etileno) mantém sua integridade mecanica
(elevada tenacidade) mesmo apds uso, o que abre a perspectiva para seu
reaproveitamento como reforco em materiais compdsitos para diferentes usos
(Sudaia, 2015; Zorzanelli, 2019).

Além das fibras de poliéster, outras fibras disponiveis no mercado séo
candidatas a serem reutilizadas como reforco em materiais compdsitos, como as de
nylon, de polietileno de alta densidade e de aramida (kevlar 29). E possivel destacar
as fibras de aramida, que sdo ja amplamente empregadas na industria de
compositos, devido a sua tenacidade e rigidez (Yang; Chalivendra; Kim, 2017,
Audibert et al., 2018; Sarwar et al., 2020; Jiang et al., 2023).

Estudos sobre a aplicacdo de compdsitos reforcados com fibra em varios
setores industriais concentram-se no desenvolvimento de compdésitos duraveis e
renovaveis. As demandas por produtos sustentaveis e avangos em novas
tecnologias aumentaram devido ao fato de que a utilizacdo de fibras naturais e
sintéticas tém desempenhado um papel vital nas indUstrias aeroespacial,
automotiva, maritima, etc. (Kumre; Rana; Purohit, 2017; Sreenivas; Krishnamurthy;
Arpitha, 2020).

Diante do exposto, no presente trabalho avalia-se a viabilidade de reutilizagao
de fibras de poliéster oriundas de cabos de ancoragem pds-industrial de plataformas
offshore como reforco em matriz termofixa, para producdo de materiais compositos

que possam ser utilizados em diferentes areas.
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1 OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho é a verificagdo da viabilidade de reutilizacdo
de fibras de poliéster oriundas de cabos de ancoragem descomissionados, para

atuarem como reforgcos em compaositos de matriz termofixa.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

— Avaliar o potencial de reuso das fibras de poliéster oriundas de cabos de
ancoragem descomissionados, considerando diferentes estados de degradacao
induzidos em laboratério por ataque quimico.

— Avaliar a influéncia do comprimento e teor de fibra sintética.

— Comparar o efeito da adicéo das fibras provenientes dos cabos de ancoragem em

matrizes termofixas com fibras comerciais.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta secdo serdo discutidos os fundamentos basicos assim como o0s
conceitos essenciais para discussédo dos resultados deste trabalho, assim como o

levantamento do estado da arte.

2.1 Fibras sintéticas e matrizes poliméricas

Compdésitos sdo materiais multifasicos, cujos desempenhos mecanico e
propriedades sé@o projetados para serem superiores aos dos materiais constituintes
agindo independentemente, Figura 1. A norma ASTM D3878-20b (2020), o
conceitua como um material constituido por dois ou mais materiais, insolGveis um no
outro, que, quando sao combinados, formam um material de engenharia Gtil com
propriedades ndo possuidas pelos seus constituintes (ASTM INTERNATIONAL,
2020).

Para um material se enquadrar como um compdsito, alguns requisitos devem
ser atendidos, por exemplo, os materiais constituintes devem ter propor¢cdes acima
de 5%; o reforco e a matriz devem ter propriedades diferentes, atuando de forma
independente, e; as propriedades do material compdésito serdo diferentes das

propriedades do reforco e da matriz (Daniel; Ishai, 2006).

Figura 1. Representacdo de constituicdo de compositos.

interface
/

n Compdsito

Fonte: Autora, 2024.
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Em materiais compdsitos, tanto a fibra quanto a matriz desempenham
atribuicdes distintas, mas igualmente importantes. A interacédo entre fibras e matriz é
considerada o terceiro componente dos materiais compdsitos, também denominado
como interface. A interface é a camada de fronteira entre dois componentes que
compdem um sistema. Sendo a interface caracterizada por relacdes atomo-atomo,
molécula-molécula, de modo que ndo possui espessura, mas cobre toda a superficie
da fronteira entre os componentes que formam o compdsito. E observado que uma
interface/interfase com uma boa adesdo entre matriz-fibras é indispensavel para a
transferéncia de esforcos de cisalhamento. Além de assegurar propriedades
positivas fora do plano, também exerce influéncia na rigidez, tenacidade e
comportamento da falha, especialmente em condi¢cbes extremas (Sampe BrasiL,
2024).

Em termos de engenharia da interface, a interacdo reforgo-interface-matriz
apresenta diversas questbes que devem ser consideradas, dentre elas:
compatibilidade, coeficiente de expansao térmica compativel, migracdo de alguns
componentes de processamento para interface, necessidade de tratamento na
superficie do reforco, necessidade de modificacdo da matriz, tipo de ambiente, vida
atil da interface, interface forte ou fraca (Sampe Brasil, 2024).

As matrizes em materiais compoésitos sdo classificadas nos tipos:
termorrigida, termoplastica e elastomérica. Estas matrizes tém funcdes muito
importantes, como as listadas a seguir:

v Agrega reforco e da forma aos componentes;

v Protege o refor¢co da abrasao mecanica, ambientes adversos e danos;

v' Atua como meio de transferéncia de carga ao reforco, com énfase no caso dos
compdésitos com fibras continuas, e;

v Influenciam nas propriedades de resisténcia a compressdo, ao cisalhamento

interlaminar, ao cisalhamento no plano e a temperatura de servico.

De acordo com Gama (2017) as fibras sdo utilizadas como reforco por
proporcionar for¢ca e rigidez a matriz polimérica. As fibras mais empregadas na
indUstria de compdsitos sdo as fibras de vidro, carbono e aramida. O desempenho
da fibra dentro da matriz depende do seu didmetro, comprimento, orientacdo e

formato, além de sua composicao, evidentemente.
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A resisténcia mecéanica de materiais é fortemente atrelada a pequenas falhas,
sendo que ao remover ou reduzir estas falhas, verifica-se um incremento na sua
resisténcia. As fibras com menor diametro e maior comprimento apresentardo menor
propensdo a falhas, e as fibras orientadas de forma unidirecional possuem maior
rigidez e resisténcia a tracdo na direcdo escolhida. No entanto, se a fibra for
orientada de forma multidirecional, a rigidez e resisténcia a tracdo serdo
equivalentes ao percentual em volume do numero de fibras nessas dire¢cdes (Gama,
2017).

A selecdo de tipos de fibras € baseada principalmente nas propriedades
mecanicas necessarias, protecdo ambiental, reciclagem e questdes de custo
desejados. Por exemplo, fibra de aramida ou fibra de vidro ductil podem ser
adotadas para substituir a fibra de carbono rigida, de modo a aumentar a tenacidade
do material compdsito obtido, além de melhorar o custo-beneficio e o alongamento
do compdsito (Jiang et al., 2023).

Segundo Gama, 2017, as fibras ndo apresentam propriedades estruturais
para resistir aos esforcos impostos. Desta forma, a utilizacdo de uma matriz rigida
atua na contencao do colapso das fibras sob carregamento, transmitindo os esforgcos
de fibra para fibra. As matrizes poliméricas termorrigidas mais utilizadas em ordem
decrescente sdo: a resina epoxi, resina poliéster insaturado e resina éster vinilica.
Os compdsitos produzidos com matriz polimérica apresentam baixo custo, alta
resisténcia mecanica e producdo mais simplificada.

As diferencas entre as resinas epoxi, vinil éster e poliéster sdo amplas, sendo
que com relagdo ao custo, a resina de poliéster e bem mais acessivel. Mas se a
prioridade forem as propriedades mecéanicas, a resina epoxi e a vinil éster séao
bastante superiores nos requisitos de resisténcia a impactos de forca, desgaste,
corrosdo e degradacdo quimica ou ambiental (Miskolczi, 2013; Bennett-Huntley,
2014; Puttegowda et al., 2018; Devaraju; Alagar, 2019)
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2.2  Fibras poliméricas utilizadas em cabo de ancoragem

A fibra sintética mais utilizada para cabos de amarracdo ou cabos de
ancoragem € o poliéster, que permite a producdo de cabos fortes e leves, com vida
prolongada e custos muito competitivos em comparacao com fibras de alto modulo,
como por exemplo, PEAD, PPTA, LCP, PEN. Na Figura 2 é possivel observar alguns
cabos de ancoragem produzidos com diferentes materiais poliméricos formando os
cabos internos. As fibras compdem a parte central do cabo, que fica com um
diametro diferente, dependendo das caracteristicas desejadas e do tipo de fibra.
(Haach; Poitevin; Bastos, 2010; Miranda, 2014).

Figura 2 — Cabos de ancoragem formados por diferentes materiais

02| 2 iz

PET PEN PET HM PPTA HMPE Lce

Fonte: Adaptado de Haach; Poitevin; Bastos, 2010.

As especificacBes técnicas para construcdo de cabos de poliéster de alta
resisténcia pode ser verificadas pela norma 1SO18692 “Cabos de fibra para
manutencdo offshore — poliéster”. Os cabos de amarracédo offshore modernos sao
construidos a partir de fios de multiflamentos compostos por fibras torcidas que
variam em diametro de 10 a 50 micrébmetros. As propriedades dos materiais
sintéticos usados em cabos de fibras incluem uma ampla gama de faixas de tenséo-
deformacéo. Estes cabos sdo construidos em niveis hierarquicos como demonstrado
na Figura 3, sendo que o angulo de torcdo € utilizado para aplicacdes de cargas
elevada com multiplos conjuntos trancados e cercados por uma tela de filtragem,
finalizando com uma jaqueta trancada de protecdo, para evitar abrasdo ou danos

aos elementos internos do cabo (Weller et al., 2015).
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Figura 3 — Constituintes do cabo de ancoragem polimérico basico

FILTRO CAPA |,
CABOS INTERNOS \ \ TRANCA
\

\\ \\ .\\.,,. \

A, | \cABoINTERNO

\. \CORDAO DO CABO INTERNO
\FIO DO CABO INTERNO

\
'FIO DA CAPA

Fonte: Adaptado de “Catalogo de Cabos de Fibras” BRIDON, 2011.

As propriedades mecéanicas das fibras estdo atreladas a sua estrutura
quimica. A estrutura de alguns destes polimeros sdo representadas na Figura 4,
enfatizando-se que o aumento do nimero de anéis aromaticos confere ao polimero

maior rigidez.

Figura 4 — Estrutura quimica de alguns polimeros utilizados em cabos de amarracgéo.

O O 9
I I 0—C 0
COCH,CH,0C (:) :Q —d_o—cH,—cH,
E— n n
PET PEN

NH-@»NH*CO@—CO

n
PPTA

Fonte: Adaptado de Haach; Poitevin; Bastos, 2010.

Para fornecer um meio qualitativo de comparacdo das caracteristicas dos
materiais sintéticos, a Tabela 1 foi organizada de modo a apresentar cinco materiais
com potencial para aplicagbes em cabos de amarracdo. Os requisitos basicos

destes materiais sdo resisténcia a tracdo comparavel ao aco, mas com peso
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submerso significativamente menor e alto modulo e alta tenacidade (HM-HT), como:
polietileno de alto médulo (HMPE), polimero de cristal liquido (LCP, por exemplo,
Vectran®) e aramida (PPTA). Em comparacdo com 0 aco, esses materiais tém
relacdo resisténcia/peso (ou tenacidade) muito altas e sdo capazes de flutuar quase
de forma neutra na agua do mar (Weller et al., 2015).

Embora existam diferencas claras no desempenho dos materiais sintéticos
em relacdo ao tipo da fibra usada, a construcdo também desempenha um papel
fundamental nas caracteristicas de um cabo montado. Weller e colaboradores
(2015) relataram que no teste de carga até a ruptura de duas novas construcdes de
poliamida (construcdes de tranca dupla e tranca de 8 fios) foram observadas
diferencas entre as caracteristicas de carga na ruptura, extensdo e rigidez das
amostras. Eles também investigaram cordas hibridas, que s&o as construcdes
usando véarias combinacdes ou alternativamente, como fibras de dois materiais ou
mais usadas para construir os fios. Constru¢cbes novas em estdgios iniciais de
desenvolvimento combinam técnicas de fabricacdo de cabos com materiais nao
convencionais (por exemplo, elastbmeros) para fornecer caracteristicas de
desempenho favoraveis, como maior conformidade. A empresa de Cabos
Lankhourst em parceria com a Universidade de Exeter desenvolveu varios protétipos
de cabos com materiais ndo convencionais (Gordelier et al.,, 2015; Weller et al.,
2015; Zangalli et al., 2024).

Tabela 1 — Propriedades de alguns materiais sintéticos com potencial para cabos de

ancoragem
Material Densidade PF | Mo6dulo | Densidade | Tenacidade Alongamento Umidade

(g/cm3) (°C) | (N/tex) | Linear (tex) (mN/tex) na ruptura (%) (%)

PA 1,14 218 7 280 840 20 5

PET 1,38 258 11 339 820 12 <1
PPTA 1,45 500* 60 344 2000 3,5 1-7
LCP 1,4 400* 54 178 2286 3,8 <0,1

HMPE 0,97 150 100 185 3500 3,5 0

Aco 7,85 1600 20 30 2 0

* Aramida se decompde na temperatura de 500 °C. O aco foi incluido como referéncia. Os niveis de
umidade séo especificados em 65% de umidade relativa a 20 °C (nota: 0 médulo e a tenacidade da
poliamida 6 sdo menores quando molhado).

Fonte: Adaptado de Weller et al., 2015; Zangalli et al., 2024.
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A Figura 5 apresenta os resultados de alongamento na ruptura e tenacidade
dos fios de fibra de véarios materiais, sendo eles os de trés fornecedores
convencionais de fibra de poliéster de alta tenacidade (PET1, PET2 e PET3), o
produto que foi denominado PET HM (menor alongamento e maior tenacidade),
PEN, PPTA, HMPE e LCP. Haach e colaboradores (2010) apontam que, devido a
grande relacdo entre o comprimento e o diametro de um fio testado, os erros devido
ao tipo da garra ou a terminacdo sédo geralmente ndo relevantes para a maioria das
fibras. Mas se tratando de fibras de alto médulo de elasticidade, o alongamento da
amostra é menor e qualquer curso associado a terminacdo ou a garra resultara em
um erro de medicdo. Para os autores isso explicaria algumas diferencas de
tenacidade e alongamento encontrados nos catalogos dos fabricantes das fibras
(Haach; Poitevin; Bastos, 2010).

Figura 5 — Alongamento na ruptura (%) e Tenacidade (N/tex) de fibras utilizadas em

cabos de ancoragem
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Fonte: Haach; Poitevin; Bastos, 2010.

Os resultados obtidos para as fibras testadas por Haach e colaboradores
(2010), na Figura 5, foram feitos com cerca de 60 tor¢gdes por metros, pois se nao
houver torcdo ou entrelagcamento, a ruptura das fibras individuais ocorrerd em uma
faixa de estiramento, com a resisténcia a ruptura ocorrendo apés algumas fibras ja
terem rompido. Segundo os autores, quando uma pequena quantidade de torcéo é
inserida, o efeito dela sobre a deformacdo pode ser desprezivel, mas a ruptura
ocorre abruptamente como um efeito cooperativo no fio, com a carga de ruptura

ligeiramente superior a de um fio sem tor¢é&o (Haach; Poitevin; Bastos, 2010).
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Outra propriedade das fibras de poliéster € que possuem alto ponto de fusédo
(aproximadamente 265 °C), conservando sua rigidez mesmo acima de 150 °C. Estas
fibras possuem boa resisténcia as solucdes salinas, acidos e solventes organicos e
oxidantes. Agrega-se ainda boa capacidade de recuperacdo elastica, resisténcia
contra raios ultravioletas (UV) e resisténcia a fadiga. Outras propriedades fisico-
quimicas e mecanicas do PET sao listadas na Tabela 2.

Os cabos de poliéster sao utilizados em laminas d’agua inferior 2000 metros,
devido ao elevado diametro, necessarios para suportar os esforcos mecanicos
solicitados. A partir de 2000 metros sédo requeridos polimeros de alto desempenho
(HMPE, LCP e aramidas, devido a sua alta rigidez), que permitem a construcao de
cabos com menor diametro, e por consequéncia menor peso (Davies et al., 2008;
Ayers; Renzi; Aksu, 2010).

Tabela 2 — Propriedades fisico-quimicas e mecanicas do poli (tereftalato de etileno).

Tipo Fisico-Quimica Térmica Mecénica
Massa . Permeabilidade
Propriedade | Egpecifica | |'ansparen 25°C To | Tm | Tmax | Tmowe | E Omax | &b
(g/em™) cia 0, | Co, | (O | (C)| (C) | (C) | (GPa) | (MPa) | (%)
280
transparen 60- 2,8-
PET Amorfo 1,29-1,39 1,2-2,8 | 15,7 - 55-65 | 20-30 55-60 -
te 84 3,0
320
PET Semi- 68- | 255- | 115- 125- 2,8- 65-
o 1,37-1,40 opaco 1,2-28 | 14,0 70-75
cristalino 80 265 120 145 31 75

AbreviagOes: Tq: Temperatura Transi¢&o vitrea; Tm: Temperatura de fuséo cristalina; Tmax.: Temperatura maxima
de servico; Tmoide: Temperatura do molde; E: Mddulos de Young; Omax: resisténcia a tragao; ep: alongacao na
ruptura.

Nota: A permeabilidade é expressa como (cm3.mm) /(mz.day.atm)

Fonte: Adaptado de Nistico, 2020.

A vida util dos cabos de ancoragem é da ordem de vinte anos, durante os
quais eles sdo submetidos a altas cargas que variam continuamente devido as
condicbes do mar e do clima. As fibras poliméricas sofrem alteracdes devido as
cargas impostas, de modo que processos de degradacdo e deformacdo sao
investigados (Lechat et al.,, 2006; Lechat; Bunsell; Davies, 2011; Dubelley et al.,
2018; Sang et al., 2020).
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2.3 Processos de degradacao do poli (tereftalato de etileno) e outras fibras

empregadas em cabos de ancoragem

E importante entender e avaliar as diferentes formas pelas quais os cabos de
ancoragem podem sofrer alteracfes de forma a comprometer seu uso. Dentre essas
formas, destaca-se as deterioracdes ocorridas com as fibras que compdes os cabos.

Neste sentido, dentre as alteracdes usualmente encontradas em cabos de
poliéster pode-se destacar: a hidrélise, a ruptura por fluéncia, o deslizamento da
emenda, a abrasdo da terminacdo, a fadiga por abrasdo devido a particulas
presentes no interior do corpo do cabo, dano durante a instalacdo dos cabos, a
fadiga por compresséo axial, o sobreaquecimento interno e os danos por exposi¢cao
a radiacdo UV (EQE International, 1999; Miranda, 2014). No entanto, neste trabalho
destacaremos apenas a degradacdo por meio de hidrélise, degradacdo quimica,
degradacéao térmica e degradacdo mecanica.

Os processos de degradacdo em polimeros como poliésteres e poliamidas
ocorrem por meio de diversos fatores ao longo do tempo de exposicao, tais como:
umidade (degradacdo hidrolitica), temperatura (degradacdo térmica), produtos
quimicos (degradacdo quimica), tensdes mecanicas (degradacdo mecanica),
enzimas/organismos vivos (degradacdo bioquimica) ou a combinacdo delas. O
resultado € a deterioracdo da estrutura quimica dos polimeros organicos, com perda
relativa de suas propriedades, como a estabilidade termomecéanica e alteracao
morfologica a nivel macro/microscopio (por exemplo, coloracao, fissura, rugosidade
superficial, alteracdo no peso molecular, grau cristalino e reticulacdo) (Wang; Wang,
2004; Dubelley et al., 2018; Nistico, 2020; Nguyen; Rangel; Migonney, 2022; Nguyen
et al., 2023).

Abordando-se especificamente o poli (tereftalato de etileno) (PET), sabe-se
gue este € um polimero de caracteristica hidrofébica, no entanto, ha evidéncias de
gue o poliéster perde aos poucos sua resisténcia com o passar do tempo quando
imerso em agua, devido a hidrolise. Hidrdlise € o processo de decomposicdo na
presenca de agua, conforme mostra a Figura 6 para o PET a elevada temperatura
(Sanches; Dias; Pacheco, 2005; Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007;
Dubelley et al., 2018; Nistico, 2020).
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Figura 6 — Reacgéo de hidrdlise do PET acima da temperatura de transicao vitrea
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Fonte: Adaptado de Dubelley et al., 2018.

A degradacéo hidrolitica do PET consiste na transformagéo de grupos ésteres
nos correspondentes acidos carboxilicos e alcoois. Essa cisdo da cadeia acarreta a
diminuicdo da massa molar do poliéster (Dubelley et al., 2018).

Geralmente os grupos ésteres existentes na cadeia do PET é facilmente
hidrolisado pela umidade em elevada temperatura. Este tipo de degradacao faz com
que as fibras de poliéster se tornem ao longo do tempo quebradicas, e assim
causem a reducdo na resisténcia do material (Wang; Wang, 2004). A Tabela 3
mostra alguns resultados do efeito da temperatura na deterioracdo das fibras de

poliéster.

Tabela 3 — Efeito da temperatura na carga de ruptura das fibras de poliéster

Tempo para resisténcia reduzir a carga de ruptura
Temperatura (°C)
90% CR 70% CR 50% CR
0 6310 anos 25119 anos 63096 anos
20 200 anos 794 anos 1995 anos
40 10 anos 50 anos 100 anos
60 290 dias 3 anos 9 anos
80 29 dias 145 dias 258 dias
100 3 dias 18 dias 46 dias

CR = Carga de ruptura
Fonte: Adaptado EQE International, 1999.

O PET é quimicamente inerte em relacdo a varios solventes e reagentes, no
entanto, é sensivel a acidos e bases fortes, bases fracas e hidrocarbonetos, sendo
solivel em orto-clorofenol, acido trifluoroacético e hexafluoroisopropanol. Além
disso, o PET é sensivel a hidrélise em temperatura acima da transi¢cao vitrea (Tg)
(Sanches; Dias; Pacheco, 2005; Dubelley et al., 2018; Nistico, 2020). As
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propriedades do PET s&o diretamente dependentes do grau e qualidade da
cristalinidade. Sua cristalizacdo ocorre em ampla faixa apresentando temperaturas
de fuséo (Tm) que variam entre 255°C e 265°C (Andrade et al., 2021).

Dentre as técnicas utilizadas, inclui-se a espectroscopia de absor¢cdo no
infravermelho (FTIR), a analise viscosimétrica, a analise de grupos terminais, a
difratometria de raios X, a densitometria, a calorimetria diferencial por varredura
(DSC), a ressonancia magnética nuclear (RMN) e a cromatografia de exclusao por
tamanho (GPC) (Wang; Wang, 2004; Sanches; Dias; Pacheco, 2005; Pirzadeh;
Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007; Dubelley et al., 2018; Arhant et al., 2019;
Nistico, 2020; Sang et al., 2020; Kushwaha et al., 2023; Nguyen et al., 2023).

Sang e colaboradores (2020) avaliaram por analise de FTIR-ATR amostras de
poliésteres, a fim de determinar as alteragcbes nos grupos funcionais em ambiente
marinho. A andlise por FTIR permite avaliar o aumento gradual dos grupos hidroxilas
(-OH) e carboxila (-COOH), correspondendo a cisdo da cadeia. A técnica também foi
utilizada para indicar modificac6es estruturais, como a cristalizacdo. Os resultados
apontaram que, quando comparado com amostras de PET virgens, as amostras de
garrafas PET envelhecidas (década de 90) em ambiente marinho apresentaram
queda significativa na intensidade das bandas, conforme mostra Tabela 4. A
degradacdo indicada pela analise pode, portanto, ser devida a uma combinacao de
varios fenébmenos, incluindo hidrélise e fotdlise. A exposicao a luz ultravioleta causa
um tipo de degradacdo que pode ocorrer em todos os cabos sintéticos, mas é
apenas significativa quando a corda esta acima da superficie da agua por um
periodo longo. (Sang et al., 2020).

Tabela 4 — Resultados de FTIR de amostras de PET

Comprimento de Onda (cm™) Atribuicao Intensidade
3391 O-H aumenta
1715 C=0 diminui
1245 C—-O (eter aromatico) diminui
1100 C-O0 (éter alifatico) diminui
870 C—-H (aromatico) desaparece
730 C-H (alifatico) Diminui/desaparece

Fonte: Sang et al., 2020.
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Pirzadeh e colaboradores (2007) estudaram a degradacéo por hidrélise frente
a diferentes temperaturas da resina de PET grau fibra na forma de gréanulo,
parcialmente orientada (FPO) e totalmente orientada (FTO). As temperaturas
utilizadas por Pirzadeh para avaliar a degradacao hidrolitica foram 60, 70, 80 e 87
°C. Os parametros avaliados foram os efeitos da cristalizagéo, temperatura, massa
molar e umidade. O resultado obtido para o polietileno tereftalato parcialmente
orientado por SEC foi de 33.000 g/mol para a amostra virgem. E apds processo de
imersdo em agua, a 87 °C, por 28 dias, a massa molar foi reduzida para menos de
29.000 g.mol™. Os resultados para todos os PET investigados s&o apresentados no
grafico de massa molar em fungéo do tempo, Figura 7, em agua a 87 °C por 28 dias.

Figura 7 — AlteracBes da massa molar de PET grau fibra em diferentes formas
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Fonte: Adaptado de Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007.

Pirzadeh e colaboradores (2007) ainda avaliaram o grau de cristalinidade do
poliéster na forma de grdo, parcialmente orientado (FPO) e totalmente estirado
(FTO), através da analise de difratometria de raios-X, apos terem sido envelhecidos
em agua desmineralizada e em estufa a 87°C por um periodo de 28 dias. Os
padrbes de difragdo para os poliésteres FPO e FDY estdo expostos nas Figuras 8 e
9, observando-se que na amostra sujeita apenas a aquecimento em estufa, o
processo de recozimento (aquecimento e manutencdo em temperatura adequada
abaixo do ponto de fuséo, seguido de resfriamento lento) proporcionou um aumento

significativo na cristalinidade. O aumento da cristalinidade para as amostras imersas
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em &gua foi causado pelo processo de cristalizacdo quimica ou extracdo de
compostos de baixa massa molar.

Em relacdo ao tempo de exposicdo para que ocorra hidrélise, Dubelley e
colaboradores (2018) propuseram um método cinético para previsao da durabilidade
do poli (tereftalato de etileno) em grandes faixas de temperatura e umidade relativa.
Os autores apontam que algumas questdes sobre o mecanismo de hidrélise do PET
nao sdo bem esclarecidas, mas que duas hipoteses sédo frequentemente aceitas. A
primeira postula que a hidrélise ocorre através do processo de cisdo das cadeias e a
segunda postula que a difusdo da agua € muito elevada e por isso ndo afeta a
cinética da reacédo de hidrdlise. Segundo os autores, a difusdo preferencial da agua
através da fase amorfa do polimero leva ao processo de cristalizacdo quimica ou
qguimiocristalizacdo, tendo como consequéncia direta a cisdo da cadeia. A reducédo
da massa molar da fase amorfa pode aumentar a mobilidade de algumas cadeias de
modo que facilite a ocorréncia de processo de cristalizacdo. No entanto, os autores
indicam que espessura da amostra afeta a cinética de degradacéo e por isso deve

ser sempre considerada.

Figura 8 — Padrdes de difracdo de PET parcialmente orientado original e apos

degradacdo térmica e hidrolitica
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Fonte: Adaptado de Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007.
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Figura 9 — Padrbes de difracdo de PET totalmente estirado original e apos

degradacdo térmica e hidrolitica
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Fonte: Adaptado de Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007.

No trabalho, eles indicam que a cisdo da cadeia ocorre essencialmente dentro
da fase amorfa, e a quantidade relativa de grupos éster acessiveis as moléculas de
agua diminuem gradualmente durante a degradacdo hidrotérmica. Este
comportamento € tipico de uma reacdo de segunda ordem e indica que a reacgéo €
autoacelerada, ndo podendo ser atribuida apenas a cristalizacdo quimica. Deve-se
levar em consideracdo também um possivel fendmeno autocatalitico adicional, que
poderia originar-se da formacdo de &cidos e alcoois hidrofilicos que favorecem a
difusdo da agua (Dubelley et al., 2018).

Dubelley e colaboradores (2018) correlacionaram os dados de Pirzadeh
(2007) para PET grau fibra com diferentes graus de cristalinidade, para previsdo do
modelo cinético da hidrolise em elevada temperatura, conforme mostra Figura 10.
Os autores usaram os dados dos diferentes tipos de PET para construcdo do

modelo cinético de taxa de hidrolise por diminuicdo de massa molar.
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Figura 10 — Taxa de hidrélise do PET grau fibra em diferentes condi¢bes de

degradacéo
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Fonte: Adaptado de Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang, 2007; Dubelley et al., 2018

Com obijetivo de validar o seu modelo cinético, os autores avaliaram a relacao
entre a massa molar e a cristalinidade do PET usando dados da literatura. A
cristalinidade resultante do processo de cristalizacdo quimica € mostrada em funcao
da massa molar do PET na Figura 11, observando-se que o0 aumento da

cristalinidade é inversamente proporcional a massa molar.

Figura 11 — Correlagdo da cristalinidade do PET em fung&do da massa molar durante

a degradacao por hidrélise em diferentes condicdes
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Fonte: Dubelley et al., 2018.
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Neste estudo, foram realizadas analises de DSC também para avaliar a
cristalinidade do PET na forma de filme envelhecido a 70 °C e 90% de umidade
relativa em camara climatica, em trés medicOes distintas de cada amostra. Os
resultados foram comparados com dados da literatura e estdo apresentados na
Figura 12. A quantidade da fase semicristalina foi determinada a partir da integragao

da &rea do pico de fuséo.

Figura 12 — Curva cinética da hidrélise do PET em funcédo do tempo a 70°C e 90%

de umidade relativa
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Fonte: Dubelley et al., 2018.

Arhant e colaboradores (2019) avaliaram o impacto da degradacéo hidrolitica
nas propriedades mecanicas do PET, por cromatografia de exclusdo por tamanho,
calorimetria diferencial por varredura e teste de tracdo. As amostras de PET foram
submetidas a diferentes temperaturas na agua, por um periodo de até 14 dias. Os
resultados séo apresentados na Tabela 5, e demonstram a influéncia da temperatura
nas propriedades mecéanicas nas amostras PET (Dubelley et al., 2018; Arhant et al.,
2019; Sang et al., 2020). Fica claro que ocorre diminuicdo da massa molar (M) e da
resisténcia a tracdo e aumento da cristalinidade a medida que o PET fica imerso na

agua a elevada temperatura, o que é compativel com sua degradacéo.
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Tabela 5 — Propriedades do PET na forma de filme apds 10 dias em varias

temperaturas na égua

Temperatura | Mn (kg/mol)  Cristalinidade (%) Tens&o max. (MPa)
(°C)
80 28 34 74
90 22 36 74
100 12 42 50
105 6 a7 30
110 <5 50 <20

Fonte: Arhant et al., 2019.

Miranda (2014) avaliou fibras de poliéster oriundas de cabos de ancoragem e
empregou ensaio mecanicos de tracdo para avaliacdo do filamento de PET. Além da
caracterizacdo mecanica, a autora caracterizou a fibra por meio de MEV,
viscosidade (Mn), densidade, FTIR/ATR, DSC e TGA. Miranda avaliou os cabos de
PET com os seguintes tempos de uso em plataforma: fibra virgem (FIV), fibra virgem
ensaiado mecanicamente (FEM), fibora com 3,5 anos de uso (F3,5) e fibra com 7
anos de uso (F7,0) (Miranda, 2014). Alguns dados da caracterizacado do PET obtidos
por Miranda foram copilados na Tabela 6, de modo a facilitar a andlise dos efeitos do
uso do cabo nas propriedades das fibras.

A autora salienta que, dependendo das caracteristicas de processamento e
da matéria-prima, os valores obtidos para alongamento e tenacidade na ruptura das
fioras de PET podem sofrer variacbes, no entanto, os dados obtidos estédo
compativeis com os encontrados na literatura.

Segundo Miranda, a degradagdo conduz a uma diminuicdo do tamanho das
macromoléculas, facilitando o seu empacotamento e, portanto, alterando a
cristalinidade. Nos dados de densidade n&o foi observada uma variagdo significativa
desta propriedade, no entanto, foram detectadas alteragbes nas propriedades
mecanicas, devido a acdo mecanica (efeito das mareés, estiramento provocado pelos

movimentos da plataforma etc.) e o ambiente marinho (temperatura, pH, salinidade).



Tabela 6 —

Resultados de caracterizagOes de filamentos de PET em diferentes

condi¢cbes
_ Resisténcia a Tracao
DSC Densidade :
Amostras Forca Alongamento | Tenacidade
Xc (%) (dtex) o
maxima (N) (%) (cN/tex)

FIV 24,4 10,12+0,32 77,07+1,93 37,67+1,48 76,18+1,90
FEM 26,5 11,03+0,21 74,46+5,65 38,75+1,66 67,52+5,22
F3,5 27,6 10,79+0,58 76,99+2,28 36,24+3,42 71,35+2,12
F7,0 30,0 10,53+0,33 70,82+4,25 34,56+2,02 67,23+4,20

Nota: Tenacidade é a energia requerida para romper a fibra, também é conhecida como energia de
ruptura ou trabalho de ruptura.
Fonte: Adaptado de Miranda, 2014.

Sudaia (2015) caracterizou fibras poliméricas empregadas como cabos de
ancoragem. As fibras avaliadas foram PET, Kevlar e LCP. As fibras utilizadas como
cabo de ancoragem foram submetidas a imersdo em diferentes temperaturas, 25°C,
40°C, 60°C, 90°C e 120°C por 365 dias. As fibras foram caracterizadas por TGA,
FTIR, DSC e resisténcia a tragdo. Sudaia empregou o método de Arrhenius para
predicdo do tempo de vida util da fibra de PET nas condicbes empregadas. O autor
realizou a predicdo da vida util do PET, por meio de ensaios de tracdo com fibras de
PETem diferentes estagios de degradacédo, os resultados obtidos sdo expostos na
Tabela 7. Assim como outros autores ja relataram na literatura, Sudaia também
verificou que a hidrélise do PET acima de 100 °C é acelerada (Sudaia, 2015).

A Tabela 7 apresenta alguns resultados obtidos por Sudaia, como a
diminuicdo da resisténcia da fibra de poliéster por diferentes periodos de imersdo em
agua destilada e temperaturas diferentes. As fibras de poliéster originadas de cabos
de ancoragem reduziram a carga de ruptura de 185 N para 161 N e a razdo F/FO
diminuiu para 87%. As fibras de poliéster oriundas de cabos de ancoragem apds 99
e 180 dias de imersdo, na temperatura de 90 °C, apresentaram desempenho de
apenas 25% e 8% de resisténcia se comparadas a fibra virgem, respectivamente.

A resisténcia da fibra de poliéster diminui significativamente a temperatura de
120 °C, conforme mostra a Tabela 7. A capacidade de carga de ruptura diminuiu de
175 N para 138 N, com F/FO de 79% em apenas 4 dias. As fibras de poliéster
submetidas a imersdo em &gua, a temperatura de 120 °C, durante 20 dias,

apresentaram apenas 10% da capacidade de suportar carga. Sudaia previu, em
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seus estudos, o tempo de vida util da fibra de poliéster sob determinadas condi¢cfes
de uso (Sudaia, 2015).

Tabela 7 — Decréscimo da resisténcia da fibra de PET em funcéo da temperatura

Decréscimo daresisténcia da fibra de PET a 90°C

Dias de Imerséo 0 29 99 182 275
Horas 0 696 2376 4368 6600
Carga Ruptura (N) 185,05 | 161,86 | 46,81 14,61 -
F/Fo 100% 87% 25% 8% -
Decréscimo daresisténcia da fibra de PET a 120°C

Dias de Imerséo 0 4 8,35 14,21 19,27
Horas 0 96 200,4 341,04 462,48
Carga Ruptura (N) 175,46 | 138,76 | 79,02 | 34,89 18,26
F/Fo 100% 79% 45% 20% 10%

Nota: F/Fo= Reduc¢éo da capacidade de carga.
Fonte: Adaptado de Sudaia, 2015.

Deste modo, fica clara a importancia da investigacédo da resisténcia das fibras,
principalmente a base de PET que comp&em o0s cabos de ancoragem, a exposicao

de intempéries, principalmente agua, calor e esforco mecanico.

2.4 Avaliacao de compositos poliméricos reforcados com fibras: avaliacéo

por ensaio mecanico

De acordo com Zorzanelli, 2017, as propriedades mecanicas sdo essenciais
para avaliar o valor de aplicagdo pratica e as perspectivas de desenvolvimento de
materiais. Os ensaios mecanicos aplicados a materiais compdsitos séo regidos por
normas técnicas, tais como a ASTM (American Society for Testing and Materials),
ISO (International Organization dor Stardardization) e ABNT (Associacao Brasileira
de Normas Técnicas). Estas normas definem as dimensbes e a geometria dos
corpos de prova, o método de como a carga seré aplicada e os critérios de avaliagéo

dos dados obtidos.
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Os ensaios mecanicos mais empregados na caracterizacdo dos compaositos
sao: teste de dureza (ASTM D785 - Rockwell hardness test), teste de tracdo (ASTM
D3039 ou ASTM D638), teste de compressdo (ASTM D695), teste de flexdo de 3 e 4
pontos (ASTM D7264 ou D790), teste de impacto (ASTM D4812- teste 1zod) e torcao
(ASTM E143) (Valenga et al., 2015; Meshram et al., 2018; Sarwar et al., 2020).

Dentre 0s ensaios mecanicos mencionados anteriormente, o ensaio de
resisténcia a flexdo, é muito empregado na industria de engenharia e ciéncia de
materiais, devido a sua simplicidade e facilidade de reproducéo.

A resisténcia a flexdo é a tenséo desenvolvida em um material imediatamente
antes do escoamento ou até a ruptura, e podem ser realizados por 3 métodos de
acordo com Gama (2017): flexdo de 3 pontos, flexdo de 4 pontos e o método de
engaste.

No presente trabalho a avaliagdo mecéanica para compositos reforcados por
fibras poliméricas pds-industrial se darad pelo método de resisténcia a flexdo de 3
pontos. Por este motivo, serdo apresentados apenas resultados da literatura
referente ao ensaio de resisténcia a flexdo de 3 pontos.

A incorporacdo de um tipo fibra ou a combinagfes delas na matriz polimérica
afeta significativamente o seu desempenho mecanico. Jiang e colaboradores (2023)
investigaram os efeitos da hibridizagdo e mecanismos interativos de falha de
compoésitos de polimero reforcado com fibra hibrida carbono-vidro-kevlar sob carga
de flexdo. As composicées dos compaésitos fabricados variaram de dupla/multifibra,
com diferentes relagcbes hibridas e sequéncias de empilhamento, conforme
esquematizado na Figura 13.
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Figura 13 — Diagrama esquemaéticos dos compdésitos fabricados
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Legenda: a) FC/FV PRFH com diferentes relagdes hibridas. b) FC/FK PRFH com diferentes relacdes hibridas. c)
diferentes sequéncias de empilhamento e 3 tipos de fibras.
Fonte: Jiang et al., 2023

Os autores aplicaram uma série de ensaios de flexdo pela norma ASTM D
7264, avaliando as propriedades de resisténcia a flexdo e o custo-efetividade. Eles
ainda avaliaram a propriedade de absorcdo de energia, um indice de avaliacdo
importante para determinar contribuicbes da fibra para compoésitos obtidos. A
energia de absorcdo na flexdo para compdésitos é definida como a area da curva
carga x deslocamento conforme dado pela equacdo da Absorcdo de Energia (AE),
equacao 1. E a Absorcéo Especifica de Energia (AEE) € descrita como a energia de

absorcao na flexao por unidade de massa, equacao 2 (Jiang et al., 2023).

Absorcao de energia = fos F(x).dx (1)

Absorcao especifica de energia = fosptii'dx

(2)
onde F(x) denota a forca de flexdo e denota o deslocamento a flexao.
Os resultados apresentados pelos autores para compdsitos constituidos por

apenas um tipo de fibra sdo comparados na Figura 15. Os compdsitos contendo
fibora de carbono (FC9) apresentaram a maior resisténcia a flexdo (842,27MPa),
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modulo de flexdo (61,36MPa) e deformacao no pico (1,30%). Em contrapartida, a
curva carga x deslocamento da flexdo mostra um comportamento fragil de fratura
com queda acentuada apdés o pico de carga, devido a natureza fragil da fibra de
carbono. Para os compositos reforcados com a fibra de kevlar (FK9) com elevada
ductilidade e compdésitos reforcados com a fibra de vidro (FV9) com baixa
ductilidade, a tenacidade a fratura esta aparentemente de acordo com o estagio de
flexdo pbs-pico, especialmente para o composito reforcado com aramida.

Embora a tensdo maxima de flexdo dos compasitos reforcados com a fibra de
kevlar seja menor que a dos compdsitos reforcados com fibra de carbono, a alta
tenacidade a fratura dos compadsitos com fibra de kevlar (FK9) pode contribuir para
absorcdo de energia, que chega a 3,89 J, conforme Figura 14 (b). Os compdsitos
reforcados com fibras de kevlar podem dissipar mais a energia absorvida do que 0s
compositos reforcados com fibra de carbono (FC9), devido a falha ductil da fibra de
carbono. Por outro lado, as fibras de kevlar tém maior alongamento, mas menor

maddulo do que as outras fibras de vidro e carbono (Jiang et al., 2023).

Figura 14 - Comparacdes das propriedades de resisténcia a flexdo de compositos
laminados com diferentes tipos de fibra
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Legenda: (a) Curva de carga-deslocamento na flexdo tipica. (b) A tensdo maxima de flexdo e absorcdo de
energia (AE). (c) O médulo de flexdo e a deformagéo no pico. d) Absorcéo especifica de energia (AEE).
Fonte: Jiang et al., 2023.
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A tenacidade a fratura dos compaositos reforcados com fibra de vidro (GF9) é
relativamente menor que a dos compdésitos com fibra de kevlar (KF9), pois a GF9
tem baixa resisténcia. Devido a isso, tanto a forca quanto a energia de absorcédo dos
compositos GF9 ndo sao superiores as dos outros dois compositos KF9 e CF9
(Jiang et al., 2023).

Os resultados de Jiang e colaboradores (2023), apresentados para 0s
compositos reforcados com fibras hibridas, indicaram que, a medida que a razao
hibrida de fibra de carbono aumenta, a carga maxima de flexdo e o modulo de flexao
aumentam. A Figura 15 apresenta o desempenho dos compdsitos hibridos com
relacdo as propriedades de resisténcia a flexdo e energia de absorgdo. Os
resultados observados apontam que, para equilibrar as vantagens e desvantagens
das fibras FC9, FK9 e FV9, diferentes hibridizacbes podem ser empregadas para
alcancar alta resisténcia, alta tenacidade e baixo custo com base em diferentes
combinacdes. Vale ressaltar que a presenca da fibra polimérica incrementa de forma

significativa as propriedades de resisténcia a flexao.

Figura 15 - Comparacado do efeito da hibridizagdo dos compdsitos com diferentes
configuracdes em funcéo da resisténcia a flexao e energia de absorcao
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Legenda: FC9= compdsitos refor¢cados com fibra de carbono.
FV9= compdsitos reforcados com fibra de vidro.
FK9= compdsitos reforcados com fibra kevlar.

Fonte: Jiang et al., 2023.
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Audibert e colaboradores (2018) desenvolveram compositos laminados
hibridos de matriz epoxi reforgados com tecido constituido de fibra de kevlar e fibra
de linho. O teste de resisténcia a flexdo dos compositos laminados, constituido por 8
camadas, foram realizados segundo a norma ISO 14125, com dimensdes de corpos
de prova 80 mm x 10 mm x 4 mm.

De acordo com o autor, 0s compositos produzidos exibiram um
comportamento anisotropico nao linear, causado pela ndo linearidade da
deformacéo plastica das fibras de kevlar e das fibras de linho. Os compdsitos
hibridos avaliados apresentaram resultados de propriedades mecanicas
intermediarias entre as do compadsito de linho e do compésito de aramida (Audibert
et al., 2018).

A Figura 16 apresenta a curva de tensao versus deformacéo obtida a partir do
ensaio de flexdo de 3 pontos. Segundo os autores, trés comportamentos cinéticos
distintos podem ser observados. Na primeira parte, o compdésito apresenta
comportamento linear com médulo de flexdo de 10 GPa. Surge entdo uma segunda
zona, desde uma deformacdo de 0,8% até 2,8%, que € caracterizada por
deformacéo irreversivel e perda de rigidez. Na etapa final, a curva é caracterizada

pela ruptura fina, provocada pela ruptura da fibra tensionada (Audibert et al., 2018).

Figura 16 — Curva de tensao deformacéo de um compdsito de kevlar/linho submetido

a flexao de trés pontos com uma taxa de deformacédo de 1 mm/min
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A orientagdo da fibra dentro da matriz influencia na resposta mecanica dos
materiais compadsitos. Sarwar e colaboradores (2020) investigaram as propriedades
mecanicas de compositos hibridos reforcados com fibra de Kevlar/linho em matriz
epoxi, utilizando configuracdo do tipo “estrutura sanduiche” produzida por multiplas
camadas de fibras de kevlar puro e de fibra de linho.

Os compositos com diferentes orientacbes de reforcos kevlar/linho, cujas
caracteristicas estdo apresentadas na Tabela 8, foram produzidos pelo processo
hand layup (camada por camada manual) e moldagem por compressédo. Os
compositos foram avaliados através dos testes mecéanicos: dureza (ASTM D785),
tensdo (ASTM D 3039), compressao (ASTM D 695) e flexdo de 3 ponto (ASTM D
7264). O teste de resisténcia a flexdo de 3 pontos de acordo com a horma ASTM D
7264, para compoésitos de matriz polimérica foram realizados a temperatura e
pressdo ambiente. Os corpos de provas produzidos tinham dimensdes de 250 mm x

25 mm x 3,5 mm.

Tabela 8 — Composi¢do dos compdsitos hibridos em configuragdo de “estrutura

sanduiche”
o _ | Orientagdo | Orientagao N° de
Identificacao
kevlar Flax camadas
ub tecido 0° 16
CP tecido 0°/90° 16
AP tecido +45°/-45° 16
KE tecido - 16

Legenda: UD= Unidirecional; CP= cross-ply; AP= angle-ply.
KFE= kevlar/linho/epdxi; FE= linho/epdxi; KE= kevlar/epoxi.
Fonte: Adaptado de (Sarwar et al., 2020).

Os resultados de resisténcia a flexdo dos compdsitos produzidos por Sarwar e
colaboradores foram comparados com outros materiais compagsitos de composicao
similar encontrados na literatura. O comportamento nao linear observado por
Audibert e colaboradores (2018) e por outros autores da literatura, foi confirmado por
Sarwar e colaboradores (2020), no qual as curvas de tensao x deformacdo dos

compésitos apresentaram comportamentos lineares até cerca de 0,5% de
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deformacéo, apos os quais as curvas tinham comportamentos ndo lineares até a

falha, conforme Figura 17.

Figura 17 — Grafico de resisténcia a flexdo para compdsitos reforcados com

kevlar/linho de matriz epoxi da literatura
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Legenda: KFE= kevlar/linho/epéxi; FE= linho/epodxi; KE= kevlar/epoxi.
Fonte: Sarwar et al., 2020.

Os resultados obtidos por pelos autores indicaram o incremento na
performance destes materiais, mediante a hibridizacao de fibras sintéticas e naturais

com diferentes orienta¢cdes conforme exposto na Tabela 9 (Sarwar et al., 2020).

Tabela 9 — Resultados de testes de resisténcia a flexdo para compdsitos com

orientacao diversificada

Identificacéo Es (GPa) ous (MPa)

uD 19,40 (+ 0,34) 241,52 (+ 4,10)
CP 19,15 (+ 0,47) 220,95 (+ 3,55)
AP 14,95 (+ 0,13) 195,46 (+ 2,81)
KE 21,36 (+ 1,17) 297,24 (+ 12,85)

*FEManboob 21,93 (+ 1,82) 236,35 (+ 14,75)

*KFEaudibert 10 200

*KEcaneva 2,4-4 67-100

Legenda: Eg= Mddulo Elastico de flexdo; oys=Tenséo de flexao.
KFE= kevlar/linho/epdxi; FE= linho/epoxi; KE= kevlar/epdxi. * Outras referéncias da literatura.
Fonte: Adaptado de Sarwar et al., 2020.
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As propriedades mecéanicas do material composito reforcado com fibra
dependerdo da microestrutura da fibra, como comprimento, orientacdo e
concentracéo da fibra. A Figura 18 apresenta um “ponto 6timo”, destaque em azul,
em que a perda de desempenho € aceitavel para ganhos de processabilidade
usando fibras altamente alinhadas. As fibras curtas ndo alinhadas podem oferecer
alta processabilidade, no entanto, apresentam desempenho baixo. O trabalho dos
autores relata o reforco de fibras de comprimentos variaveis, entre 0,05 -127 mm de
comprimento, em materiais compoésitos (Such; Ward; Potter, 2014; Gandhi et al.,
2020).

Figura 18 — Processabilidade e desempenho de materiais compdsitos em funcdo das

diferentes orientacdes e comprimentos de fibras
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Fonte: Adaptado de Such; Ward; Potter, 2014.

Swami e Dabade (2021) avaliaram compdsitos laminados de matriz epoéxi,
poliéster isoftalico e estér vinilica reforcados com fibra de vidro nas proporcbes de
resina:fibra de 40:50, 50:50 e 60:40. Os corpos de prova produzidos foram avaliados
de acordo com a nhorma ASTM D790.
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Tabela 10 — Resultado experimental da propriedade de resisténcia a flexao

Identificagéo Resina (%) Fibra de Resistencia a
vidro (%) flexdo (MPa)
Al Epoxi 60% 40% 34,42
A2 Epoxi 50% 50% 60,82
A3 Epoxi 40% 60% 102,15
Bl Poliéster isoftalica 60% 40% 24,88
B2 Poliéster isoftalica 50% 50% 58,06
B3 Poliéster isoftalica 40% 60% 53,49
C1 éster vinilica 60% 40% 96,07
Cc2 éster vinilica 50% 50% 76,17
C3 éster vinilica 40% 60% 141

Fonte: Adaptado de Swami; Dabade, 2021.

Os resultados apontaram que, a medida que a concentracdo da fibra
aumenta, a resisténcia a flexdo de todos os compésitos produzidos aumenta
também. Sendo, os compdésitos constituidos de matriz éster vinilica com 60% de
fibra forneceu a maior resisténcia a flexdo, conforme verifica-se na Figura 19 e na
Tabela 10 (Swami; Dabade, 2021).

Figura 19 — Resultados de resisténcia a flexdo de 3 pontos para compdsitos

produzidos com diferentes matrizes termorrigidas e concentracao de fibra de vidro
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O teste de resisténcia a flexdo é empregado em teste de envelhecimento,
para determinacdo da resisténcia do material apds uso em diferentes ambientes.
Gobikannan e colaboradores (2021) avaliaram a resisténcia flexural de compdsitos
reforcados com fibra de vidro em ambiente seco e imersos em agua por 28 dias a
35°C e em diesel por 7 dias a 23°C, para aplicacdo de compdsitos em ambiente
marinho. O estudo se concentrou na avaliacdo do efeito da 4gua deionizada e do
diesel nas propriedades de flexdo de sistemas poliméricos reforcados por fibra. As
matrizes utilizadas foram a resina termoplastica, a resina epOxi e a resina de
poliéster.

Os autores investigaram a influéncia da resina em diferentes compdsitos,
produzidos de acordo com a norma ISO 14125, cujos corpos de prova produzidos
tinham 100 mm x 15 mm x 3 mm de dimenséo. Os resultados para resisténcia a
flexdo sédo apresentados na Figura 22 e indicaram que as resinas utilizadas s&o
comparaveis entre si (na faixa de 916-942 MPa), e os efeitos do condicionamento
em ambos os liquidos sdo semelhantes para cada um dos trés materiais.

O estudo dos autores apontou que a agua reduz a forca flexural em 19%,
23% e 17% para resina epoxi, resina de poliéster e resina termoplastica,
respectivamente, enquanto o diesel reduz a forca flexural em 8%, 3% e 5% para
resina epoxi, poliéster e termoplastico, Figura 20 (Gobikannan et al., 2021). Sendo
assim, a agua provoca um efeito degradativo maior nos compdsitos em relacdo ao
diesel.

Valenca e colaboradores (2015) avaliaram compdésitos de matriz epoxi
reforcados com fibra de kevlar, fibra de vidro e fibra de kevlar/vidro fabricados
manualmente com diferentes arranjos. Os compdsitos produzidos foram avaliados
mecanicamente pelas propriedades de tracdo, flexdo e impacto. Os compdsitos com
estrutura hibrida de Kevlar/vidro de reforco apresentaram os melhores resultados no
que diz respeito a resisténcia mecanica especifica, bem como a tenséao de flexao e

ao impacto (Valenca et al., 2015).
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Figura 20 — Curvas de resisténcia a flexdo para compositos sob condi¢des secas,
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Fonte: Gobikannan et al., 2021.

O estudo de compatibilizagdo de fibras polimérica com cargas minerais foi
realizado por Alsaadi e colaboradores (2020) e Zorzanelli (2019). Alsaadi, Erklig e
Abbas (2020) avaliaram o efeito de nanoparticulas de argilas nas caracteristicas
mecanicas e vibracionais em compgsitos laminados de epoxi reforcados com fibra
de aramida e fibra de carbono. Os compdésitos foram produzidos de acordo com as
normas ASTM D 638 para tensdo e ASTM D 790 para flexdo. A Tabela 11 apresenta
os resultados dos compdsitos preparados.
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Tabela 11 — Propriedades de tenséo e flexdo dos compdésitos avaliados

Compésito Nanoargila  Alongamento Resisténciaa Resisténciaa Médulo de
(%om/m) na ruptura tensdo (MPa) flexdo (MPa) flexdo (GPa)
(%)

ACFRE 0 3,04 (+ 0,09) 371 (+ 7) 442 (+ 10) 9,74 (+ 0,41)
ACFRE-NC, 1 3,10 (+ 0,72) 421 (+ 10) 462 (+ 14) 10,26 (+ 0,56)
ACFRE-NC, 2 3,22 (+ 0,75) 366 (+ 8) 554 (+ 16) 10,84 (+ 0,12)
ACFRE-NC, 4 3,69 (+ 0,50) 358 (+ 11) 447 (+ 12) 10,61 (+ 0,62)
ACFRE-NCg 6 3,58 (+ 0,12) 326 (+9) 364 (+ 8) 10,08 (+ 0,46)
ACFRE-NCq 8 4,15 (+ 0,43) 319 (+ 8) 315 (+ 17) 9,79 (+ 0,75)
ACFRE-NC1q 10 4,44 (+ 0,58) 302 (+ 12) 271 (+ 15) 9,64 (+ 0,59)

Fonte: Adaptado de Alsaadi; Erklig; Abbas, 2020.

Os resultados apresentados por Alsaadi e colaboradores indicaram o
aumento da resisténcia a tracédo e flexdo para compdsitos contendo de 1% a 2% de
argila, com incremento de 13,1% e 28,2%, respectivamente, conforme Figura 21
(Alsaadi; Erklig; Abbas, 2020).

Figura 21 — Grafico com resultados de resisténcia a tensdo, resisténcia a flexdo e
modulo de flexdo versus percentagem em peso de nanoargila para compadsitos da
série ACFRE

Resisténcia a tensdo ZZZ Resisténcia a flexaio —e— Modulo de flexdo

700 1 r 12
600 4 .//.\‘\-’\. | /m\
= ? 10 2
& 500 | 5 ; g
= / 'j— I 18
o 40041 B F 7 2
‘© ":5" i '.’I“/ X/ e *
S ' 27 o
‘% 300 A o ©
e ]
n - 4 S
O 9 4 2
4 200 v '8
Y L, =
100 A 2
7/

0 -

0 1 2 4 6 8 10

Quantidade de nanoargila (peso%)

Fonte: Alsaadi; Erklig; Abbas, 2020.
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Em um estudo anterior, Alsaadi e colaboradores (2019) investigaram a
influéncia da hibridizacdo sem a adi¢do de carga mineral, em compdsitos reforcados
com camadas intercaladas de fibra de carbono/aramida (kevlar) em comparacéo
com compositos reforcados de fibra de vidro. Avaliando o desempenho dos
compositos nas propriedades de tracdo, flexdo e impacto Charpy. Os compdsitos
laminados hibridos produzidos apresentaram um aprimoramento nas propriedades
mecanicas, ao se substituir algumas camadas de fibra de vidro por camadas de
carbono/aramida. Os resultados indicaram que a tensdo na ruptura por tracao e
flexdo aumentou cerca de 33,4% e 47,5%, respectivamente, em comparagdo com 0
composito reforgcado apenas com fibra de vidro (Alsaadi, 2019).

Zorzanelli, 2019, avaliou compdésitos reforcados com fibras de poliéster
proveniente do descarte de cabos de ancoragem de plataformas offshore. Além
disso, utilizou como matriz polietileno de alta densidade oriundo de fonte renovavel
(PEAD-Verde). No trabalho da pesquisadora foram analisadas as propriedades
mecanicas (tracdo — tensdo no escoamento, deformacdo no escoamento, tensao na
ruptura, deformacgéo na ruptura, médulo de Young), de escoamento (MFI) e térmicas
(DSC e TGA). Apesar de ndo utilizar o ensaio de resisténcia a flexdo, a pesquisa é
relevante por utilizar a mesma fibra sintética de cabo de ancoragem poés-industrial
utilizada no presente trabalho (Zorzanelli, 2019).

Na producédo de materiais compdsitos compostos por matriz verde renovavel,
residuos de cabos de ancoragem de poliéster e nanoargila, Zorzanelli utilizou trés
variaveis de processo: teor de fibra de poliéster oriunda de cabo de ancoragem,
velocidade de mistura em extrusora e teor de nanoargila.

A tabela 12 apresenta os resultados obtidos em um teste de tracdo. Zorzanelli
demonstrou que a adicdo de fibras de poliéster aumentou a rigidez do material
composito, conforme demonstrado pelo Modulo de Young. A diminuicdo da
capacidade de alongamento na ruptura esta relacionada a diminuicdo da ductilidade,
provavelmente devido a presenca das fibras e da nanoargila montmorilonita, o que

pode levar a fratura precoce dos materiais.
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Teor Deformagéo . . Médulo
Teor de Tensdo no Tensdo na | Deformacéo
. de no de
fibras ] escoamento ruptura naruptura
argila escoamento Young
(%om/m) (MPa) (MPa) (%)
(%m/m) (%) (MPa)
EXP 1 10 3 18,7+ 0,4 32+0,1 19,23+0,2 22+1 1169 + 30
EXP 2 0 3 20,9+0,6 49+0,3 13,31+0,2 501+0 994 + 28
EXP 3 10 3 19,0+£0,8 36+04 19,22+ 0,6 25+2 1139 + 23
EXP 4 0 3 21,0+0,7 50+0,5 13,40+ 0,4 512+0 1033 £ 29
EXP 5 10 0 19,5+0,5 3,9+0,2 10,87 £ 2,6 37+5 1079 £ 20
EXP 6 0 0 19,0+ 0,4 4,2+0,2 9,20+ 0,6 268 + 84 971+ 36
EXP 7 10 0 19,8 +0,3 4,4+0,2 11,65+0,9 36+6 1080 £ 30
EXP 8 0 0 19,4+0,2 4,3+0,2 12,80 +1,2 509 + 18 899 + 18
EXP 9 5 15 19,8+0,2 43+0,1 4,74 +0,7 39+2 1113+ 20
EXP 10 5 15 19,7+0,2 4,2+0,2 451+0,1 40+ 6 1102+ 9

Nota: Neste estudo a velocidade de mistura na extrusora foram avaliadas: Nos experimentos 1, 2, 5

e 6 = 400 rpm; nos experimentos 3, 4, 7 e 8 = 200 rpm, €; nos experimentos 9,10 =300 rpm.

Fonte: Zorzanelli, 2019.

Fica clara a importancia dos diferentes parametros na obtencdo de

compositos reforcados com fibras nas suas propriedades finais, inclusive quanto a

resisténcia a degradacdo, o que é importante no que concerne ao uso destes

materiais.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Para este trabalho, foram selecionadas a resina epOxi e a resina de poliéster
isoftalica, tendo em vista os seus amplos espectros de aplica¢do dentro da industria
de dleo e gas (O&G). Estes materiais foram utilizados para confec¢do dos corpos de

prova compoésitos para avaliacao de propriedades mecanicas.

3.1.1 Resina Epéxi

O sistema Resina 4008 Epoéxi é transparente, tem baixa viscosidade e possui
protecdo UV, segundo o fabricante. O agente de cura utilizado foi uma amina
cicloalifatica estabilizada e modificada, que confere a resina estabilidade prolongada
de transparéncia, retardando o aspecto amarelado comum da resina epéxi. As
informacdes relativas as propriedades de cura da resina de acordo com o fabricante

sao apresentadas na Tabela 13.
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Tabela 13 — Informag¢@es das propriedades da resina epoxi de acordo com os dados

do fabricante Redelease

Descricao

Epoxi

Nome

Epdxi 4008 transparente UV.

Composicao resina

Bisfenol A epicloridrina

Agente de cura

Endurecedor epo6xi 5000

Composicao agente de cura

Amina cicloalifatica estabilizada e
modificada

Proporc¢éo, em peso

100:46 (para 100 g de resina sédo usados

46 g de endurecedor)

Massa especifica, 20 °C, g/cm3

Resina: 1,20 + 0,01
agente de cura: 1,005 + 0,015

Viscosidade, 20°C, cP

Resina: 500 a 1600
Endurecedor: 60 a 80

Tempo de gel (para 100g a 20°C) 25 a 35 min
Tempo de endurecimento da

. 4a6h
mistura (100 g em pelicula, 20 °C)
Cura total a 20 °C 7 dias

Fonte: Redelease, 2021.

As propriedades mecanicas tipicas da resina a partir dos dados do fabricante

estdo apresentadas na Tabela 14.

Tabela 14 — Valores das propriedades mecanicas da resina de epoxi de acordo com

o fabricante Redelease

Teste Valor Método de teste
Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT)(°C) 85-95 ASTM D-648
Forca de Compresséo, MPa 20,68 ASTM D-6641
Forca de Tensao, MPa 21-29 ASTM D-638
Alongamento (%) 3,8 ASTM D-638
Impacto 1zod (ft Ib/in) 0,2-0,6 ASTM D-256
Dureza Barcol Min. 25 ASTM D-2583

Fonte: Redelease, 2021.



59

3.1.2 Resina de poliéster Isoftalica

A resina de poliéster isoftalica Arazyn 31700 possui média reatividade, baixa
viscosidade e resisténcia quimica. As informac¢des quanto as propriedades de cura
desta resina segundo o fabricante estdo mostradas na Tabela 15.

Tabela 15 — Informacfes das propriedades da resina poliéster isoftalico de acordo

com os dados do fabricante

Descricao Poliéster insaturado

Nome Resina Arazyn 31700 T-10

Composicao resina Polietileno tereftalato isoftalico insaturado
em estireno

Catalisador Butanox M-50

Composicao catalisador Peroxido metiletilcetona (PMEK)

Proporgdo, em peso 100:1

Viscosidade, 25 °C, cPS 400

Tempo de manipulacao 15 min

Tempo de gel (para 100 g a 10 a 15min

25 °C)

Teor de sdlido 56%

Teor de estireno 44%

Tixotropia (25 °C) 2/30 rpm 1,2 min

Pico exotérmico 190°C

Fonte: INEOS, 2020.
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As propriedades mecanicas tipicas desta resina conforme o fabricante estéo
apresentadas na Tabela 16.

Tabela 16 — Valores das propriedades mecanicas da resina de poliéster isoftalica

insaturada pura de acordo com o fabricante

Teste Valor Método de teste
Resisténcia a Tracdo, MPa 46 ASTM D-638
Maodulo na Tragédo, MPa 3200 ASTM D-638
Alongamento, % 1,6 ASTM D-638
Resisténcia a Flexado, MPa 120 ASTM D-790
Modulo na Flexao, MPa 3700 ASTM D-790
Temperatura de Distor¢do Térmica, °C 90 ASTM D-648
Dureza Barcol, 2 horas B 35 ASTM D-2583

Fonte: INEOS, 2020.

3.1.3 Fibras de Poliéster pds-industrial (PET pds-industrial)

As fibras de poliéster utilizadas, nomeadas como fibras de poliéster pos-
industrial, foram extraidas de um trecho de cabo de ancoragem descomissionado,
cedidas pelo Instituto de Macromolécula da Universidade Federal do Rio de Janeiro
(IMA/UFRJ), para serem incorporadas a matriz de resina epOxi e resina de poliéster
insaturado. As fibras foram picotadas manualmente em comprimentos em torno de 3
a0,5cm.

O cabo apresenta as seguintes especificacdes: fabricante Lupatech, MBL
(Minimum Breaking Load - carga minima de ruptura) — 1000 toneladas forca (tf),
composto por 9 subcabos de 12 pernas trancadas, filtro para protecdo contra o
ingresso de areia e vida marinha e capa trancada para protecédo contra a abraséao.
Estima-se que o MBL original de cada subcabo seja de aproximadamente 111 tf. As
informacdes sobre o cabo de poliéster de acordo com o fabricante Lupatech séo

sumarizadas na Tabela 17 e imagens do cabo sédo apresentadas na Figura 22.
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Tabela 17 — Propriedades do cabo de ancoragem de poliéster informado pelo

fabricante Lupatech

Propriedades Valor
Carga na ruptura (N/mm2) 1050
Mddulo de elasticidade (N/mm?2) 9000
Alongamento na ruptura (%) 12,5
Ponto de fuséo (°C) 260

Massa especifica (g/cm3) 1,38

Fonte:LUPATECH, 2021.

Figura 22 — Fotos do cabo de ancoragem usados durante sua desconstrugdo para

extracdo das fibras de poliéster

Fonte: Autora, 2021.

3.1.4 Fibras comerciais

Para fins de comparacao (referéncia) com o desempenho mecéanico dos
compositos produzidos com as fibras pés-industrial, foram usadas ainda as fibras
comerciais aramida (PPTA) proveniente de bobina, polietileno de alta densidade
(PEAD) proviniente de cabo sintético Lankhorst, poliamida (PA 6.6) proveniente de

cabo sintético Lankhorst e poliéster (PET) Guaxindao proveniente de bobina.
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3.2 Degradacao induzida das fibras de poliéster por hidrélise em solugéo

salina

As fibras de poliéster pds-industrial extraidas dos cabos de ancoragem
usados aparentavam bom estado de conservacdo. Sendo assim, essas fibras foram
submetidas a um processo degradativo induzido por imersdo em solucdo aquosa
salina sob aquecimento. A ideia era provocar a degradacao das fibras, produzindo
fiboras com estado de degradacdo mais avancado, de forma a comparar as
caracteristicas dos compdsitos obtidos com a fibra pds-industrial recém extraida e
apos degradacdo, verificando se compoésitos com fibras pos consumo seriam
viaveis, em termos de desempenho mecéanico, mesmo com fibras em estado mais
avancado de degradacao.

As fibras obtidas por desconstrucdo do cabo descomissionado foram
submetidas ao processo de atague em meio salino a 25°C e 90°C, por imersdao em
solucdo de cloreto de sédio 1 mol. L™ (pH=6) por até 50 dias. A escolha das
temperaturas foi baseada nos estudos realizados por Sudaia (2014), Pirzadeh
(2007) e Mohammadi (2020).

A imersdo em temperatura ambiente (25°C) foi realizada como referéncia para
se observar apenas a possivel degradacdo das fibras por agentes quimicos sem a
influéncia da temperatura. O processo de imersdo a temperaturas mais elevadas
(90°) para fins de aceleracdo do processo de degradacédo desejado foi baseado na
norma ISO 11346 (método de Arrhenius). A maior parte dos polimeros sdo passiveis
de degradacdo em contato com fluidos agressivos como &cidos, bases, solventes
organicos e hidrocarbonetos, ou quando expostos por longos periodos a elevadas
temperaturas a cenarios especificos e desafiadores do ponto de vista de
compatibilidade; (Mancini; Zanin, 2002; Pirzadeh; Zadhoush; Haghighat, Myang,
2007; Sudaia, 2015; Mohammadi et al., 2020).

As fibras foram inspecionadas visualmente, sendo realizados registros
fotograficos. As fibras selecionadas para imersdo foram trancadas manualmente e

pesadas para facilitar a acomodacao nos frascos de 300 mL.
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Durante o processo de degradacao, a solugéo salina era renovada a cada 7
dias até completar-se o periodo total de 50 dias. A Figura 23 mostra os frascos nos

quais as fibras pés-industriais foram submetidas ao tratamento quimico.

Figura 23 — Imagens das fibras durante processo de degradacdo em meio salino

Fonte: Autora, 2023.

3.3 Caracterizacéo térmica, fisico-quimica e mecéanica das fibras

3.3.1 Calorimetria explorat6ria diferencial (DSC)

A Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) foi utilizada para determinacao
das transi¢cbes térmicas existentes nos compositos e nas fibras pdés-industrial e
degradadas. Deste modo, as aplicacdes do DSC mais gerais sdo para determinagéo
de: transicdo vitrea (Tg), temperatura de cristalizacdo (Tc), temperatura de fuséo
cristalina (Tm), calor especifico e calor de fusdo. Neste estudo os materiais serdo
avaliados pelas temperaturas de fusdo cristalina (Tm), de cristalizacdo (Tc) e
cristalinidade. A determinacdo da cristalinidade serd utilizada para identificar
ocorréncia de alteracdo nas propriedades das fibras de poliéster. Nao foi avaliada a
transicao vitrea (Tg) devido a limitacdo do equipamento DSC utilizado. O método
utilizado foi baseado na norma ASTM D3418-21.
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A condi¢do de analise foi:
1° aquecimento: 30°C a 300°C com taxa de 10°C/mim, atmosfera Ny;
Resfriamento: 300°C a 30°C com taxa de 10°C/min, atmosfera Ny;

2° aguecimento: 30°C a 300°C com taxa de 10°C/mim, atmosfera N..

O equipamento utilizado nas andlises foi 0 DSC da marca TA Q2000 V.24.11,
build 124.

3.3.2 indice de fluidez

As fibras pés-industrial e degradada foram analisadas usando o equipamento
DYNISCO, modelo LMI 4000, segunda a norma ASTM-D1238-13, utilizando a
temperatura de 285 °C e massa de 2,16 Kg. A temperatura do teste foi baseada no
trabalho de Sanches (2005), que avaliou as propriedades de varios tipos de
poliésteres. A analise consiste em mensurar o indice de fluidez do material,
utilizando um barril aguecido com um pistdo que € acionado por um peso padrao e
com isso faz com que o polimero flua por um capilar padrao.

O indice de Fluidez (do inglés, Melt Flow Index - MFI) é utilizado para
determinar indiretamente a massa molar do polimero, sabendo-se que a massa
molar é inversamente proporcional a viscosidade da massa, ou seja, quanto maior a
fluidez, mais o polimero flui nas condi¢cdes de teste e menor € a massa molar.

O valor de indice de fluidez obtido é dado com relacdo a massa que flui pelo
capilar relativa a 10 minutos, sendo a unidade dada em g/10 minutos (Rocha;
Coutinho; Balke, 1994; Manrich, 2005).
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3.3.3 Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) de *H

A ressonancia magneética nuclear (RMN) oferece informacfes sobre o nimero
de atomos magneticamente distintos do isétopo estudado. Varios nacleos podem ser
estudados pelas técnicas de RMN, mas os mais utilizados sé&o hidrogénio e carbono.
A técnica de RMN de H foi utilizada para a determinacdo de massa molar das fibras
antes e apos degradacdo. O RMN € uma técnica absoluta, sendo uma vantagem
quando comparados a outros métodos de determinacdo de massa molar de
polimeros, como a cromatografia de permeacao em gel (Lima et al., 2010; Izunobi;
Higginbotham, 2011; Lende; Bhattacharjee; Tan, 2021; Nelson; Ward, 2023).

As amostras de poliésteres foram analisadas em equipamento de RMN,
marca Bruker NEO 500, de campo magnético 11,75 Tesla. O espectro de RMN de

1H foi adquirido nas seguintes condi¢cdes experimentais:

Temperatura de 50°C Intervalo entre pulsos: 5,0 s

Frequéncia: 500,18 MHz Numero de transientes: 256

Janela espectral: 15,0 kHz Sequéncia de pulsos: zg

Tempo de aquisicéo: 2,6s Processamento Line broadening: 0,3 Hz
Pulso: 90°

3.3.4 Caracterizacdo mecanica

As fibras conforme recebidas (pés-industrial), degradadas e outras fibras
comerciais foram caracterizadas sob tracdo em uma maquina de ensaios mecanicos
Instron, mostrada na Figura 24, de acordo com a norma ASTM D885. O
comprimento dos mutifilamentos das amostras foram sempre que possivel mantido
entre 400 e 500 m, com uma velocidade de deslocamento de 250 mm/min e 60
torgcbes por minuto (rpm). Foram adquiridos resultados de resisténcia a tracdo e

alongamento na ruptura.
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Figura 24 — Maquina de ensaio universal para avaliagéo de fibras

Fonte: Autora.

E importante ressaltar que as fibras expostas a solugdo aquosa de NaCl
tinham comprimento significativamente reduzido em relacdo as demais e, portanto,
para que os resultados fossem comparaveis, um estudo de influéncia deste
pardmetro nas propriedades de resisténcia e alongamento foi realizado e €
apresentado no Apéndice A.

Além das fibras pés-industrial, foram avaliadas por tragdo as fibras comerciais:
aramida (PPTA), polietileno de alta densidade (PEAD), nylon (PA 6.6) e poliéster
(PET). Importante ressaltar que a fibra de PEAD foi extraida do trecho de cabo de
ancoragem da Lankhorst, porém sua construcdo tinha como unidade basica o PSA
(produto semiacabado) e ndo multiflamento como as demais fibras analisadas),
sendo necesséaria uma desconstru¢cdo manual de PSA para multiflamento. A Figura

25 mostra todas as fibras comerciais utilizadas neste trabalho.

Figura 25 — Fibras comerciais utilizadas para teste de tragdo pela norma ASTM E
885

PET Keviar Nylon

multi psa

Fonte: Autora, 2024.



67

3.4 Producéo e caracterizacao fisico-quimica e mecanica dos compadsitos

Os compositos avaliados foram produzidos variando-se alguns parametros,
quais sejam: (i) tipo de resina (epdxi ou poliéster); (ii) tipo de fibra (PET pos-
industrial, PET pdés-industrial imerso em NaCl, PET GUXIANDAO, Aramida DuPont,
poliamida Lankhorst e PEAD Lankhorst ); (iii) tamanho da fibra picotada (3 ou 0,5
cm); (iv) Yomassica de fibra em relacao a resina (0, 20, 30, 40 e 50%), dependendo
do planejamento de experimentos adotado em cada etapa, dentro das limitacdes de
materiais disponiveis para a preparacado dos corpos de prova.

Na fase inicial, os compdsitos com as fibras PET pés-industrial com tamanho
de 3 cm foram obtidos com as duas resinas (epoxi ou poliéster) e diferentes teores
de fibra (0, 20, 30, 40 e 50%), para investigacdo da influéncia do teor de fibra e
natureza da resina da matriz no desempenho mecéanico dos compasitos.

Na segunda fase, para os compositos com as fibras PET pds-industrial
degradadas em ambiente salino a 90 °C por 50 dias (simulando fibras com estagio
de degradacédo mais avancado) foram produzidos corpos de prova apenas com a
percentagem de 20% para ambas as resinas (epOxi e poliéster), com base nos
resultados da Fase 1 e dada a limitacdo de material.

Na terceira fase, o PET virgem e o PET pds-industrial foram comparados
considerando-se matrizes de epoxi e poliéster, além de diferentes tamanhos de fibra
(0,5 ou 3cm),

Por fim, na quarta fase, para o PET pds consumo e para as fibras comerciais,
fixando-se 20% de teor de fibra e matriz epoxi, avaliou-se o efeito do tamanho de
fibra incorporado a matriz polimérica ep6xi (0,5 ou 3cm), sendo os resultados com as
fiboras com 3cm de comprimento usadas como referéncia para fins de comparacéo
com os resultados obtidos nas fases anteriores.

Importante ressaltar que as fases supracitadas foram assim divididas com
base na disponibilidade dos materiais (fibra e resina) para confec¢cdo dos grupos de
interesse. A Tabela 18 mostra as identificacfes (codigos) destes compasitos, de
forma associada com os respectivos niveis dos fatores de entrada adotados para o
planejamento experimental. De modo geral os compadsitos foram homeados como: (i)

o prefixo CEP é o compdsito com epdxi e CPO com poliéster, (i) seguido da
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percentagem massica da fibra, (iii) seguido do nome da fibra, sendo que o PET po0s-
industrial € PETO, o PET pos-industrial imerso em solucdo salina € PET1 e o PET
comercial € nomeado apenas PET, (iv) e por ultimo o tamanho da fibra. Por
exemplo, o compadsito CEP-20PET-0,5 € o compadsito produzido com poliéster e 20%
de fibora PET GUAXINDAO com 0,5 cm.

Tabela 18 — Composicédo dos compdsitos para caracterizagdo mecanica

Fase Identificagéo resina Condic&o das Fibras % Fibra
CEP Epoxi - 0%
1 CEP-20PETO0-3 Epoxi Fibra PET pds-industrial com 3 cm 20%
1 CEP-30PETO0-3 Epéxi Fibra PET pés-industrial com 3 cm 30%
1 CEP-40PETO-3 Epéxi Fibra PET pés-industrial com 3 cm 40%
1 CEP-50PETO0-3 Epoxi Fibra PET pés-industrial com 3 cm 50%
CPO Poliéster - 0%

1 CPO-20PETO-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm 20%
1 CPO-30PETO-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm 30%
1 CPO-40PETO-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm 40%
1 CPO-50PETO0-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm 50%

CEP-20PETO0-3 Epoxi Fibra PET p0ds-industrial com 3 cm 20%

CPO-20PETO-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm

CEP-20PET1-3 Epoxi Fibra PET pos-industrial imersa em NaCl 20%
2 .

a 90 °C por 50 dias com 3 cm

CPO-20PET1-3 Poliéster | Fibra PET poés-industrial imersa em NacCl 20%

2 )
a 90 °C por 50 dias com 3 cm

3 CEP-20PETO0-3 Epoxi Fibra PET pos-industrial com 3 cm 20%
3 CEP-20PETO0-0,5 Epoxi Fibra PET pés-industrial com 0,5 cm 20%
3 CPO-20PETO0-3 Poliéster Fibra PET pés-industrial com 3 cm 20%
3 CPO-20PETO0-0,5 | Poliéster Fibra PET pés-industrial com 0,5 cm 20%
3 CEP-20PET-3 Epoxi Fibra de poliéster Guxiandao com 3 cm 20%
3 CEP-20PET-0,5 Epéxi Fibra de poliéster Guxiandao com 0,5 cm 20%
3 CPO-20PET-3 Poliéster | Fibra de poliéster Guxiandao com 3 cm 20%
3 CPO-20PET-0,5 | Poliéster | Fibra de poliéster Guxiandao com 0,5 cm 20%
4 CEP-20PETO-3 Epoxi Fibra PET pds-industrial com 3 cm 20%
4 CEP-20PET0-0,5 Epoxi Fibra PET pos-industrial com 0,5 cm 20%
4 CEP-20PET-3 Epoxi Fibra de poliéster Guxiandao com 3 cm 20%
4 CEP-20PET-0,5 Epoxi Fibra de poliéster Guxiandao com 0,5 cm 20%
4 CEP-20ARA-3 Epoxi Fibra de aramida com 3 cm 20%
4 CEP-20ARA-0,5 Epoxi Fibra de aramida com 0,5 cm 20%
4 CEP-20PA-3 Epoxi Fibra de poliamida Lankhorst com 3 cm 20%
4 CEP-20PA-0,5 Epoxi Fibra de poliamida Lankhorst com 0,5 cm 20%
4 CEP-20PE-3 Epoxi Fibra de PEAD com 3 cm 20%
4 CEP-20PE-0,5 Epoxi Fibra de PEAD com 0,5 cm 20%

Fonte: Autora, 2023.
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Para a producdo dos compdésitos, as fibras foram picotadas no comprimento
de aproximadamente 3 ou 0,5 centimetros e previamente secas em estufa a 80 °C

sob vacuo por um dia, para remoc¢éao de umidade.

Posteriormente, as fibras foram prensadas a 100 °C, com auxilio de placa de
aguecimento e duas placas metalicas revestidas com papel aluminio e uma massa
de aproximadamente 5 kg, para acomodacdo no molde. O aspecto da fibra apos

processo de prensagem esta mostrado na Figura 26.

Figura 26 — Fibra de cabos de ancoragem prensada e seca para producdo de

compdésitos

Fonte: Autora, 2023.

Apos prensagem, as fibras foram acomodadas no molde que estava tarado
sobre uma balanca de duas casas decimais, em que ja continha uma quantidade
calculada de resina. Por estarem bem secas, as fibras absorviam rapidamente a
resina. Com auxilio de um rolinho ou espatula as fibras foram levemente
pressionadas para absorcado do restante da resina e para saida de possiveis bolhas.
Em seguida, o molde era coberto por uma placa, mostrado na Figura 27, e
pressionado com um peso de 3,7 kg.

O preparo da resina de epoéxi foi realizado de acordo com as recomendacdes
do fabricante na proporgdo resina/endurecedor 100:46, utilizando um agitador
mecanico na velocidade de 200 rpm por 10 min. Na preparacdo do compdsito de
resina de poliéster isoftalico adicionou-se a 0,7% m/m do catalisador butanox M-50.
O fabricante da Redelease indica o teor de 1% m/m do catalisador butanox M-50,
permitindo trabalhar com a resina por 12 minutos. Reduzindo a quantidade de
catalisador para 0,7% m/m, o tempo de trabalho com a resina aumentou para

aproximadamente 20 minutos.
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Figura 27— Imagens do processo de construcdo de compdsitos de epoxi e poliéster

Fonte: Autora, 2023

Os compaositos produzidos foram pesados e suas dimensdes foram conferidas
com o auxilio de paquimetro digital Mitutoyo. O aspecto dos compdésitos de matriz
epoxi e matriz poliéster insaturados com diferentes teores de fibras pdés-industrial
0%, 20%, 30%, 40% e 50% estdo mostrados na Figura 28.

Figura 28 — Compdésitos produzidos com matriz epdxi (esquerda) e matriz poliéster
(direita) com diferentes concentracdes de fibra oriunda de cabos de ancoragem pos-

industrial
0% |20% 30‘:@ 4006 508
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Fonte: Autora, 2023.

Os compositos reforcados com 20% de fibras comerciais virgens foram
obtidos apo6s corte das mesmas no comprimento de 3 cm e 0,5 cm e estdo
apresentados na Figura 29.
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Figura 29 — Compositos de matriz epoxi reforgados com 20% de fibras comerciais
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Fonte: Autora, 2023.

3.5 Caracterizacao fisico-quimica e mecanica dos compadsitos

3.5.1 Ensaio mecanico de resisténcia a flexdo a 3 pontos dos compositos

O teste de resisténcia a flexdo de acordo com a ASTM D790 mede a forga
requerida para fletir um material sob a carga de trés pontos. As informac¢cdes mais
importantes obtidas neste teste sao a resisténcia e deformacéo diante de uma carga
de flexdo, além da rigidez a flexdo do compdésito. Na ciéncia dos materiais
compdésitos, ensaios que induzam cargas de flexdo sdo importantes no sentido que
induzem cisalhamento fibra-resina ao longo da espessura, sendo relacionado a

e

qualidade e resisténcia do compdésito produzido, o que € importante para abrir
possibilidades de uso dos mesmos.

Para realizacdo do teste de resisténcia a flexao, diferentes parametros sao
necessarios, sendo estes: ponto de apoio, velocidade de carregamento e deflexao
maxima. As dimensdes dos corpos de prova variam de acordo com a norma
utilizada. A norma ISO 14125 prevé diferentes dimensdes de corpos de prova, para
diversas orientacdo e caracteristica da fibra. No entanto a ASTM D790 e ASTM E
855 determinam as dimensdes dos corpos de prova de acordo com o tipo de

material produzido.
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A Figura 30 ilustra de forma representativa o ensaio de flexado de 3 e 4 pontos.
As principais propriedades obtidas do ensaio de flexdo de 3 pontos sdo: tensdo na
ruptura em flexdo (equacédo 3) e modulo de elasticidade em flexdo (equacgéo 4). Os
resultados podem oscilar com a temperatura, velocidade de aplicacdo da carga,
defeitos e geometria da secdo (Gama, 2017).

o . 2FL
Resisténcia a flexdao = o A3)
Médulo de flexio = ™L

odulo de 1iexao — 2bd3 (4)

Figura 30 - Representacdo do ensaio de resisténcia a flexdo de 3 pontos (esquerda)

e de 4 pontos (direita)
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Fonte: Adaptado de Ruchert, 2024.

No ensaio de flexdo de 3 pontos, a carga € aplicada em trés pontos de apoio
no corpo de prova, gerando um momento fletor, que é o local onde o material
apresenta maior curvatura, representado pelo ponto F na Figura 30 a esquerda,
localizado no centro do corpo de prova. No ensaio de flexdo de 4 pontos, a carga €
aplicada em quatro pontos de apoio no corpo de prova, gerando uma distribuicdo
mais uniforme dos esforgos, o que permite avaliar a capacidade de suportar carga

em diferentes pontos do corpo de prova. O método de flexdo de 4 pontos € indicado
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para materiais que tenham defeitos e irregularidades nos pontos de apoio,
fornecendo desta maneira resultados mais confiaveis. O terceiro e menos conhecido
€ 0 método de engaste, que consiste em engastar uma das extremidades do
material e aplicar uma tensédo na ponta oposta ao engaste (Gama, 2017).

Para este trabalho, serdo utilizadas as dimensdes 127 mm x 12,7 mm X
3,2mm que esta prevista na ASTM D 790 para materiais moldados, tanto para
termoplastico quanto para termofixo. A distancia de separacdo dos

apoios/profundidade do corpo de prova utilizada foi de 16:1.

3.5.2 Microscopia eletrbnica de varredura

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é um tipo de técnica em que um
feixe de elétrons focalizado varre a superficie da amostra, interagindo com a
matéria, gerando diferentes tipos de sinais que podem oferecer informacdes sobre a
morfologia e composi¢cao quimica do material.

O objetivo desta analise foi verificar a dispersdo e adesdo das fibras de
poliéster oriundas de cabos de ancoragem na matriz epoxi e na matriz poliéster por
analise dos compasitos produzidos para ensaio mecanico de resisténcia a flexdo. As
amostras foram fraturadas em nitrogénio liquido, presas em um suporte com auxilio
de fita carbono e a superficie da fratura foi submetida ao recobrimento metalico com
ouro. As amostras foram analisadas no microscopio eletrénico de varredura, Hitachi
TM-3000 sob baixo vacuo. As imagens obtidas foram aumentadas x20 para o0s
materiais compositos e x1000 para as fibras. Esta analise foi realizada na
Universidade do Estado do Rio de Janeiro.

Vale ressaltar que a microscopia eletronica de varredura também foi utilizada
para observar o aspecto das fibras submetidas a processo de degradacao induzida
em laboratério de forma a verificar se houve alteracdo no aspecto superficial de fibra
qgue fosse capaz de promover um aumento de rugosidade, potencialmente benéfico

para o processo de adesao fibra-matriz.
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3.6 Fluxograma dos experimentos realizados

Os fluxogramas indicando de forma esquematica toda metodologia utilizada
para caracterizacdo das fibras, producdo dos compdésitos e caracterizacdo dos
compositos estdo apresentadas na Figura 31 e Figura 32, de forma a facilitar a

compreensao do trabalho realizado.



Figura 31 — Fluxograma do processo de caracterizagéo da fibra e dos compdsitos produzidos com o PET pés-industrial
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Fonte: Autora, 2024.



Figura 32 — Fluxograma do processo de caracterizacdo da fibra e dos

produzidos com as fibras comerciais
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Avaliacdo das fibras de poliéster pos-industrial antes e apos imersao em

solucao salina e das fibras comerciais

A investigacdo da degradacdo das fibras de poliéster pos-industrial apos
imersdo em meio salino de NaCl 1 mol/L a 25 °C e 90 °C foi realizada utilizando-se
anélises antes e ap6s a imers&o por até 50 dias pelas técnicas de DSC, RMN H,
MFI e tracdo. Os resultados sdo apresentados separadamente por técnica para

facilitar a discussao.

4.1.1 Caracterizacdo por MEV

Os aspectos das fibras antes e apds imersao por 50 dias em solucéo salina a
90 °C podem ser verificados por MEV na Figura 33.

A partir do MEV realizado, ndo foi possivel observar qualgquer aumento
notavel de rugosidade na superficie das fibras submetidas a tratamento quimico
(degradacao acelerada - imersdao a 90°C em solucéo salina por 50 dias) em
comparacao as fibras originais pés-industrial. Apenas podem ser observados pontos
brancos na imagem da direita da Figura 33 que possivelmente sdo cristais de sal

decorrentes da solucéo salina a qual a fibra foi exposta.
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Figura 33 — Imagens de MEV das fibras de PET pos-industrial antes e apos imerséo

a 90°C em solucao salina por 50 dias

2024/02/15 AL D98 x1.0k 100um 2024/02/15 AL D10.0x1.0k 100um
Fonte: Autora, 2023.

4.1.1 Caracterizacdo por DSC

A andlise de calorimetria diferencial de varredura foi utilizada para avaliar a
possibilidade de processos de degradacdo das fibras de poliéster apds imersao em
meio salino através do aumento da cristalinidade das fibras. A degradacdo do
polimero reduz o tamanho de suas cadeias e, como consequéncia, observa-se uma
tendéncia a organizacao, evidenciando maior cristalinidade.

Os resultados numéricos obtidos a partir das curvas de DSC para as fibras de
poliéster pés-industrial e submetidas & imersdo em solucéo salina 1 mol. L™, durante

50 dias tanto a 25 °C quanto a 90 °C estédo expostas na Tabela 18.



79

O grau de cristalinidade dos polimeros foi calculado usando-se a seguinte

equacgao 5:

. AHf polimero

FC X 100%

- AHO polimero (5)

Onde

FC = fracao cristalina do polimero

AH; = entalpia de fusao cristalina (a partir da area do pico)

AH, = entalpia padrdo do polimero 100% cristalino, cujo valor é aproximadamente
140 J.g* (Venkatachalam et al., 2012; Miranda, 2014; Sudaia, 2015).

Os resultados indicam a ocorréncia de alteracdo das propriedades térmicas
das fibras tanto em temperatura ambiente (25 °C) quanto a temperatura elevada (90
°C), sendo pronunciadamente mais notavel na temperatura mais alta, visto que os
valores dograu de cristalinidade foram maiores nesta condicdo, como mostra a
Tabela 19.

Sendo assim, o aumento do grau de cristalinidade aponta para a ocorréncia
de provavel processo de degradacao da fibra sob acédo da solucdo de NacCl, sendo
mais evidente em 90 °C, como esperado. Os resultados obtidos para o ensaio de
DSC estao de acordo com os dados da literatura (Arhant et al., 2019; Sang et al.,
2020; Sudaia, 2015).

Tabela 19 — Resultados das curvas de DSC para as fibras como recebido e fibras

degradadas quimicamente por 50 dias

Fibras 2%aq.Tm (°C) AHm (J.g™) FC (%)
PET-pés-industrial 252 30,99 22,14
PET-25C-50D-NaCl 248 40,44 28,88
PET-90C-50D-NaCl 248/255 50,69 36,20

Nota: Os valores de Tm 248°C e 255°C sé&o referentes aos valores de pico duplo apresentado no
grafico da Figura 36.
Fonte: Autora, 2023
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A Figura 34 apresenta as curvas de DSC do PET poés-industrial, assim como
as regides usadas nos calculos de é&rea.

Figura 34 — Curvas de DSC da fibra de PET poés-industrial, segundo aquecimento

(esquerda) e area integrada para Tm (direita).
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Fonte: Autora, 2023

Nas curvas de DSC das fibras submetidas a degradacdo em solucado salina,
Figura 35, é possivel identificar um aumento da cristalinidade da fibra de poliéster
apos degradacdo térmica por 50 dias a 90°C, em comparacdo com a fibra pés-
industrial que nado foi submetida a imerséo, Figura 38.

Figura 35 — Curvas de DSC da fibra de PET apds degradacéo a 90°C por 50 dias em

solucao de cloreto de sddio, segundo aquecimento (esquerda) e area integrada para
Tm (direita)
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Fonte: Autora, 2023.
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A Figura 36 mostra as curvas de DSC para a fibra pds-industrial apés imersao
em solucéo salina a 25 °C por 50 dias. E possivel observar o aumento da area sob o
grafico na faixa de fusdo cristalina do polimero em comparacdo com a fibra como
recebida, o que pode indicar o aumento da cristalinidade devido um aumento

heterogéneo de cristais.

Figura 36 — Curvas de DSC da fibra de PET apés degradacéo a 25°C por 50 dias em
solucéo de cloreto de sddio, segundo aquecimento (esquerda) e area integrada para
Tm (direita)
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Fonte: Autora, 2023.

Avaliando as fibras de poliéster imersas em cloreto de sddio, é possivel notar
um aumento na cristalinidade. Todavia, € importante ressaltar que as fibras de
poliéster sdo usadas como cabos de ancoragem e permanecem a maior parte de
sua vida util, cerca de 20 anos, submersas ou expostas a ambientes marinhos.
Nesse sentido, € importante ponderar até que ponto essa variagcdo observada pode
vir ou ndo, de fato comprometer qualquer desempenho mecanico das fibras
enquanto cabos sintéticos de ancoragem.

Observando as curvas de DSC, verifica-se que os resultados estdo de acordo
com os dados de degradacdo térmica para as fibras de poliéster encontrados na
literatura Sudaia, (2015), Dubelley et al. (2018), Arhant et al.(2019), Sang et al.,
(2020), em que o aumento da cristalinidade durante a degradagéo esta relacionado
com o processo de cristalizacdo. O processo de cristalizacdo ocorre quando a fase

amorfa de um polimero sofre cisdo da cadeia, levando ao aumento da mobilidade da
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macromolécula gerando possibilidade de formacao de cristalitos. Em temperaturas
acima de 100 °C, a degradacao das fibras de poliésteres é altamente acelerada.

Conclui-se, portanto, que, para longos intervalos de envelhecimento (por
exemplo, 50 dias), a andlise de DSC podem ser utilizada como um indicativo do
processo de degradacdo por hidrélise. Estes resultados podem ser avaliados em
conjunto com dados de viscosidade e a massa molar do polimero. E conhecido da
literatura que o processo de hidrolise ocasiona uma queda significativa da massa
molar(Sanches; Dias; Pacheco, 2005; Dubelley et al., 2018; Arhant et al., 2019;
Nistico, 2020).

4.1.3 Caracterizacdo por RMN de *H

Os resultados de Ressonancia Magnética Nuclear *H das fibras pés-industrial
e degradadas a 90 °C por 50 dias foram avaliados para determinacdo da massa
molar do polimero, considerando-se a unidade repetitiva do PET como sendo: H-[O-
C(0)-CeH4-C(O)O-CH,-CH3]n-H, ou seja Cy0HgO4, como mostrado na Figura 37. O
espectro do PET pés-industrial obtido da analise de RMN 'H esta disponivel no
apéndice H. Informacdes similares sobre a determinacdo de massa molar por
ressonancia magnética nuclear podem ser comparadas pela literatura (Izunobi;
Higginbotham, 2011; Lende; Bhattacharjee; Tan, 2021; Lima et al., 2010)

Figura 37 — Estrutura do poli (tereftalato de etileno) utilizado na determinacdo de

massa molar por RMN de *H e espectro obtido na andlise para o PET p6s-industrial

degradado

Fonte: Autora, 2024.
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A massa molar do polimero, a partir do espectro de RMN de 'H é dada pela
seguinte expressao 6 e 7:

Ag7appm
Massa molar =192,2(N+2) (6) e N= /(A4'5:°“ sasppm/?) 4 4 7

Onde:

N = numero de unidades repetitivas do monémero do PET

A4.72ppm = Area do sinal de ressonancia centralizado em 4,74ppm (&rea referente aos
atomos de hidrogénio do tipo 1 e 1" em unidades repetitivas centrais).

Assa ou 444ppm = Area do sinal de ressonancia centralizado em 4,54 ou 4,44 ppm
(area referente aos atomos de hidrogénio do tipo 2 hidrogénios do tipo 1 em
unidades repetitivas de oligbmeros ou polimeros, respectivamente).

1 = soma-se este valor relativo a uma unidade terminal

Os resultados de massa molar obtidos para a fibra pds-industrial antes e apés
a imersao estdo apresentados na Figura 38. Verifica-se que a imersdo em solucao
salina por 50 dias a 90 °C provoca uma diminuigao significativa da massa molar do
PET, que cai a menos da metade, sendo compativel com a ocorréncia da hidrolise

nesta condicao.

Figura 38 — Resultados de massa molar das fibras pés-industrial antes e apos
imersédo a 90 °C por 50 dias a partir dos dados de RMN *H
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Fonte: Autora, 2024.
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Conclui-se, portanto, que, para longos intervalos de envelhecimento (por
exemplo, 50 dias), a analise por RMN pode ser utilizada como um indicativo do

processo de degradacéao por hidrolise.

4.1.4 Caracterizacdo por indice de fluidez (MFI)

Os valores de indice de fluidez das fibras de poliéster pés-industrial e imersas
por 50 dias em solugéo salina a 25 e 90 °C estdo apresentadas na Tabela 20. A
fluidez das fibras submetidas ao envelhecimento é maior do que a das fibras poés-
industrial, sendo mais pronunciados para a maior temperatura de envelhecimento. O

valor do indice de fluidez para fibra pos-industrial foi 108,9 g / 10 min.

Tabela 20 - Valores de MFI das fibras antes e apds imersdo em solucao salina por
50 dias

Condicéo Fluidez (g/10 min)
Pdés-industrial 108 +1
25°C 128 + 3,0
90 °C 626 + 4,7

Fonte: Autora, 2024.

Os resultados de indice de fluidez estdo em acordo com os dados de DSC e
de RMN de *H, indicando que, a longo prazo, um processo de degradac&o das fibras
se estabelece em meio salino, promovendo quebra das cadeias poliméricas, com
consequente reducdo de massa molar (RMN de 'H) e de viscosidade (aumento de
MFI) e aumento da cristalinidade (DSC). O aumento do indice de fluidez para as
fiboras que foram submetidas a imersdo em temperatura elevada €, portanto, um
indicativo de que as fibras sofreram redugéo de massa molar.

Com intuito de avaliar os resultados de MFI obtidos para as fibras de poliéster
pos-industrial e as fibras atacadas quimicamente a luz da literatura, realizou-se uma
comparacao dos resultados experimentais com aqueles encontrados na literatura

para resina de poliéster grau fibra, utilizando-se dados de MFI, viscosidade



85

intrinseca e massa molar (Sanches; Dias; Pacheco, 2005; Pirzadeh; Zadhoush;
Haghighat, Myang, 2007; Miranda, 2014).

Os dados de indice de fluidez estdo aparentemente comparaveis com 0s
resultados previstos no trabalho de Sanches e colaboradores (2005), que estudaram
diversas técnicas de determinagdo de massa molar, incluindo o indice de fluidez,
para varios polimeros virgens, sendo um deles o poli (tereftalato de etileno). O valor
de viscosidade intrinseca encontrado pelos autores para o poli (tereftalato de etileno)
grau fibra no MFI foi de 0,66 dL/g (120 segundos e temperatura de 285 °C). Os
dados de MFI obtidos por Sanches foram correlacionados com a curva de calibragéo
do equipamento, que faz uso da norma ASTM D3835, usada para avaliar o volume
especifico de uma cadeia polimérica isolada, quando dissolvida em um bom solvente
Dynisco (2024). O valor de massa molar média para o PET grau fibra foi de 17.600
g/mol, avaliado por cromatografia de exclusao por tamanho.

A caracterizacao de filamentos de PET provindos de cabos de ancoragem
produzida por Miranda (2014) se baseou na analise de viscosidade intrinseca para
determinacdo da massa molar numérica média. Para o cabo de ancoragem de poli
(tereftalato de etileno) virgem, produzido pela Lupatech, foi encontrado o valor de
viscosidade intrinseca de 0,79 dL g™. O valor de viscosidade intrinseca obtido para o
poli (tereftalato de etileno) virgem foi convertido em massa molar numérica média,
utiizando a equacdo de Berkowitz, descrita abaixo como Equacdes 8 e 9,

encontrando o valor de 22.885 g mol™.

(M,) = 3,29x10* [VI]*5* (8)
- 1,54 Mn
il = \ 3.29x10% ©)

Os resultados de massa molar numérica média encontrados por RMN para o

PET pos-industrial e degradado quimicamente foram convertidos em dados de
viscosidade intrinseca utilizando a equacgao de Berkowitz.

Os valores encontrados por Miranda (2014) e Sanches (2005) foram usados
como referéncia, principalmente os de Miranda, por utilizar o mesmo tipo de fibra de
poliéster. A Tabela 21 traz os valores de viscosidade intrinseca e massa molar
numeérica média correspondente aos valores de MFI apresentados na Tabela 20,

para as fibras poés-industrial e imersa em solucéo salina a 90°C. Para a fibra virgem,
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os valores de referéncia s&o viscosidade intrinseca de 0,79 dL g e massa molar de
22.885 g/mol, segundo trabalho de Miranda (2014), por conta da similaridade com as
fiboras deste trabalho. Verificando-se uma viscosidade um pouco superior as

encontradas neste trabalho, com uma massa molar maior.

Tabela 21 — Valores de viscosidade intrinseca e massa molar média para as fibras

Fibra VI dL g™ Mn (g mol™) Técnica
Pds-industrial 0,67 17.829 RMN H
90 °C /50 dias 0,39 7.838 RMN 1H
PET virgem (Miranda, 2014) 0,79 22.885 Viscosimetro
PET grau fibra MF1 (Sanches, 2005) 0,66 17.600 SEC
PETgrau fibra Viscosimetro (Sanches, 0,66 17.600 SEC
2005)

Fonte: Autora, 2024.

Os resultados apresentam, como esperado, a reducdo consideravel da massa
molar ao se realizar a degradacio a temperatura elevada, 90 °C. E importante
ressaltar, contudo, que fibras sintéticas de poliéster sdo historicamente utilizadas por
mais de 20 anos com sucesso em sistemas de ancoragem de unidades flutuantes
offshore.

Neste sentido, uma hipotese é que, mesmo com variacdo de massa molar
observada decorrente do processo de hidrélise, as propriedades mecanicas nao
sofrem alteracBes significativas. Possivelmente, ha um limite inferior de viscosidade
abaixo do qual o desempenho mecanico da fibra € negativo.

Sendo assim, para polimeros semicristalinos como a poliamida e o poli
(tereftalato de etileno), pode existir uma faixa critica de massa molar média, na qual
h& uma transicdo mais brusca das propriedades, com perda de propriedades

mecanicas, como a ductilidade.
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4.1.5 Caracterizacao das fibras sintéticas por resisténcia a tracao

A fibra PET pds-industrial antes a apds exposi¢cdo em ambiente salino a 90 °C
por 50 dias foram caracterizadas quanto a resisténcia a tragéo, assim como as fibras

comerciais utilizadas. A Figura 39 apresenta os resultados obtidos para os ensaios
dos multifilamentos.

Figura 39 — Resultados de resisténcia a tracdo de fibras pés-industrial antes (PETpc)

e apos imersdo em solucéo salina a 90 °C (PETdg) e de fibras comerciais
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PEAD originalmente como PSA e desmembrado manualmente para
multifilamento, ndo permitindo uma comparacéo direta com as demais fibras que
originalmente ja se encontravam na forma de multifilamentos.

Fonte: Autora, 2024.
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No caso especifico dos dados deste trabalho, € possivel observar uma
reducdo da resisténcia a ruptura para as fibras atacadas pela solugdo salina, mas
nao a valores inferiores a 50% do valor da fibra pos-industrial, 0 que pode ser
indicativo de que as fibras ainda podem ser adequadas para fins de uso como
elementos de reforco em resinas termofixas. E importante ressaltar que a variag&o
limite de 50% em propriedades mecanicas é, em geral, utilizada como referéncia em

normas de reconhecido uso internacional como a ISO 23936-1 e ISO 11346.

Quando comparadas as fibras comerciais, as fibras poés-industrial tém
desempenho inferior, indicando que houve aparente degradacdo das propriedades
mecanicas da fibra oriunda de cabos de ancoragem, mesmo antes de se efetuar a
degradacdo em meio salino. Contudo, é importante destacar que a fibra de poliéster
virgem (Guxiandao) utilizada neste trabalho ndo possui o0 mesmo grau da fibra pds-
industrial (Diolen). Outro ponto que vale ressaltar, € que as fibras, quando
produzidas, sdo submetidas a diferentes esforcos e, quando em uso enquanto parte
da construcdo de um cabo sintético de ancoragem, sofrem diferentes esforcos
mecanicos devido ao deslocamento da plataforma, o que pode ser uma hipétese
para explicar a reducdo de suas propriedades mecanica com o decorrer do uso
como cabo de ancoragem. No entanto, isso ndo inviabiliza o seu uso como reforco

em materiais compaositos.

Quando as fibras pés-industrial deste trabalho sdo comparadas com as fibras
virgens e envelhecidas dos trabalhos de Sudaia (2015) e Miranda (2014), que
também estudaram propriedades das fibras de cabos de ancoragem semelhantes,
verifica-se que as fibras, ao longo de processo de exposicdo a diferentes meios
aguosos, mantém em parte sua integridade mecéanica. Os resultados estao
apresentados na Figura 40, sendo que os detalhes dos estudos de Miranda e Sudaia
ja foram discutidos brevemente na revisdo da literatura deste trabalho. E possivel
observar, de uma forma geral, uma concordancia de que, pelo menos 50N de
resisténcia sdo garantidos quando se utilizam tais fibras de PET considerando seus

diferentes estados de degradacao.
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Figura 40 — Resultados de tracao da fibra pés-industrial e degradada em meio salino
e dados da literatura
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Nota: Sudaia= fibras imersas em agua a 90 °C por diferentes periodos, incluindo a fibra virgem (fabricante do
cabo de ancoragem Lupatech).

Miranda= fibras com diferentes tempos de uso em plataforma por periodos de anos, incluindo a fibra virgem
(fabricante do cabo de ancoragem Lupatech).

Fonte: Autora, 2024.

Observa-se ainda que n&o houve prejuizo pronunciado do alongamento da
ruptura das fibras, comparando-se o material pds-industrial antes e depois do
processo induzido de degradacao por hidrélise, mantendo-se alongamentos na faixa

de fibras comerciais, Figura 41.

Figura 41 - Avaliacdo de fibras pos-industrial e de fibras submetidas a imersdo em

solucéo salina e temperatura elevada em funcdo do alongamento por tracao
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Fonte: Autora, 2024.
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Os resultados de tracdo de todas as fibras na forma de curvas de forga

maxima em funcédo do deslocamento estéo apresentados na Figura 42.

Figura 42 — Curvas de ensaio de tracdo como forca maxima x deslocamento para

fibras pos-industrial e comerciais
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Fonte: Autora, 2024

Destaca-se que as fibras de PET pos-industrial e mesmo aquela submetida a
processo de degradacdo acelerado possuem propriedades inferiores ao PET de
referéncia, mas ainda na faixa de outros materiais comerciais, como o PA (ainda que
com menor alongamento), denotando a potencialidade de uso como materiais de
reforco para compasitos poliméricos. Lembrando que o maior valor de forca maxima
para as fibras de PEAD se deve ao fato desta possuir um volume de fibra maior.
Como ja abordado na metodologia, o multiflamento de PEAD foi extraido de um

cabo, o subcabo no formato PSA, ao invés de multiflamento, sendo necessaria a
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adaptacdo manual da PSA para multiflamento, o que levou a um maior volume de
fibra.

Com base nos resultados anteriores, confirma-se, para as fibras comerciais
que a poliamida (PA) € aparentemente menos resistente, se destacando, contudo,
pelo seu pronunciado alongamento. Esta € a razdo pela qual esse material é
amplamente utilizado em cabos de atracacdo em aguas rasas. Por outro lado, temos
o Kevlar, mais resistente porque sendo um cabo de alto médulo, mais rigido, ao qual
pode-se recorrer sempre que um processo de ancoragem de unidade flutuante exigir
menor passeio da unidade. Os cabos de poliéster, contudo, historicamente s&o
agueles utilizados como cabos de ancoragem de plataformas offshore exatamente
pelo equilibrio entre resisténcia e rigidez, garantindo passeio adequado das
unidades, mesmo em aguas ultraprofundas, além de ser pronunciadamente

competitivo em termos de custo se comparado a outras fibras como Kevlar.

4.2 Avaliacdo dos compdésitos produzidos

4.2.1 Avaliacado do efeito do teor das fibras de PET pds-industrial na propriedade

mecanica de resisténcia a flexdo de compdsitos a base de resina epoxi e poliéster

Os resultados obtidos para a resisténcia a flexdo em funcéo da concentracao
das fibras nos compositos estdo apresentados na Figura 43. Os resultados da
andlise de resisténcia a flexdo evidenciaram que as fibras pds-industrial
efetivamente atuaram como reforco na matriz termorrigida ja em 20% de fibra
adicionada, promovendo um aumento de resisténcia e rigidez a flexdo em torno de
30%. Observa-se que niveis maiores de fibra entre 30 e 50% n&o promoveram
mudancas pronunciadas em resisténcia, mas aumentaram progressivamente a
rigidez do material (inicialmente 55% e, posteriormente, 83% de aumento para 0s

maiores teores de fibra).
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Figura 43 — Propriedades mecéanicas de compdésitos de matriz epoxi em funcdo da
concentracéo das fibras de poliéster pos-industrial
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Nota: Compésitos reforgcados com fibras pds-industrial picotadas em 3 cm.
Fonte: Autora, 2024.

As curvas de Forca x Deslocamento dos compdsitos de matriz epéxi com
diferentes teores de fibra usada sdo apresentadas na Figura 44, sinalizando o
aumento de resisténcia e rigidez da matriz ao se adicionarem as fibras em diferentes

teores.
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Figura 44 — Curvas de Forca x Deslocamento dos compésitos de matriz epoxi com
diferentes teores de fibras de poliéster usadas para ensaio de flexao
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Nota: Compdsitos reforcados com fibras pds-industrial picotadas em 3 cm.
Fonte: Autora, 2024.

Os corpos de prova dos compoésitos reforcados com fibras ndo fraturaram
completamente, fato ocorrido apenas para os corpos de prova de matriz epoxi e
matriz poliéster sem fibras. A Figura 45 mostra as regides de fratura apos ensaio de

flexdo dos corpos de prova.

Figura 45 — Corpos de prova de compdésitos de matriz epoxi com diferentes teores

de fibras de poliéster pdés-industrial apds teste de resisténcia a flexdo
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Nota: A regido de aplicacao da tenséo esta realgada pelo retangulo em vermelho.
Fonte: Autora, 2024.
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Observa-se, no corpo de prova de matriz epoxi com 50% de fibras de
poliéster pds-industrial, que ha exposicdo indesejada de fibras, decorrente do
processo de fabricacdo do compdsito, mas que, contudo, ndo parece ter contribuido
negativamente para o desempenho mecanico dos corpos produzidos, dado o perfil
obtido da curva de forga x deslocamento para este corpo de prova.

Para os compd@sitos de matriz poliéster, os resultados obtidos para resisténcia
a flexdo em funcdo da concentracdo das fibras sdo apresentados na Figura 46. A
analise de resisténcia a flexdo evidenciou que as fibras de poliéster pds-industrial

também atuaram na matriz poliéster insaturado, a partir do teor de fibra de 20%.

Figura 46 — Propriedades mecanicas dos compositos de matriz poliéster em funcéo

da concentracao de fibras de poliéster pés-industrial
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Nota: Compésitos reforcados com fibras pés-industrial picotadas em 3 cm. Fonte: Autora, 2024.
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A incorporagéo de maiores teores de fibras levou a um incremento gradativo
nas propriedades de tensdo e médulo elastico, conforme mostra a Figura 46, sendo
superior a 100% (mais que dobrou) de aumento no caso dos maiores teores
adicionados.

As curvas de for¢ca x deslocamento dos compdsitos de matriz poliéster com
diferentes teores de fibras usadas séo apresentadas na Figura 47, indicando que a
inclusdo de fibras na matriz aumentou a resisténcia da matriz pura. Diferentemente
dos comportamentos observados até entdo, os compaositos com teores de 40% e
50% de fibra apos fratura parecem continuar resistindo ao carregamento, mas com
um valor de rigidez diferenciado apdés o ponto de escoamento, promovendo uma
curva forca x deslocamento progressivamente crescente até a fratura.
Possivelmente, o que pode ter ocorrido nesse caso é que a compactacdo das fibras
foi tal que, mesmo apos o inicio do comprometimento da integridade do compdésito
no ponto de escoamento, ainda houve estrutura de fibras unidas por resina capazes

de resistir a carregamentos cada vez maiores.

Figura 47 — Curvas de Forca x Deslocamento dos compdésitos de matriz Poliéster
com diferentes teores de fibras de poliéster pds-industrial
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CPO= resina de poliéster insaturado com 0,7% de catalisador.

Os outros corpos de prova dos compositos com 20%, 30%, 40% e 50% correspondem a resina de poliéster com
0,7% de catalisador. Compositos reforcados com fibras pds-industrial picotadas em 3 cm.

Fonte: Autora, 2024
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A regido de fratura dos corpos de prova dos compoésitos de matriz poliéster
isoftalico pode ser vista na Figura 48.

Figura 48 — Aspectos dos compdsitos de matriz poliéster isoftalico com diferentes

teores de fibra de poliéster pds-industrial apos ensaio de resisténcia a flexdo

Fonte: Autora, 2024.

Para a realizacdo das andlises anteriores, dentro do contexto da estatistica
paramétrica, foram verificadas as hipoteses nulas de homocedasticidade
(homogeneidade das variancias) a partir dos testes de Cochran-Bartlett e Levene’s e
de Normalidade dos Residuos a partir dos testes de Shaprio-Wilks e Lilliefors. De
forma geral, as hipoteses nulas n&o foram rejeitadas (p>a) a um nivel de
significancia de a=0,05. Os graficos de valores preditos versus variacdo de residuos
para a analise de Homoscedasticidade e os histogramas, com os testes de Shapiro-
Wilks e Lilliefors para andlise de normalidade de residuos, estdo disponiveis no
APENDICE G. De acordo com as variaveis de respostas analisadas, 0s requisitos
foram atendidos, possibilitando a continuidade da analise estatistica.

A analise de Variancia (ANOVA) foi realizada a partir de um planejamento
fatorial completo, sendo os fatores de entrada o tipo de resina, o teor de fibras e as
variaveis de resposta a tensdo maxima e o moédulo. A estrutura do panejamento
experimental adotado nessa secao é apresentada na Tabela 22. Todas as analises

foram realizadas para um nivel de significancia de a=0,05.
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Tabela 22 — Planejamento estatistico das propriedades mecéanicas de flexdo para

compasitos com diferentes teores de fibra em diferentes matrizes termofixas

Fatores de Entrada

Para resina foi considerado: a matriz epoxi e a matriz poliéster isoftalico.
Teor de fibra de poliéster pés-industrial com 5 niveis: 0%, 20%, 30%,40% e 50%.

Variaveis de Respostas

Tensdo Maxima (MPa)
Médulo (MPa)

Fonte: Autora, 2024.

Para a tensdo maxima, todos os fatores de entrada e sua interacdo foram
considerados estatisticamente significativos (p<a) ao nivel de significancia de
a=0,05. Ou seja, o tipo de resina e o teor de fibra de poliéster pds-consumo
adicionado a matriz polimérica impactam de forma significativa a tensao de flexdo

dos compadsitos, conforme resultados apresentados na Tabela 23.

Tabela 23 — Tabela ANOVA para os resultados de tensao de flexado para compositos

com diferentes teores de fibra

Fator Grau de
_ SS MS p
liberdade
Intercepto 1 493476,7 493476,7 0,00000
Resina 1 15380,7 15380,7 0,00000
Teor de fibra de poliéster (%) 4 17207,0 4301,8 0,00000
Resina* teor de fibra de
. 4 6122,8 1530,7 0,00001
poliéster (%)
Erro 52 6761,8 130
Total 61 42381,7

Fonte: Autora, 2024.

Observa-se ainda, que a média quadratica (MS) da resina € maior do que que
a do teor de fibra, indicando que o tipo de resina impacta na propriedade mecanica

de tensdo maxima dos compaésitos produzidos de forma mais pronunciada.
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O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinagédo dos fatores de entrada em seus diferentes
niveis, cujo grafico esta apresentado na Figura 49.

Para a resina epoxi, nao foi verificada diferenca estatistica (p>a) entre os
compositos de 20 a 50% de fibra poliéster adicionada. Ou seja, a adicdo de 20% de
fibra & matriz j& conduz a um patamar que se mantém quando teores maiores de
fibra séo adicionados.

Para a resina poliéster, nao foi verificada diferenga estatistica (p>a):

a) Entre os compdésitos de 20 e 30% de fibra poliéster adicionada.

b) Entre os compasitos com 40 e 50% de fibra;

Figura 49 — Tenséo de flexdo dos compoésitos de matriz epoxi e matriz poliéster
reforcados com fibras PET pés-industrial com diferentes concentracdes

Resina*Teor de Fibra de poliéster (%); Weighted Means
Current effect: F(4, 52)=11,771, p=,00000
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
150

140 } %
130 | } -

120 ¢

& 10t
=3 —
o 100}
w0 /
3 /
K 90 y
80 ,//%——H}_\‘l§
l //
60 r 1
- | J —%— Resina
Epoxi
0 20 30 40 50 & Resina
Teor de Fibra de poliéster (%) Poliéster

Fonte: Autora, 2024.

Importante notar que, embora ambas as resinas apresentem valores de
resisténcia similares (0% de fibra adicionado), os compdsitos de matriz poliéster

apresentaram desempenho superior na propriedade avaliada.
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Os resultados de MEV apresentados nas Figuras 50 e 51 destacam o efeito
da compactacdo das fibras decorrente do processo de producdo dos compdsitos
adotada neste trabalho. De uma forma geral, toda a secéo transversal dos corpos de
prova parece ser homogeneamente preenchida com fibras.

Figura 50 — Imagens de MEV para compdésitos de matriz Poliéster reforcados com
diferentes concentracdes de fibra de poliéster pés-industrial
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Fonte: Autora, 2024.
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Figura 51 — Imagens de MEV para compdsitos de matriz Epoxi reforcados com

diferentes concentracfes de fibra de poliéster pés-industrial
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Fonte: Autora, 2024.
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Para o modulo elastico, todos os fatores de entrada foram, da mesma forma

gue para a tensdo, considerados estatisticamente significativos (p<a) ao nivel de

significancia de a=0,05, conforme dados da Tabela 24. Ou seja, o tipo de resina, teor

de fibra de poliéster e sua interacdo impactam de forma significativa o mdédulo de

flexdo dos compdsitos.
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Tabela 24 — Tabela ANOVA para os resultados do Médulo Elastico de flexdo para

compasitos com diferentes teores de fibra

Fator Grau de
_ SS MS p
liberdade
Intercepto 1 813824905 813824905 0,00000
Resina 1 26182929 26182929 0,00000
Teor de fibra de
. 4 66929149 16732287 0,00000
poliéster (%)
Resina *teor de fibra de
y 4 8718900 2179725 0,000164
poliéster (%)
Erro 52 16530751 317899
Total 61 1113085229

Fonte: Autora, 2024.

Assim como nos resultados de tensdo, a média quadratica do médulo para os
compositos reforcados com fibra pos-industrial com diferentes teores indicou que o
tipo da resina impactou mais a propriedade de rigidez a flexdo do que o teor de fibra,
Figura 52.

O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinagdo dos fatores de entrada em seus diferentes
niveis. Para a resina epoxi, nao foi verificada diferenca estatistica (p>a):

a) Entre os compasitos com 20 e 30% de fibra poliéster adicionada.

b) Entre os compdésitos com 40 e 50% de fibra de poliéster adicionada.

Para a resina poliéster, ndo foi verificada diferenca estatistica (p>a):

a) Entre os compdsitos com 20 e 30% de fibra;

b) Entre os compositos com 40% e 50% de fibra.
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Figura 52 — Modulo elastico de flexdo dos compdsitos de matriz epoxi e matriz
poliéster reforgcados com fibras PET pos-industrial com diferentes concentragdes

Resina*Teor de Fibra de poliéster (%); Weighted Means
Current effect: F(4, 52)=6,8567, p=,00016
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024.

Importante notar que, embora ambas as resinas apresentem valores de
resisténcia similares (0% de fibra adicionado), os compdsitos de matriz poliéster

apresentaram desempenho superior na propriedade avaliada.

4.2.2 Avaliacdo da influéncia do estado de degradacao das fibras na propriedade de

resisténcia a flexdo dos compdsitos produzidos com matrizes epodxi e poliéster

Os compadsitos de matriz epoxi e poliéster produzidos com fibras que foram
submetidas a imersdo em solucao salina em temperatura de 90°C por 50 dias foram
comparados com 0s compositos produzidos com a fibra pés-industrial. Neste caso,
vale lembra que o teor de fibra foi mantido fixo em 20%. A avaliagdo da influéncia
das fibras na resisténcia a flexdo para os compdsitos de matriz epoxi produzidos
com fibras PET poés-industrial (0) e as fibras PET submetidas a imersdo em solucéo
de salina (1) € suportada pelo grafico de barras na Figura 53, na qual séo
apresentados os graficos de tensdo e modulo de flexao.

De uma forma geral, a incorporacdo de 20% de fibras, seja ela pés-industrial

ou em um estado superior de degradacdo, promoveu um aumento da resisténcia na
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faixa entre 15-20MPa (25 a 33% de aumento) e um material em torno de 11000 MPa
(61% de aumento) mais rigido em relacdo a resina pura. Isso sinaliza que, mesmo
para fibras que possam apresentar maiores estados de degradacdo decorrente, por
exemplo, de uma exposicdo prolongada a fatores que promovam efeitos deletérios,
o potencial de utilizagdo como cargas para producdo de compodsitos ainda é

relevante.

Figura 53 — Gréfico de tensdo e moédulo de flexdo para compdsitos de matriz epoxi

reforcados com fibra em diferentes condigoes
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Nota: Compésitos reforcados com fibras picotadas em 3cm.
Fonte: Autora, 2024.
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Observando-se a Figura 54, é possivel constatar que ambos os tipos de fibra
(pGs-industrial e com maiores niveis de degradacdo) promoveram um material mais
rigido e resistente, sendo que, especialmente na regido elastica da curva (regido em
gue se espera a utilizacdo de produtos em projetos de engenharia), ndo ha qualquer
diferenca em relacdo a natureza das fibras adicionadas, mostrando que, mesmo
com maiores niveis de degradacdo, as fibras sintéticas ainda apresentam potencial

de producéo de compdsitos com propriedades mecanicas de interesse.

Figura 54 — Curvas de resisténcia a flexdo como forca x deslocamento para
compasitos de matriz epoxi reforcados com fibras em diferentes condigcbes
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Legenda: (0) fibra PET pés-industrial; (1) fibra PET degradada em solucao de cloreto de sddio 1mol/L, 90°C por
50 dias. Compésitos reforcados com fibras picotadas em 3cm.
Fonte: Autora, 2024.

Para os compdsitos de matriz poliéster reforcados com a fibra pés-industrial
(0) e as fibras degradas em solucéo salina (1) tem-se na Figura 55 os resultados de
tensdo e modulo de flexdo. E possivel constatar que, para uma premissa de uma
distribuicdo de fibras igualmente homogénea, aparentemente, a matriz poliéster
parece mais sensivel ao tipo de fibra adicionado. Em termos de resisténcia a flexao,
as fibras pos-industrial promoveram um aumento aparente de aproximadamente
65% enquanto as fibras com maior nivel de degradagdo promoveram um aumento
de aproximadamente 25% em relagdo a resina pura. Em termos de rigidez a flex&o,

as fibras pos-industrial promoveram um aumento aparente de em tornol00%
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enquanto as fibras com maior nivel de degradacdo promoveram um aumento de
aproximadamente 50% em relagdo a resina pura. Ou seja, de uma forma geral, as
fibras pds-industrial, para a matriz poliéster, promoveram um compa@sito com o dobro
da resisténcia e rigidez em relacdo aos compoésitos compostos por fibras mais
degradadas, porém, mesmo as fibras mais degradadas ainda apresentaram
aumento de propriedades em relacdo a resina pura, mostrando que, mesmo com
maiores niveis de degradacao, as fibras sintéticas ainda apresentam potencial de

producdo de compadsitos com propriedades mecanicas de interesse.

Figura 55 — Grafico de tensdo e modulo de flexdo para compdsitos de matriz

poliéster reforcados com fibra em diferentes condicdes
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Legenda: (0) fibra PET pos-industrial; (1) fibra PET degradada em solugdo de cloreto de sédio 1mol/L, 90°C por
50 dias. Compositos refor¢cados com fibra picotadas em 3cm.

Fonte: Autora, 2024.
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Para os compdsitos de matriz poliéster, as curvas de forca em funcdo do
deslocamento, Figura 56, verificou-se que o uso de fibra degradada em solucdo
salina em temperatura elevada como refor¢co gerou um desempenho similar ao da

resina de poliéster sem o reforgo da fibra.

Figura 56 - Curvas de resisténcia a flexdo como for¢ca x deslocamento para

compositos de matriz poliéster reforcados com fibras em diferentes condi¢cdes
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Legenda: (0) fibra PET pés-industrial; (1) fibra PET degradada em solucao de cloreto de sddio 1mol/L, 90°C por
50 dias. Compésitos reforcados com fibras picotadas em 3 cm. Fonte: Autora, 2024.

A Tabela 25 apresenta os fatores de entrada e as variaveis de respostas para

compaositos reforgcados com fibras em diferentes condi¢cdes.

Tabela 25 — Planejamento estatistico das propriedades mecanicas de flexdo para

fibras em diferentes condi¢des

Fatores de Entrada

Para resina foi considerado: a matriz ep6xi e a matriz poliéster isoftalico

Tipo de fibras de poliéster: pds-industrial e imersas em solucdo salina 90°C por 50 dias

Variaveis de Respostas

Tensédo Maxima (MPa)
Médulo (MPa)

Fonte: Autora, 2024.
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Para a realizacdo das analises anteriores, dentro do contexto da estatistica
paramétrica, foram verificadas as hipoteses nulas de homocedasticidade
(homogeneidade das variancias) a partir dos testes de Cochran-Bartlett e Levene’s e
de Normalidade dos Residuos a partir dos testes de Shaprio-Wilks e Lilliefors. De
forma geral, as hipoteses nulas n&o foram rejeitadas (p>a) a um nivel de
significancia de a=0,05. Os graficos de valores preditos versus variacdo de residuos
para a analise de Homoscedasticidade e os histogramas, com os testes de Shapiro-
Wilks e Lilliefors para analise de normalidade de residuos, estdo disponiveis no
APENDICE G. De acordo com as variaveis de respostas analisadas, os requisitos
foram atendidos, possibilitando a continuidade da analise estatistica.

Os resultados da avaliacdo dos compdésitos reforcados com as fibras em
diferentes niveis de degradacdo inseridas nas diferentes matrizes estao
apresentados, na Tabela 26 para a propriedade de tensdo de flexdo. Todos os
fatores de entrada e interagdo foram considerados estatisticamente significativos
(p<a) ao nivel de significancia de a=0,05, indicando que o tipo de resina e as fibras
de poliéster em diferentes niveis de degradacdo adicionadas a matriz polimérica
afetam de forma significativa a tenséo de flexdo dos compdésitos. A média quadratica
(MS) apontou que, tanto a resina quanto as condi¢des da fibra impactam de modo
similar a propriedade de tensédo de flexdo nos compositos produzidos.

Tabela 26 - Tabela ANOVA para os resultados da Tensdo de flexdo para fibras em

diferentes condi¢cbes

Fator Grau de
liberdade 53 MS P
Intercepto 1 155924,7 155924,7 0,00000
Resina 1 765,8 765,8 0,041028
Tipo de fibra 1 763,5 763,5 0,041028
Resina*tipo de fibra 1 1861,1 1861,1 0,002889
Erro 19 3028,0 159,4
Total 22 6931,6

Fonte: Autora, 2024.
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O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinagédo dos fatores de entrada em seus diferentes
niveis, conforme Figura 57. Para a resina epdxi ndo foi verificada diferenca
estatistica (p>a) entre os compdésitos reforcados com fibra pos-industrial (Mw 17.829
g.mol™) e fibra em estagio de degradacdo avancado (Mw 7.938 g.mol™?). J& para a
resina de poliéster, foram verificadas diferencas estatisticas (p<a) entre a fibra de
poliéster pés-industrial (Mw 17.829 g.mol™) e a fibra de poliéster degradada (Mw
7.938 g.mol™), com maiores valores de tens&o na ruptura para as fibras de poliéster
pés-industrial. Para as fibras com maior nivel de degradacéo, o tipo de matriz foi
indiferente (p>a) na promog¢éo da tensdo dos compositos resultantes.

Figura 57 — Tensao de flexdo para compadsitos reforcados com fibras pés-industrial

em diferentes condi¢bes

Resina*Tipo de Fibra; Weighted Means
Current effect: F(1, 19)=11,678, p=,00289
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024.

Para o modulo eléstico, os fatores de entrada n&o foram considerados
estatisticamente significativos (p>a) ao nivel de significancia de a=0,05, conforme
dados da Tabela 27. O tipo da resina, no entanto, tem um valor de p de p=0,058,
levemente acima do nivel de significancia, denotando que, para uma amostragem

maior, possivelmente esse fator poderia se mostrar significativo.
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Tabela 27 - Tabela ANOVA para os resultados do Modulo de flexao para compdésitos

reforcados com fibras em diferentes condigbes

Fator Grau de
liberdade MS g
Intercepto 1 238343343 238343343 0,00000
Resina 1 2106057 2106057 0,058172
Tipo de fibra 1 1323698 1323698 0,126494
Resina*Tipo de fibra 1 36122334 36122334 0,016139
Erro 19 0846348 518229
Total 22 18015410

Fonte: Autora, 2024.

Para o modulo de flexdo, o teste de Fisher LSD que compara os pares de

intervalos de dados que representam a combinacao dos fatores de entrada em seus

diferentes niveis, Figura 58, aponta que para a resina epéxi ndo foi verificada

diferenca estatistica entre o reforco, a mesmo teor, com a fibra pos-industrial ou fibra

degradada (p>a). Para as fibras com maior nivel de degradacéo, o tipo de matriz foi

indiferente (p>a) na promogé&o da rigidez dos compadsitos resultantes.

Figura 58 — Mdodulo de flexdo para compositos reforcados com fibras pés-industrial

em diferentes condi¢Ges

Resina*Tipo de Fibra; Weighted Means
Current effect: F(1, 19)=6,9703, p=,01614
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
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4.2.3 Avaliacdo da influéncia do comprimento das fibras e natureza do poliéster

(virgem e pos-industrial) na resisténcia a flexdo dos compdsitos de matriz epoxi e

poliéster

A influéncia do comprimento das fibras no desempenho dos materiais
compositos foi investigada através da propriedade mecéanica de flexdo. As fibras
foram picotadas nos comprimentos de 0,5 e 3 cm. Para avaliacdo da matriz epoxi
foram produzidos compdésitos com as fibras PET virgem da Guaxindao (CEP-20PET)
e compasitos com as fibras PET pdés-industrial (CEP-20PETO0). Vale lembrar que o
teor de fibra foi fixado em 20% nessa seg¢do. Os resultados obtidos para a

propriedade de resisténcia a flexdo sdo apresentados na Figura 59.

Figura 59 — Propriedades mecanicas de flexdo para compdsitos de matriz epoxi
reforcados com fibras virgem e fibras pés-industrial em diferentes comprimentos
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Fonte: Autora, 2024.
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E possivel observar que, para todos os tamanhos e tipos de fibra adicionados a
matriz de epOxi, sdo obtidos compdsitos mais rigidos que a resina pura e com
resisténcia similar ou melhor. Aparentemente (a ser confirmado pela analise
estatistica posterior), poder-se-ia sugerir pelos graficos acima que a fibra virgem (ja
observada pelas sec¢des anteriores — PET Guxiandao — como sendo mais rigida e
resistente que a fibra pds-industrial), produziu compdsitos igualmente mais
resistentes e mais rigidos. Aparentemente, para ambos os tipos de fibra
adicionados, as fibras de maior tamanho tenderam a produzir compdésitos mais
resistentes, com menor impacto na rigidez.

Comparando-se as curvas de forca por deslocamento dos compdésitos a base
de matriz epoxi, Figura 60, € notavel que as curvas para os compositos reforcados
com a fibra virgem e com a fibra pds-industrial apresentaram comportamentos
similares para o comprimento de 3 cm. Outro ponto observado é que a reducdo no
comprimento da fibra teve influéncia na resisténcia a flexdo dos compositos. O
desempenho do compdsito reforcado com fibra pos-industrial de 0,5 cm
praticamente teve o comportamento similar ao da resina epoOxi pura para a
propriedade de tensdo. Essas percepc¢Oes gerais serdo confirmadas ou ndo em
termos de significAncia a luz da andlise estatistica apresentada nos proximos

paragrafos.

Figura 60 - Curvas de forca x deslocamento para compdsitos de matriz epoéxi

reforcados com fibras virgem e fibras pés-industrial em diferentes comprimentos
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Importante observar que, na regido eléstica da curva tensdo/deformacao,
onde muitos projetos de engenharia costumam trabalhar para fins de projetos de
produtos reais, todas as fibras utilizadas e em qualquer comprimento produziram
compositos aparentemente mais rigidos e resistentes que a resina pura, hovamente
sinalizando o potencial do uso do poliéster poés-industrial e como esse pode
promover ganhos competitivos com aqueles promovidos por fibras virgens.

Para avaliacdo da resina poliéster foram produzidos compdésitos reforcados
com as fibras de PET virgem (CPO-20PET) e compdsitos reforcados com a fibra de
PET pés-industrial (CPO-20PET-0). As fibras foram picotadas nos comprimentos de
3 cm (a) e 0,5 cm (b). Os resultados obtidos para a propriedade de resisténcia a

flexdo sdo expostos no gréafico da Figura 61.

Figura 61 — Grafico de propriedade mecéanica de flexdo para compoésitos de matriz
poliéster reforcados com fibras de poliéster virgem e poés-industrial em diferentes

comprimentos
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Legenda: (a) fibras picotadas no comprimento de 3 cm. (b) fibras picotadas no comprimento de 0,5 cm.
Fonte: Autora, 2024.
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Novamente, a resina poliéster parece mais sensivel aos fatores de entrada
avaliados. Observa-se que a adicao de 20% m/m de fibra com 3 cm de comprimento
induz a um incremento da tensdo, em média, de 38 MPa e para o modulo elastico
um aumento de aproximadamente 2000 MPa em média. Em contrapartida, a
reducdo do comprimento do reforco para 0,5 cm mantendo o teor de 20% m/m,
parece ter pouco ou nenhum efeito no desempenho mecénico dos compdsitos
produzidos.

Contudo, novamente é importante ressaltar que, em nenhum dos casos,
produziram-se compositos com pior desempenho mecanico em relacdo a resina
pura. Neste sentido, em qualquer condicdo de tamanho de fibra, sdo pelo menos
mantidas as propriedades da resina mesmo incorporando-se 20% m/m de fibras
que podem ter natureza poés-industrial, denotando o potencial de producdo de
produtos mais sustentaveis que, ao mesmo tempo, consumam menos resina e ainda
incorporem residuos da industria.

A sobreposicdo das curvas dos compositos reforcados com fibras em
diferentes comprimentos foi apresentada no grafico de forca em funcdo do

deslocamento, na Figura 62.

Figura 62 - Curvas forca x deslocamento para compdsitos de matriz poliéster
reforcados com fibras de poliéster virgem e pés-industrial em diferentes

comprimentos
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Fonte: Autora, 2024.
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Observa-se que, de fato, nesse caso, as fibras de maior tamanho parecem
produzir compositos mais rigidos e resistentes, contudo, sem aparente diferenca em
termos de resisténcia entre a fibra virgem e a fibra poés-industrial. Para os
compositos com fibras de menor tamanho, ndo parece haver ganho ou perda em
relacdo a propriedade da resina poliéster pura.

A Tabela 28 apresenta os fatores de entrada e as varidveis de respostas para

compositos reforcados com fibras em diferentes condigdes.

Tabela 28 — Planejamento estatistico das propriedades mecéanicas de flexdo para
compositos de matrizes diferentes e reforgados com fibra virgem e pés-industrial de

diferentes comprimentos

Fatores de Entrada

Para resina foi considerado: a matriz epdxi e a matriz poliéster isoftalico
Tipo de fibras de poliéster: virgem e pds consumo

Tamanho da fibra: 3cm e 0,5 cm

Variaveis de Respostas

Tensdo Maxima (MPa)
Médulo (MPa)

Fonte: Autora, 2024.

Para a realizacdo das andlises anteriores, dentro do contexto da estatistica
paramétrica, foram verificadas as hipoteses nulas de homocedasticidade
(homogeneidade das variancias) a partir dos testes de Cochran-Bartlett e Levene’s e
de Normalidade dos Residuos a partir dos testes de Shaprio-Wilks e Lilliefors. De
forma geral, as hipoteses nulas n&o foram rejeitadas (p>a) a um nivel de
significancia de a=0,05. Os graficos de valores preditos versus variacdo de residuos
para a analise de Homoscedasticidade e os histogramas, com os testes de Shapiro-
Wilks e Lilliefors para analise de normalidade de residuos, estdo disponiveis no
APENDICE G. De acordo com as variaveis de respostas analisadas, 0s requisitos
foram atendidos, possibilitando a continuidade da analise estatistica.

Para a tensao de flexdo, todos os fatores de entrada e a maioria das
interagbes foram considerados estatisticamente significativos (p<a) ao nivel de
significancia de a=0,05, Tabela 29. No caso da influéncia da resina, observa-se um

valor muito préximo ao nivel de significancia adotado, razdo pela qual o fator de
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entrada possivelmente seria considerado significativo para maiores amostragens,

sendo-o0 assim também considerado para esta analise.

Tabela 29 — Tabela ANOVA para os resultados da Tensdo de flexdo para
compositos de matrizes diferentes, reforcados com fibras virgem e pés-industrial de

diferentes comprimentos

Fator Grau de
_ SS MS p
liberdade
Intercepto 1 327242,4 327242,4 0,000000
Resina 1 261,6 261,6 0,098593
Tipo de fibra 1 476,4 476,4 0,027567
Tamanho da fibra*10(cm) 1 7795,9 7795,9 0,000000
Resina*Tipo de fibra 1 1447,1 1447,1 0,000250
Resina*tamanho da fibra*10(cm) 1 2143,6 2143,6 0,000015
Tipo de Fibra*Tamanho da
. 1 418,5 418,5 0,038295
fibra*10(cm)
Resina*Tipo de fibra*
1 98,7 98,7 0,305862
Tamanho*10(cm)
Erro 47 4329,1 92,1
Total 54 17223,9

Fonte: Autora, 2024.

As médias quadraticas sinalizam um impacto muito maior para o tamanho da
fibra, seguido do tipo de fibra e, por fim, o tipo de resina. Varios efeitos de interacéo
estatisticos entre os fatores de entrada tomados dois e dois foram considerados
significativos p<0,05, sinalizando que os fatores de entrada devem ser avaliados em

conjunto.

O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinacdo dos fatores de entrada em seus diferentes
niveis, Figura 63.

Para resina epoxi nao foi verificada diferenga estatistica (p>a):
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a) Entre os compositos reforcados com fibra de poliéster virgem nos
tamanhos de 0,5 e 3 cm.

Para a resina poliéster, nao foi verificada diferenga estatistica (p>a):

a) Entre os compdsitos reforcados com fibra de poliéster virgem e pos-

industrial no tamanho de 0,5 cm.

Figura 63 — Tensdo de flexdo para compositos de matriz epOoxi e matriz poliéster

reforcados com fibras em diferentes comprimentos
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Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024.

Para o modulo, o fator de entrada tamanho da fibra e todas as interacbes
foram considerados estatisticamente significativo (p<a) ao nivel de significancia de
a=0,05, indicando que o comprimento da fibra impacta de forma significativa o
modulo de flexdo dos compdésitos, estes dados foram descritos na Tabela 30. Todos
os efeitos de interacdo estatisticos entre os fatores de entrada foram considerados
significativos p<0,05, sinalizando que os fatores de entrada devem ser avaliados em
conjunto e que resina e tipo de fibra ndo devem ser descartados da analise como um
todo, mesmo seus efeitos principais tendo sido considerados n&o significativos

estatisticamente.
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Tabela 30 - Tabela ANOVA para os resultados do Mddulo de flexdo para compadsitos
de matrizes diferentes e reforgcados com fibras virgem e pds-industrial de diferentes

comprimentos

Fator Grau de
liberdade 53 MS g
Intercepto 1 523486310 523486310 0,000000
Resina 1 94301 94301 0,529916
Tipo de fibra 1 148041 148041 0,431824
Tamanho da fibra*10(cm) 1 5459118 5459118 0,000016
Resina*Tipo de fibra 1 3192500 3192500 0,000596
Resina*tamanho da fibra 1 3255259 3255259 0,000534
Tipo de Fibra*Tamanho da fibra 1 1085972 1085972 0,036941
Resina*Tipo de fibra* Tamanho 1 1768202 1768202 0,008651
Erro 47 11067483 235478
Total 54 26290815

Fonte: Autora, 2024.

O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinagdo dos fatores de entrada em seus diferentes
niveis, Figura 64.

Para a resina epodxi, nao foi verificada diferencga estatistica (p>a):

a) Entre os compdésitos reforcados com fibra pos-industrial no
comprimento de 0,5 cm e 3 cm.

b) Entre os compadsitos reforcados com fibra virgem no comprimento de
0,5cme 3cm.

Para resina poliéster, ndo foi verificada diferencga estatistica (p>a):

a) Entre compdésitos de matriz poliéster reforcados com fibras virgem e

pos-industrial no comprimento de 0,5 cm

Os resultados anteriores novamente mostram que a resina poliéster parece
ser mais sensivel a variacdo dos fatores de entrada e que, para fibras de maior

comprimento, as fibras pds-industrial chegaram a produzir valores de resisténcia e



118

rigidez maiores que as fibras virgens, denotando o imenso potencial de uso das

fibras pés consumo como cargas para compositos poliméricos de matriz termofixa.

Figura 64 — Mddulo de flexdo para compdsitos de matriz epOxi e matriz poliéster

reforcados com fibras em diferentes comprimentos

Resina*Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm); Weighted Means

Current effect: F(1, 47)=7,5090, p=,00865
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024

4.2.4 Avaliacdo dos compésitos reforcados com poliéster pds-industrial (20% m/m)

em comparacdo com compdsitos produzidos com outras fibras comerciais em resina

7

epoxi

Neste trabalho, ainda se realizou, por fim, a avaliacdo de compdsitos
produzidos com outras fibras comerciais de interesse em termos de usos como
cabos e outros produtos (ex. redes de pesca), a saber: Aramida (ARA), poliamida
6.6 (PA) e polietileno alta densidade (PEAD). Tais compdsitos foram comparados
com aqueles produzidos a partir de fibras de Poliéster virgem Guxiandao (PETO) e
fibras pos-industrial (PET). Os compositos foram reforcados com 20% m/m de fibras
picotadas nos tamanhos de 3 cm (a) e 0,5 cm (b). Os resultados de tensdo e modulo
elastico de flexdo sdo apresentados nos graficos da Figura 65.
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Figura 65 — Avaliacdo de propriedade mecanica de resisténcia a flexdo para

compasitos reforgados com outras fibras comerciais
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Legenda: (a) fibras picotadas no comprimento de 3 cm. (b) fibras picotadas no comprimento de 0,5 cm.
Fonte: Autora, 2024.

Os resultados de resisténcia a flexdo para compoésitos com diferentes fibras
disponiveis no mercado indicam que os compdésitos reforcados com as fibras de
Aramida e PEAD apresentam os melhores desempenhos para tensdo e modulo de
flexdo, contudo, é importante lembrar que, no caso do PEAD, possivelmente tal
resultado se deve a um maior teor de fibras por multiflamentos no desmembramento

do PSA. No mais, todas as demais composi¢cdes, com poliéster virgem ou pos-
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industrial e PA 6.6 apresentaram pouco ou nenhum aumento (ou perda) em relacao
a resina pura. Analisando a influéncia do comprimento da fibra na matriz epoxi,
constata-se novamente que ha uma tendéncia de aumento das propriedades
mecanicas quando fibras mais longas séo utilizadas.

As curvas de forgca por deslocamento dos compdsitos produzidos com
diferentes fibras comerciais sdo mostradas na Figura 66. Como esperado, 0s
compositos de aramida sdo aqueles de propriedades mais pronunciadas dada a
propriedade mecanica da fibra. Porém, este desempenho fica menos evidente com
fiboras de menor comprimento, produzindo comportamento mecanico comparavel
nesse caso as fibras de PEAD (com multiflamentos mais robustos advindos do
desmembramento de PSAs). Por fim, as fibras de poliéster e poliamida em seus
diferentes comprimentos ndo alteraram aparentemente as propriedades da resina

epoxi.

Figura 66 — Curvas de forca x deslocamento dos compdsitos de matriz epéxi

reforcados com diferentes fibras comerciais no teste de resisténcia a flexao
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Os gréficos a seguir trazem a informacao da figura 66, dividida em diferentes
sistemas de coordenadas, agrupando-se os dados de diferentes formas, com o

objetivo de facilitar a compreenséo do leitor, Figuras 67, 68, 69, 70 e 71.

Figura 67— Curvas de forca x deslocamento dos compdsitos de matriz epoxi

reforcados com fibras de aramida no teste de resisténcia a flexéo
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Fonte: Autora, 2024.

Figura 68— Curvas de forca x deslocamento dos compoésitos de matriz epoéxi

reforcados com fibras de poliamida no teste de resisténcia a flexéo
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Figura 69 — Curvas

reforcados com fibras de polietileno no teste de resisténcia a flexao
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Figura 70 — Curvas forga x deslocamento para compdsitos de matriz

reforgados com fibras comerciais no comprimento de 3 cm
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Figura 71 — Curvas forga x deslocamento para compositos de matriz epoxi

reforcados com fibras comerciais no comprimento de 0,5 cm
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Fonte: Autora, 2024.

A Tabela 31 apresenta os fatores de entrada e as variaveis de respostas para

compasitos reforcados com fibras de diferentes tipos e comprimentos.

Tabela 31 — Planejamento estatistico das propriedades mecéanicas de flexdo para

fibras em diferentes tipos e comprimentos

Fatores de Entrada

Tipo de fibras de poliéster: PET, PA6.6, aramida, PEAD

Tamanho da fibra: 3cm e 0,5 cm

Variaveis de Respostas

Tensdo Maxima (MPa)
Médulo (MPa)

Fonte: Autora, 2024.
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Para a realizacdo das analises anteriores, dentro do contexto da estatistica
paramétrica, foram verificadas as hipoteses nulas de homocedasticidade
(homogeneidade das variancias) a partir dos testes de Cochran-Bartlett e Levene’s e
de Normalidade dos Residuos a partir dos testes de Shaprio-Wilks e Lilliefors. De
forma geral, as hipoteses nulas n&o foram rejeitadas (p>a) a um nivel de
significancia de a=0,05. Os graficos de valores preditos versus variacdo de residuos
para a analise de Homoscedasticidade e os histogramas, com os testes de Shapiro-
Wilks e Lilliefors para analise de normalidade de residuos, estdo disponiveis no
APENDICE G. De acordo com as variaveis de respostas analisadas, os requisitos
foram atendidos, possibilitando a continuidade da andlise estatistica.

Na analise de variancia (ANOVA) foram avaliados os fatores de entrada tipo
da fibra, tamanho da fibra e o efeito de interacdo estatistico tipo e tamanho das
fibras, para nivel de significancia de a=0,05 (95%), sendo todos os fatores de
entrada e sua interagdo considerado estatisticamente significativo (p<a), para a
propriedade de tensdo de flexdo. Os dados para tensdo de flexdo para os
compositos reforcados com fibras comerciais sdo apresentados na Tabela 32. A
média quadrética aponta que o tipo de fibra impacta mais do que o tamanho de fibra

incorporado a matriz de epoxi nesse caso.

Tabela 32 — Tabela ANOVA para os resultados de Tensdo de flexdo para

compositos reforcados com fibras comerciais e pés-industrial

Fator Grau de
. SS MS p
liberdade
Intercepto 1 622292.7 622292.7 0,000000
Tipo de fibra 4 73685,0 18421,2 0,000000
Tamanho da fibra 1 3052.,6 3052.,6 0,000455
Tipo de fibra*Tamanho
_ 4 2777,7 694.,4 0,020882
da fibra
Erro 59 13058,0 221
Total 68 93040,0

Fonte: Autora, 2024.



125

O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinacgdo dos fatores de entrada em diferentes niveis,

cujos graficos estdo mostrados nas Figuras 72.

Figura 72 — Tensao de flexdo de compositos reforcados com fibras comerciais

Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm); Weighted Means

Current effect: F(4, 59)=3,1374, p=,02088
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Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024.

A tensédo de flexdo para compositos reforcados com o mesmo tipo de fibra,
mas com comprimentos de reforco diferentes, ndo foi verificada diferenca estatistica
(p>a):

a) Entre compositos reforcados com fibra PET pds-industrial nos tamanhos de
0,5e3cm.

b) Entre compasitos reforgcados com fibra PET virgem nos tamanhos de 0,5 e 3
cm.

C) Entre compdsitos reforcados com fibra poliamida nos tamanhos de 0,5 e 3
cm.

d) Entre compdsitos reforcados com fibra PEAD nos tamanhos de 0,5 e 3 cm.
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Ou seja, apenas para as fibras de aramida foi possivel identificar o efeito do
tamanho de fibra na resisténcia do compdsito, com fibras mais longas produzindo

compositos mais resistentes.

Para compdésitos reforcados com fibras diferentes, mas com comprimentos de
reforgos iguais, para a tensdo de flexdo, nao foi verificada diferencga estatistica (p>a):
a) Entre os compdsitos de poliéster pds-industrial e poliamida no tamanho de
0,5 cm.

b) Entre os compdsitos de poliéster pés-industrial, virgem e poliamida no

tamanho de 3 cm.

Para o modulo de flexdo foram avaliados os fatores de entrada tipo da fibra,
tamanho da fibra e o efeito de interacdo estatistico tipo e tamanho das fibras, para
nivel de significancia de a=0,05 (95%), sendo apenas o fator de entrada tipo de fibra
considerado estatisticamente significativo (p<a). Os dados para tensao de flexao sao

apresentados na Tabela 33.

Tabela 33 — Tabela ANOVA para os resultados do Modulo de flexdo para

compasitos reforcados com fibras comerciais e pés-industrial

Fator Grau de
_ SS MS p
liberdade
Intercepto 1 1,292511E+09 1,292511E+09 0,000000
Tipo de fibra 4 3,589377E+08 8,973442E+07 0,000000
Tamanho da fibra 1 3,820553E+05 3,820553E+05 0,646556
Tipo de fibra*Tamanho
_ 4 4,999708E+06 1,249927E+06 0,598403
da fibra
Erro 59 1,061064E+08 1,798413E+06
Total 68 4,707361E+08

Fonte: Autora, 2024.
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O teste de Fisher LSD foi utilizado para comparar os pares de intervalos de
dados que representam a combinacgdo dos fatores de entrada em diferentes niveis,

cujos graficos estdo mostrados nas Figuras 73.

Figura 73 — Modulo elastico de flexdo de compdsitos reforcados com fibras

comercials
Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm); Weighted Means
Current effect: F(4, 59)=,69502, p=,59840
Effective hypothesis decomposition
Vertical bars denote +/- standard errors
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Fonte: Autora, 2024.

Para nenhuma fibra foi verificada diferenca estatistica (p> a), considerando-

se os dois tamanhos de fibra utilizados.

Para compésitos reforcados com fibras diferentes, mas com comprimentos

de reforcos iguais, para o modulo de flexdo, ndo foi verificada diferenca estatistica
(p>a):

a) Entre os compdsitos de poliéster pds-industrial, virgem e poliamida no
tamanho de 0,5 cm.
b) Entre os compadsitos de poliéster pos-industrial, virgem e poliamida no

tamanho de 3 cm.
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CONCLUSOES

Conforme os resultados obtidos verificou-se que as fibras de poliéster
oriundas de cabos de ancoragem descomissionados sofreram alteracdes apos
serem submetidas a imersdo em solucdo salina a 90°C por 50 dias, produzindo-se,
dessa forma, um grupo representativo de fibras pos-industrial com maior nivel de
degradacdo. Para a verificacdo da degradacao, foram utilizadas véarias técnicas de
caracterizagao, a saber: DSC, RMN e MFI, tendo todas elas mostrado potencial para
identificacdo e quantificacdo da degradacédo das fibras, resguardadas as dispersfes
intrinsecas de cada tipo de andlise e considerando-se nesse caso apenas fibras que
foram expostas a processos de degradacao de longa duragédo. De forma geral, a
fibra de poliéster proveniente de cabos de ancoragem ap0s hidrélise acelerada em
solucéo salina em elevada temperatura apresentou um aumento no indice de fluidez,
reducdo da massa molar e aumento da cristalinidade, o que seria um indicativo de
degradacdo em relacdo aos cabos pos-industrial conforme recebido. No entanto, tais
alteragcbes na estrutura do material aparentemente ndo comprometeram as
propriedades mecanicas da fibra, comprovando que, mesmo fibras em estado de
degradacdo mais pronunciado ainda apresentam potencial para producdo de
compositos de matriz polimérica termofixa.

Em termos do uso das fibras de poliéster pés-industrial como elementos de
reforco de matriz termorfixa, observou-se que a resina poliéster € mais sensivel a
natureza dos elementos de reforco a ela adicionados produzindo, para um mesmo
teor de fibras, compdsitos mais resistentes que aqueles de matriz epéxi. Em termos
de teor de fibra de reforco, de uma forma geral, com 20% m/m de fibra adicionado a
matriz polimérica jA se obtém compdsitos mais resistentes a flexdo, sem ganhos
proporcionais para maiores teores de fibra adicionados.

Em termos das fibras com nivel mais avancado de degradacéo, foi possivel
observar que, especialmente para a resina epoéxi, as fiboras com maior nivel de
degradacdo promoveram ganhos em desempenho mecanico similares aqueles
produzidos pelas fibras pds-industrial conforme recebido. A resina poliéster foi mais
sensivel ao uso da fibra com maiores niveis de degradacdo, mas em nenhum caso
foi observada perda de propriedades mecanicas em relacdo ao desempenho da

resina pura.
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Para o conjunto de fibras de PET (pds-industrial e virgem) para todos os
tamanhos (0,5 e 3cm) e tipos de fibra adicionados a matriz de epdxi, sdo obtidos
compositos mais rigidos que a resina pura e com resisténcia similar ou melhor, em
especial na regido elastica da curva tensao/deformacédo, onde muitos projetos de
engenharia costumam trabalhar para fins de desenvolvimento de produtos reais,
novamente sinalizando o potencial do uso do poliéster pés consumo e como esse
pode promover ganhos competitivos com aqueles promovidos por fibras virgens.
Novamente, a resina poliéster parece mais sensivel aos fatores de entrada avaliados
e ganhos expressivos em propriedades mecanicas sO foram observados para as
fibras mais longas. Contudo, novamente € importante ressaltar que, em nenhum dos
casos, produziram-se compdsitos que pioraram o desempenho da resina. Neste
sentido, em qualquer condicdo de tamanho de fibra, sdo pelo menos mantidas as
propriedades da resina mesmo incorporando-se 20% m/m de fibras que podem ter
natureza pés-industrial, denotando o potencial de producdo de produtos mais
sustentaveis que, a0 mesmo tempo, consumam menos resina e ainda incorporem
residuos da industria.

Por fim, na comparacdo do desempenho mecéanico de fibras pds-industrial
com fibras comerciais como aramida, poliamida e polietileno, como esperado,
destacam-se as propriedades dos compdésitos a base de aramida. No mais, todas as
demais composi¢cdes, com poliéster virgem ou poés-industrial e poliamida
apresentaram pouco ou nenhum aumento (ou perda) em relacdo a resina pura.
Analisando a influéncia do comprimento da fibra na matriz epdxi, constata-se
novamente que ha uma tendéncia de aumento das propriedades mecéanicas quando

fibras mais longas séo utilizadas.
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APENDICE A: Estudo do comprimento das fibras

O comprimento atil dos multifilamentos como recebido e fibras de PET
submetidas a imersdo em solucdo acida (produzida em estudo paralelo a esta
dissertagao) apresentavam valores em torno de 400-500 mm, como desejado por
norma. Contudo, por uma oportunidade de melhoria no momento de exposicdo das
amostras, os multifilamentos expostos por 50 dias a 90°C em NaCl apresentavam
um comprimento util de 165mm. De forma a avaliar a influéncia deste parametro nos
testes (permitindo posterior comparagdo entre os resultados), os multiflamentos
como recebido e expostos por 50 dias a 90°C em HCI foram ensaiados em 2
condicbes de comprimento util: entre 400-500mm e a 165mm. Os corpos de prova

ensaiados com menor comprimento util foram identificados como “curtos” na figura a

seqguir.
a0
80
70 .
® Como recebida
. B0
=
S 50 Envelhecida 50 dias, 90°C
= 40 HCI
30 recebida curto
20
10 O HCL curto
0

0 20 40 60 80 100
Desclocamento (mm)

Fonte: Autora, 2024.

E possivel observar que a tensdo maxima néo é influenciada pelos diferentes
comprimentos utilizados, mas o alongamento na ruptura sim. Observa-se que, para
o filamento como recebido, a amostra mais curta leva a um alongamento 2.4x
menor. Por outro lado, observa-se, para o filamento atacado por solugédo &cida de
HCI, que a amostra mais curta leva a um alongamento 1.7x menor. Se corrigirmos,
portanto, o alongamento dessas amostras curtas, multiplicando-o pelas respectivas

propor¢cdes acima, observa-se que as curvas se sobrepdem de forma satisfatoria
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Fonte: Autora, 2024.

Assim, conclui-se que, os valores de alongamento dos multifilamentos expostos
por 50 dias a 90°C em NaCl devem ser corrigidos por uma proporcao de 2 (média
entre 2.4 e 1.7), mantendo-se os valores da tensdo na ruptura inalterados, para que

possam ser comparados com 0s demais grupos avaliados.
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APENDICE B: Ensaio de tragdo pela ASTM E 885 para fibras comerciais
B.1 Fibra de PET Guaxindao virgem multifilamento
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Fonte: Autora, 2024.

B.2 Fibra de Nylon virgem Lankhorst multifilamento
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Fonte: Autora, 2024.



B.3 Fibra de Kevlar virgem multiflamento

Fonte: Autora, 2024.

B.4 Fibra de PEAD oriunda de cabo de ancoragem virgem multifilamento

Fonte: Autora, 2024.
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APENDICE C: Ensaio de flexdo pela ASTM D 790 para os compdsitos

C.1 Ensaio de resisténcia a flexao para corpos de prova de resina epoxi pura

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA - LabJ 117

Relatério de Ensaio

Miquina: Emic DL3000  Céiuls: Trd 25  Extensémetro: Trd 15 Data- 13022023 Hora- 13:33:15  Trabatho ne 1220
Programa: Tesc versido 3.05 Métode de Ensaio: Flexido ASTM D790

I AT ST - i3 2 e e e e S e 3 e D 33 o D3 e e 55 3 53 e 5 55 o 5 e D3 3 T 33 3 D3 e e e e 5 e 3 S e B e e e B

Corpo de Forga Tensao Mod.Elastic. AREA
Prova @Forga Max @ Forga Max.

(M) {MPa) {MPa) {mm2j
CFP1 116,95 62.11 19490.72 ®
CP2 110.54 58.71 1805.79 &
CF3 107.17 56.61 1756.69 ®
CP4 117.96 62.31 1939.26 *
CP5 118.97 61.82 190493 ®
CPE& 116.95 62.11 1953.29 *
CPT 103.13 5388 1642.29 &
Mamers CPs 7 7 7 o
Média 1131 59.65 1856 ®
Mediana 116.9 61.82 1905 &
Diesv.Padrdo 6174 3349 125.8 ®
CosfVar.(%) 5.459 5.615 6.779 *
Minima 103.1 53.88 1642 ®
Maximo 119.0 62.31 1991 *

Forca (N)
200.0

la0.0

1200

——
0.0 / / /
40.0 / / / /

w V117 /

0.00 4.00 E.00 12.00 1600 20000

CPi |CP2 |CPS |CP4 [CFPS [CPs |CPT |CPE |CPY {'PI-.

i

Deformagio (mm)

Fonte: Autora, 2024.
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C.2 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de poliéster oriundo de cabo de ancoragem pos-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -LabJ 117

Relatdrio de Ensaio

Maquina: Emie DL300D  Csiuls: Trd 25 Extensémetro: Trd 15 Data- 13022023 Hors: 14:30:46  Trabaho ne 0221
Programa: Tese versdo 3.05 Método de Ensaio: Flexio ASTM D79

10 TV PATTWONSATERL i e S S e S S 55 e S 55 e 05 55 55 5 5 S S5 55 e 5 5 55 e 05 55 55 5 S5 S5 55 o e S5 e 5 55 S 55 S S S5 e e S5 5

Caorpo de Farga Tensao Mod. Elastic. AREA
Prowva @Forga Max i@ Forga Max.
(M) {MPa) {MPa) (mm2)

CP1 153.01 T9.07 2958.79 =
CP2 146.27 T6.84 2990.94 =
CP3 146.94 7594 2731.58 =
CP4 138.85 7294 2666.11 =
CP5 142.56 7530 2927.01 =
CP& 125.04 64.27 2450.60 =
MNamero CPs 6 6 6 0
Média 1421 T4.06 2788 =
Mediana 144.4 75.62 2329 =
Desv Padrao 9.610 5.197 210.5 =
CoefVar.[%) 6762 T.018 7.552 =
Minimo 125.0 64.27 2451 =
Méximo 153.0 To07 2991 =

Forca (N)

200.0
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| ———

120.0 Vi i —
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""" 000 400 00 12.00 16.0

0 0
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Fonte: Autora, 2024.
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C.3 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 30% de fibras de poliéster oriundo de cabo de ancoragem pés-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -LabJ 117

Relatdrio de Ensaio

Maguina: Emic DL3000  Caiuls: Trd 25  Extensémetro: Trd 15 Data 13022023 Hora: 15:03:08  Trabalho o (1222
Programa: Tesc versido 3.05 Método de Ensaio: Flexiio ASTM D790

| it ArTWOEATE . 5w 5o Soiom e 5 e 3 S5 5 5 5 55 S o S 5 5 5 3 3 55 58 5 5 55 545 S 50 55 5o 5 o 3 55 545 545 o 5 505 505 S5 50 5 5 S o 3 53 58 4 5 3 505 S

Corpo de Forga Tensao Nod. Elastic. AREA
Prova @Forga Max @ Forga Mex.
M) {MPFa) {MPa) (mm2)

CP 1 162.11 85.16 3661 #
CP2 140.88 T2.80 277092 ®
CP3 141.55 7315 266,02 #
CP a4 141.21 7418 2911.94 &
CP& 163.12 85.69 3291.98 ®
CP& 166.83 80.09 357373 &
Mamero CPs [ 6 6 [}
Madia 156 s0.01 3059 ®
Mediana 151.8 TO.67 336 #
Desv_Padrao 12.59 T7.406 MTR ®
Cosf Var (%) B.250 9.256 1.3 #
Minimo 140.9 T280 2646 &
Msaxima 166.5 9.0 3574 ®
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| T
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Fonte: Autora, 2024.
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C.4 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 40% de fibras de poliéster oriundo de cabo de ancoragem pés-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA - LabJ 117

Relatério de Ensaio

Maguina: Emic DL3000 Céluls: Trd 25  Extensémetio- Trd 15 Data- 16022023 Hors 11:02:20  Trabaiho ne 0223
Programa: Tesc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexiio ASTM D790

|0 M. AITWOUEATEL e 5o e e e 5 S5 S e 5 55 S 5 55 55 5o e 5 550 585 58 5 35 550 585 5830 4 5 5 30 545 58 3 5 3 55 5 3 5 55 5 3 5 55 55 S o 5 55 5 5 S e

Corpo de Forga Tenzdo Mod. Elastic AREA
Prowva {@Forga Max {@Forga Max.
(M) (MPa) {MPa) {mm2)

CP1 155.70 81.35 3376.28 =
CP2 160,09 82.28 364383 ®
CP3 157.73 83.77 3M29.87 =
CP4 126,05 65.85 KEEENIE] *
CPS 147.62 7587 MI7.90 *
CPE 163.79 86.52 3937.91 *
MNamero CPs [ [ 6 o
Média 151.8 7927 KLy ®
Mediana 1567 81.81 3424 =
Desv_ Padrao 13.74 7.453 218.2 *
CoafVar (%) 9.048 9.401 6.474 =
Minimo 126.0 65.85 3343 *
Maximo 163.8 86.52 3938 *

Forca (N}
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7 e —

~
1200 / d
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oo | /1]
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..... (.00 400 2000 12.00 la.00 . |
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Fonte: Autora, 2024.
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C.5 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 50% de fibras de poliéster oriundo de cabo de ancoragem pés-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA - LabJ 117

Relatdrio de Ensaio

Maquina: Emic DL3000  Géiul: Trd25  Sxtencémetro: Trd 15 Data: 16022023 Hora: 11:32:53  Trabaiho e 0224
Programa: Tesc versido 3.05 Método de Ensaio: Flexiio ASTM D790

1 TV PATTHENSATER T e i e 2 S S5 S o o 5 55 S e o 55 S5 S5 S 5 o S S5 55 5 S o o S5 5 S 55 S 4 D S5 S5 55 o S S5 5 S S5 T 4 S5 S5 S 0 e

Corpo de Forga Tenzao Mod.Elastic. AREA
Prova {@Forga Max {@Forga Max.
(M) (MPa) {MPa) (mma)

CP1 152.67 T9.33 463935 *
CP2 14930 T1.58 343910 ®
CP3 l61.10 83.25 4012.85 *
CP4 134.81 69.29 3696.17 =
CPE 157.3% 5.3 350197 *
CPE 139.19 TL3L 323336 *
Mamero CPs 6 6 6 0
Média 149.1 7718 3754 =
Mediana 151.0 T8.45 3509 =
Desv.Padrao 10,27 5.381 507.5 *
CosfVar. (%) 6,892 6971 13.52 ®
Minimo 134.8 69.20 3233 ®
Maximo 161.1 83.25 4639 =

For¢a (N)

2000

160.0 — ———

v A 1]
wn | / 1/
wo [ 1/

00 410 B00 12.00 16.00 000 Deformagio (mm)

CP1 |[CP2 [CP3 | CPy |CPS [CPe |CPT |CPy [CPO (CPIY

Fonte: Autora, 2024.
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C.6 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de matriz poliéster SEM
REFORCO.

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -LabJ 117

Relatério de Ensaio

Maguina: Emic DL3000  Célula: Trd 25  Extensémetro Trd 15 Data: 2206/2023  Hors: 12:46:06  Trabalho i 0314
Programa: Tesc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexiio ASTM D79

I It AATTHONEATI 5 5 2 e o5 e e 5 5 o5 5 e 5 e 5 53 55 o5 5 5 5.3 55 o5 55 S 5.5 5 e o5 555 55 5.5 5 e 5 55 5 (5 55 e 5 5 5 5 S0 S e T B

Caorpo de Forga Tenséo Mod. Elastic. AREA
Prova {PForga Max @Farga Mex.
(M) (MPa) {MPa}) {mm2)

CP1 173.57 117.81 353289 *
cP2 18536 128.95 369301 *
CP3 181.32 12307 3556.17 *
CP4 192.10 125.74 3176 *
CPE 175.59 119.18 33225 *
Mamero CPs 5 5 5 L]
Média 1816 123.0 3631 ®
Mediana 181.3 123.1 3556 ®
Desv_ Padrao 7.504 4.594 196.9 ®
CoefNar. (%) 4.132 1736 5423 ®
Minimo 173.6 117.8 M3z ®
Méximo 1921 1290 3942 ®

Forca (N}

2000

L~ L~
160.0 e Z

/ /
rd
120.0 -
/ /’
0.0 Fi

40.0 ]l

/ /

0.00 400 800 12.00 16.00 000 Deformacio (mm)

P Ccr2 (W CP4 CP3

111

Fonte: Autora, 2024.
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C.7 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz

poliéster isoftalica reforcado com 20% de fibras de poliéster oriundo de cabo de

ancoragem poés-industrial.

Maquina: Emic DL3MWM  Cslula: Trd 25 Extensémetro: Trd 15

Universidade Federal do Rio de Janeiro

Programa: Tesc versio 3.05

Forca (N}
200.0

IMA - Lab J 117

Relatdrio de Ensaio

Data: 2200/ 2023

Hora: 09:48:56 Trabalho n* {}3]{}
Método de Ensaio: Flexiio ASTM D79

1B L. AL TTRNEATIER . 5 e o e e e S S S 5 S S5 5 S S S S S5 S5 55 55 55 5 55 e e 0 e S S S S S S 55 S5 5 5 5 S S5 5 e e e e e

160.0

Corpo de Farga Tenzdo Meod. Elastic. AREA
Prova {@Forga Max {FForga Max.

(M) (MPa) {MPa) {mm2)
CP1 131.78 91.92 4169.70 ®
CP2 120.65 Bd.16 374315 ®
CP3 136.49 97.02 4145.26 ®
CP4 132.11 93.91 4142.15 ®
CP& 14930 99.73 482385 ®
CP& 166.15 10898 5202.93 #
Miamero CPs [ [ [ o
Média 139.4 95.95 4371 ®
Mediana 134.3 95.46 4157 ®
Desv_Padrao 16.03 5302 535.8 #
CoefVar. (%) 11.50 R.652 12.26 ®
Minima 120.7 Bd.16 3743 ®
Méximo 166.2 104.0 5203 #

i [

[ 4

1200

) V
80.0 f-’ X K
40.0 'j f /
/ [l
'
o 0.00 4.00 E.0D 12.00 l6.00 X0.00

CPi |CPZ |CP3 |CP4 |CPS |CPd [CPT [CPS |CP9 |CPIO

Fonte: Autora, 2024.

Deformacio (mm)
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C.8 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz

poliéster isoftalica reforcado com 30% de fibras de poliéster oriundo de cabo de

ancoragem pés-industrial

Maquina: Emic DIL3MMW  Célula: Trd 25  Extensémetro: Trd 15

Universidade Federal do Rio de Janeiro

Programa: Tesc versio 3.05

IMA -LabJ 117

Relatorio de Ensaio

Data- 2206/ 2023

Hora: 10:12:54  Trabalho n* {}3] l
Método de Ensaio: Flexiio ASTM D790

|cie ik, ATTHOEATEL L 5o 5w (5 5o e e S 5 e 5 S5 5 e 5 5o 3 5o e 55 S 5 5 5 55 S5 50 S5 o 50 54 5 5 5 3 55 55 5 5950 505 5 5o 3 5 e S S5 5 5 5 S5 5w 5 S 3 S 55 S 5 S 5

Caorpo de Farga Tensao Maod. Elastic AREA
Prova @Forga Max (GtForga Max.
(N} (MPa) (MPa) (mma2)

CGP 1 150031 7717 5194.50 ®
CP2 221.76 113.85 517111 #
CP3 20463 107.62 5491.36 #
CP4 162.11 8597 4764.91 ®
CPS 177.95 98.08 417597 3
CFB 172.89 95.29 3624.58 *
CPT 156.72 86.37 38T0.31 #
Mamero GPs 7 7 7 0
Média 178.8 94.91 4613 ®
Mediana 1729 9519 4765 #
Desv.Padrao i 12.90 T26.1 *
CoefVar. (%) 15.16 13.59 15.74 #
Minimo 150.3 7717 3625 #
Méximo 221.8 1139 5491 #

Forca (N}

200.0

/"-‘_.__h“..—-"_'_
160.0 .-"/l/ _____ A1
. L |ty / /_-"-L—"""'_F

P l !

12000 / . / ,."I /

/ [/
[ [ /1]
0.0 ’II
}f F
40.0 /Hr // /}/ /‘II
w L1 /L
000 400 00 12.00 16,00 X

CPy |CP2 |CP3 |CPg |CPS |CP6 |CP7 |CPE [CP9 [CPMIO

Fonte: Autora, 2024.
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C.9 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
poliéster isoftalica reforcado com 40% de fibras de poliéster oriundo de cabo de

ancoragem pés-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -LabJ 117

Relatorio de Ensaio

Maquina: Emic DL30DD  Céluls: Trd 25 Sxtencémetro- Trd 15 Data: 2206/2023  Hors: 12:12:51  Trabatha ne 0312
Programa: Tesc versio 3,05 Método de Ensaio: Flexiio ASTM D790

1B Tt ATTWOUSATEL T e s S S S S S S S S S S5 5 e S S S S 5 e S S e S 5 55 S S 5 55 55 o5 5 5 55 e o5 5 55 55 S5 S5 S5 S5 S5 S5 S5 550 55 S5 S5 5

Corpo de Forga Tensdo Meod. Elastic AREA
Prova {@Forga Max @Forga Max.
(M) {MPa) (MPa) {mmaz2)
CP1 251.76 125.53 5193.66 ®
CP2 294.56 143.43 5376.58 ®
CP3 22243 108.31 4690.85 *
CP4 207.94 103.68 5014.64 *
CGPE 31343 153.82 6253.49 #
Mamera CPe 5 5 5 0
Media 258.0 127.0 5304 *
Mediana 251.8 125.5 5194 #
Deev.Padrao 4533 21.71 587.1 #
CosfVar. (%) 17.57 17.10 1106 ®
Minima 7.9 103.7 4091 ®
Méximo 334 153.8 G253 ®
Forca (N)
2000 7
/ /
! |
¥ /
1600 4 i

12000 3 L

|
e

80.0

40.0 / J'r
| /
o

""" 000 406 £.00 12.00 6.0 W Deformaciio (mm)

.{'1'-' I cr2 CP3 CP4 CFP5

[~

Fonte: Autora, 2024.
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C.10 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
poliéster isoftalica reforcado com 50% de fibras de poliéster oriundo de cabo de

ancoragem pés-industrial

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA - Lab J 117

Relatdrio de Ensaio

Maquina: Emic DL3000  Csiuls: Trd25  Extensémetro: Trd 15 Data 2206/2023  Hora: 12:29:47  Trabathone (0313
Programa: Tesc versio 3.05 Métode de Ensaio: Flexiio ASTM D790

|2t AATTWOUEATEL  5vi5e 5oi5m 5oi5m 5ol S5 S5 S5 S5 S5 S5 S5 S5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 5o 5 o 5 o 5 i 5 o 5 5 o 5 o 5 o 5 5 o 5 S 5 S 5 o 5 5 5

Carpe de Farga Tensao Mad. Elastic AREA
Prowva @Forga Max @Forga Mesx.

(M) (MPa) {MPa) (mmz)
CP1 27097 145.73 603501 ®
CP2 254984 132.35 5649145 #
CP3 230.19 11216 5034.57 ®
CPa4 28081 143,040 5909.20 #
CP& 268.61 133.93 589195 #
Mamera CPs 5 5 5 0
hédia 2633 1348 5724 ®
Mediana 268.6 1339 5802 ®
Desv.Padrao 20940 10,47 4.6 ®
CoefVar. (%) 7.940 7.762 7.104 ®
Minimo 230.2 11492 5035 *
Méaximo 286.8 145.7 6035 ®

|'-ul'q;l (N}
20000
/
/ !
/ f

lalun ; 1

0.0 -
12000 i

w | /
wo L /

""" 000 400 800 12,00 16.00 2000 Deformagio (mm)

cri CPr2 Cri CP4 CP3

Fonte: Autora, 2024.
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C.11 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz

epoxi com 20% de fibras de poliéster virgem picotada em 3 cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro

Maguina: Emde DL3000  céta: Trd 25
Programa: Tesc versio 3.05

IMA -Lab J 117

Relatorio de Ensaio

Extenstmetro: Trd 15

Data: 1700172024 Hora: 13:44:42  Trabahe ns 0021
Método de Ensaio: Flexio ASTAM D79

Corpo de Forga Tensao Mod_Elastic. AREA
Prova [@Forga Max. @Forga Max.
(M) (MPa) {MPa) {mmz}

CP1 113.58 73.81 1505.39 =
CP2 167.50 109.00 453112 =
CF3 148.96 9132 365738 =
CF4 146.27 89.67 330041 =
CP& 121.33 74.35 1955.86 =
CP& 141.89 36.95 I4L65 =
CPT 144.25 85.43 336156 =
Mimero CPs 7 7 7 0
Media 140.5 87.67 352 =
Mediana 142 88.43 3399 =
Desv.Padrio 17.99 11.53 5503 =
CoefVar.(%) 12.80 1349 16.20 =
Minima 113.6 73.01 2809 =
Maximo 167.5 109.0 4532 =

Forca (N)

160

e
120 "/ /
A

/ //

800

!
/1 1/
5 / ¥
0.0 / / /f'l /-'f
" 000 410 200 12.00 1.0 09 Deformacs
CPI |CP |CP3 |CP4 |CPJ [CP6 [CPT [CPE |CPS |CPIO Dlm‘lg“lol:l.lll.‘ll}

Fonte: Autora, 2024.
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C.12 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de poliéster virgem picotada em 0,5 cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -Lab T 117

Relatorio de Ensaio

Miguina: Emic DL3000 céluis: Trd 25 Extensémetro: Trd 15 Data: 1770172024 Hora: 14:07:01  Trabaho n® 0022
Programa: 1 esc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexio ASTAM D790

Corpe de Forga Tensdo Mod_Elastic. AREA
Prova @Forga Max. @Forga Max.
(M) (MPa) (MPa) {mrm2}

CP1 136.16 8347 3549.533 =
CP2 13346 81.52 3129.24 =
CP3 139.86 85.74 365585 =
CP4 122.68 75.20 3492532 =
CP& 130.09 75.26 3047.02 =
CP& 134.51 77.99 101056 =
CPT 12571 .72 1826.50 =
Mimere CPs 7 7 7 1]
Média 131.5 75.85 3130 =
Mediana 133.5 77.99 3119 =
Desv Padrio 6043 4.866 3315 =
Coef\Mar.{%) 4.584 6.169 10.27 =
Minimo 1227 272 1824 =
Maximo 1329 85.74 3656 =

Forca (N)

160

12 z/ \___“ fﬂ_:f e

g

/-
/ /1/
/T T T UV

8.00 12.00 15.00 00 Deformacio (mm)

oo |/ /| /
/
/;‘

Fonte: Autora, 2024.
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C.13 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de kevlar (aramida) virgem picotada em 3 cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -Lab J 117

Relatorio de Ensaio

Msguina: Emic DL3000 céiuts: Trd 25 Estensémetro: Trd 15 Data: 170172024 Hora: 14:37:15  Trabaho n* 0023
Programa: 1esc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexio ASTA D720

Corpo de Forza Tensdo Mod.Elastic. AREA
Prova @Forca Max. @Forca Max.

(M) (MPa) (MPa) {mm2}
CF1 15243 146.03 7476.03 =
CP2 263.55 15246 7516.10 =
CP3 111.65 119.75 6696.20 =
CF4 337.36 10516 0859.60 =
CP& 320.51 18541 10133.02 =
CP& 369.71 213.58 11029.88 =
CP7 100.28 173.13 0016.56 =
Nimera CPs 7 7 7 0
Média 2035 170.8 8000 =
Mediana 2003 1731 9860 =
Desv.Padrao 5443 19.73 1634 =
CoefMar.(%) 18.55 17.40 1817 =
Minimeo 2116 129.7 66046 =
M aimo 368.7 1139 11030 =

Forca (IN)

/: ]

oo |/ [ 1]
/ Al

000 4.0 12.00 2004
CPI |CP2 |€FP3 |CP4 |CP5 |CP6 |CPT [CPS |CPS |CPID

Deformacio (mm)

Fonte: Autora, 2024.
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C.14 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz

epoxi com 20% de fibras de kevlar (aramida) virgem picotada em 0,5 cm

Maguina: Emic DL3000  Céula: Trd 25

Universidade Federal do Rio de Janeiro

Frograma: Lesc versio 3.05

Forca (N)

B0

IMA -Lab J 117

Relatdrio de Ensaio

Extensémetro: Trd 15

Data: 180172024 Hora: 10:38:47  Trabalhe n® 0024
Método de Ensaio: Flexio ASTA D790

Corpe de Forga Tensao Mod Elastic. AREA
Prova @Forga Max. @Forga Max.

(M) [MPa) MPa) {mm2}
CP1 217 118.68 814579 =
cP2 32118 175.62 853343 =
cP3 255 110.76 T000.08 =
CP4 24603 13453 697200 =
CP& 0289 110.94 7516.63 =
CP& 100,51 158.85 096997 =
CPT 23052 126.05 T031.98 =
Momers CPs 7 7 7 0
Media 244 133.6 7881 =
Mediana 230.5 126.1 7517 =
Desv Padrao 45,53 24.90 1104 =
CoefVar.{%) 15.63 15.63 14.01 =
Mimimo 202.6 110.8 6972 =
Maximo S ) 175.6 2970 =

/1
Vi L/ A
A V4 N
1
I A,

2.00

Fonte: Autora, 2024.
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C.15 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de nylon virgem picotada em 3 cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -Lab J 117

Relatdrio de Ensaio

Miguina: Emic DL3000  caluia: Trd 25 Extensémetro- Trd 15 Data: 180172024 Hora: 11:04:17  Trabalhe n® 0025
Programa; 1esc versio 3.05 Método de Ensaie: Flexio ASTAM D790

Corpo de Forga Tensdo Mod._Elastic. AREA
Prova [@Forga Max. @Forga Max.
(M) (MPa) (MPa) {mmi2}
CF 1 111.55 6100 75557 =
CF2 115.94 63.39 2008.72 =
CP3 116.38 69.11 1185.69 =
CF4 121.33 66.34 1589141 =
CF5 112.57 61.55 1819.56 =
CP& 107.17 62.00 1910.02 =
CPT 140.54 76.85 46515 =
Mimers CPs 7 7 7 ]
Média 1194 65.75 2005 =
Mediana 1159 63.39 1910 =
Diesv.Padrio 11.32 5605 2459 =
CoefVar.(%) 90.436 8.662 1227 =
Minimao 107.2 61.00 1756 =
Maxmo 14005 76.85 465 =
Forca (N)
140
L]
12 1
| £
= I
i s
80.0
K i’
A // J?
0.0 7 17 /
/] yAVAV

B.00 12 16.00 100 Deformacio (mm)

Fonte: Autora, 2024.
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C.16 Ensaio de resisténcia a flexao para corpos de prova de compdsitos com matriz

epoxi com 20% de fibras de nylon virgem picotada em 0,5cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro

Magquina: Emic D300 célula: Trd 25

Frograma: Lesc versio 3.05

IMA -Lab J 117

Relatorio de Ensaio

Estensometro: Trd 15

Data 18/01/2024  Hora- 11:30:32  Travalhe nt 0026
Método de Ensaio: Flexio ASTAI D79

Corpe de Forga Tensao Mod.Elastic. AREA
Prova @Forga Max. @Forga Max.
(M) (MPa} (MPa) {mm2}

CP 1 113.24 58.62 1972.95 =
CPZ 13649 T0.66 402.65 =
CP3 109.37 56.57 1917.92 =
CP4 121.33 62.51 1303.51 =
CP5 121.66 62.95 2082.19 =
CP& 13245 65.00 2320.22 =
CP7 124.02 64.20 1243.83 =
Mimers CPs 7 7 7 ]
Media 122.7 63.02 2178 =
Mediana 121.7 61.98 14 =
Diesv.Padrio 0.523 4438 157.0 =
CoefVar(%) 7.760 .11 8.585 =
Minimo 109.9 56.57 1918 =
Maimo 136.5 T0.66 2403 =

Forca (IN)

140

120 — ?’__f RN

A AN
o // 7 ]
0.0 ‘_/ i"’/ ff
; N f
0.0 /-'"’ / f}x /r'

.00

Fonte: Autora, 2024.

12.00

15.00

Er

Deformaciio (mm)



155

C.17 Ensaio de resisténcia a flexado para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de polietileno de alta densidade (PEAD) virgem picotada

em 3cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -LabT 117

Relatorio de Ensaio

Miquina: Emic DL3000  céiuia: Trd 25 Extensémetro: Trd 15 Dara: 180172024 Hora: 12:03:49  Travaihe n= 0027
Programa: Lesc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexio ASTAM D790

Corpo de Forga Tensao Mod_Elastic. AREA
Prova @Forga Max. @Forga Max.

(M) [MPa) (MPa) {mm2})
CP1 2354 11545 6562.34 =
CPZ 166.58 130.83 72T =
CF3 18738 97.00 I542.03 =
CF4 18738 91.%6 1580.77 =
CF5 205,58 100.59 15844.63 =
CP& 4771 121.57 41589.55 =
CRT 263.21 116.58 8158.20 =
Nimers CPs 7 7 7 ]
Media N6 110.6 45802 =
Mediana 2352 115.4 4190 =
Desv.Padrio 34.08 14.23 oo =
CoefVar{%) 14.95 12587 62.66 =
Minimo 1874 91.%6 1590 =
Maxima 166.6 130.8 8728 =

Forca (IN)

/
/ /]
oo 1/ /]
/ /1
[ J

2.00 12.00

/ / 7%
/
/
/
|

Deformacio (mm)

Fonte: Autora, 2024.
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C.18 Ensaio de resisténcia a flexdo para corpos de prova de compdsitos com matriz
epoxi com 20% de fibras de polietileno de alta densidade (PEAD) virgem picotada

em 0,5cm

Universidade Federal do Rio de Janeiro
IMA -Lab J 117

Relatdrio de Ensaio

Maquina: Emic DL3000  céluia: Trd 35 Extensémetro: Trd 15 Data: 180172024 Hora- 12:35:16  Trabahe n* 0028
Programa: Tesc versio 3.05 Método de Ensaio: Flexio ASTAM D790

Corpo de Forga Tensao Mod_Elastic. AREA
Prova @Forga Max. i@Forca Max.

(M) (MPa) (MPa) {mrmi2}
CP 1 13850 11214 6310.42 =
CP2 246.03 127.36 481164 =
CP2 13805 117.27 S444.91 =
CP4 0424 100.23 920091 =
CP5 171.11 8402 361508 =
CP& 198.17 97,25 3778.26 =
CPT 21041 10817 3707.92 =
Mimere CPs T 7 7 ]
Media 54 106.6 2180 =
Mediana 4 108.2 4812 =
Desv.Padrio 6,02 14.23 037 =
CoefVar. (%) 1208 13.35 38.57 =
Minimo 171.2 8402 i6ls =
Maxima 1460 1274 9101 =

Forca (N)
~ H-\-\"-\_ T

oo | /1]
/ [

2.00 12.0 15.00 20.00 Deformaciio I:IJ].LI].}

/
/."
/

Fonte: Autora, 2024.
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APENDICE D: Analise estatistica do ensaio mecanico dos compdsitos reforcados

com fibras pds-industrial e fibras comerciais

D.1 Avaliacéo estatistica para diferentes concentracdes de fibras pds-industrial para

reforco em compdésitos de matrizes epoxi e poliéster

Tensao
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa)
Effect Freedom S5 MS F p
Intercept 1 4934767 493476.7 3794.949 0.000000
Resina 1 163807 15380,7 118,281 0,000000
Teor de Fibra de poliéster (%) 4 17207,0 43018 33,082 0,000000
Resina*Teor de Fibra de poliéster (%) 4 6122,8 1530,7 11,771 0,000001
Error 52| 6761.8 130.0
Total 61 423817
Fonte: Autora, 2024.
LSD test; variable Tensdo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)
Probabilities for Post Hoc Tests
Error: Between MS = 130,04, df = 52,000
Resina | Teorde Fibra | {1} 2 3} ) {5} {6} {1 {8 {9 {10}
de poliéster | 59,650 | 74,060 | 80,012 | 79,273 | 77,185 | 60,244 | 103,88 | 102,99 | 126,95 | 134,83
Cell No. (%)
1 Epoxi 0 0,027292 0,002280 0,003183  0,007881 0,922705  0,000000 0,000000 0,000000| 0,000000
2 Epoxi 20[0,027292| 10,370164 0,432043  0,637019 0,033988 0,000019  0,000031 0,000000  0,000000
3 Epoxi 30/ 0,002280  0,370164 0,911140 0,669447 0,002984| 0,000428  0,000663 0,000000/ 0,000000
4 Epoxi 40[ 0,003183 0,432043  0,911140 0,752364  0,004144 0,000296  0,000462  0,000000  0,000000
5 Epoxi 50| 0,007881 0,637019 0,669447 0,752364 0,010091 0,000102 0,000162| 0,000000/ 0,000000
6 Poliéster 0] 0,922705 0,033988| 0,002984 0,004144 0,010091 | 0,000000/ 0,000000  0,000000! 0,000000
7 Poliéster 20( 0,000000' 0,000019] 0,000428| 0,000296  0,000102, 0,000000 10,884291 0,001103| 0,000024
8 Poliéster. 30 0.000000| 0,000031/ 0,000663 0,000462| 0,000162| 0,000000| 0,884291 0,000735| 0,000015
9 Poliéster 40{ 0,000000/ 0,000000/ 0,000000 0,000000 0,000000 0,000000| 0,001103  0,000735 1 0,279600
10 Poliéster 50[ 0000000/ 0,000000  0,000000 0,000000/ 0.000000/ 0,000000  0,000024 0.000015 0,279600
Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Resina"*"Teor de Fibra de poliéster (%)"
Hartley @ Cochran | Bartlett | df p
F-max C Chi-Sar.
Tensao a) | 82.243421 0.349442/40,32936 9 0,000007
Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Resina"*"Teor de Fibra de poliéster (%)"
Degrees of freedom for all F's: 9, 52
MS MS F p
Effect Error
Tensao (MPa) | 164 53761 36, 06246 4 562572 0,000186

Fonte: Autora, 2024.



Predicted vs. Residual Values
Dependent variable: Tensao (MPa)
(Analysis sample)
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Fonte: Autora, 2024.
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Modulo
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Modulo (MPa) | Médulo (MPa) | Madulo (MPa) | Madulo (MPa)
Effect Freedom S8 MS F p
Intercept 1 813824905 813824905 2560.010 0.000000
Resina 1 26182929 26182929 82,362 0.000000
Teor de Fibra de poliéster (%) 4 66929149 16732287 52,634 0,000000
Resina*Teor de Fibra de poliéster (%) 4 8718900 2179725 6,857 | 0,000164
Error 52| 16530751 317899
Total 61| 113085229
Fonte: Autora, 2024.
LSD test; variable Médulo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)
Probabilities for Post Hoc Tests
Error: Between MS = 3179E2, df = 52,000
Resina | Teor de Fibra {1} {2 {3} {4} {5} {6} {7 {8} {9} {10}
de poliéster | 1856,1 | 2787,5 | 3059,2 | 35248 | 37538 | 17735 | 41135 | 46132 | 53058 | 57244
Cell No (%)
1 Epoxi 0 0,004509| 0,000341 0,000002/ 0,000000/ 0,784895  0,000000/ 0,000000' 0,000000 0,000000
2 Epoxi| 20{0,004509 10,407740 0,027710 0,004518 0,002131 0.000096  0.000000 0,000000 0.000000
3 Epoxi. 30/ 0.000341 0407740 | 0,158606 0,037597| 0,000146| 0,001461 0,000008| 0,000000 0,000000
4 Epoxi| 40 0,000002 0,027710 0,158606 1 0,484905| 0,000001 0,066163 0,001055 0,000003 0,000000
5 Epéxi| 50[ 0,000000  0,004518 0,037597  0,484905 | 0,000000) 0,256726 0,008402| 0,000033  0,000000
6 Poliéster| _0f0,784895| 0,002131| 0,000146/ 0,000001/ 0,000000) | 0.000000| 0.000000/ 0,000000, 0,000000
7 Poliéster 20} 0,000000| 0.000096 0,001461 0,066163 0,256726  0.000000/ 1 0,103311 0,000685 0,000010
8 Poliéster 30j{ 0.000000 0,000000/ 0,000008 0,001055 0,008402| 0,000000 0,103311 0.040794| 0,001441
9 Poliéster 40{ 0,000000| 0,000000 0,000000  0,000003 0,000033  0,000000  0,000685 0,040794 | 0,245800
10 Poliéster 50j( 0,000000 0,000000 0,000000 0,000000 0,000000 0,000000 0,000010 0,001441 0,245800
Fonte: Autora, 2024.

Fonte: Autora, 2024.

Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Resina"™ Teor de Fibra de poliéster (%)"

Hartley | Cochran | Bartlett | df p
F-max C Chi-Sqar.
Maodulo (MPa) | 192 41531 0 488832 51,51336 9 0.000000
Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Resina" " Teor de Fibra de poliéster (%)"
Degrees of freedom for all F's: 9, 52
MS MS F p
Effect Error
Modulo (MPa) | 466475.91 92360,54 | 5.050598 0,000067
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Predicted vs. Residual Values
Dependent variable: Médulo (MPa)
(Analysis sample)
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Autora, 2024.
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D.2 Avaliacao estatistica de compdsitos de matrizes epoxi e poliéster com fibras pés-

industrial e fibras degradadas em condi¢céao acelerada

Tenséo
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa)
Effect Freedom SS MS F p
Intercept 1 155924 7 1559247 978.3869 0.000000
Resina 1 7658 7658 4 8053 0,041028
Tipo de Fibra 1 7635 763,5 4,7905 0,041309
Resina*Tipo de Fibra 1 1861,1 1861.1 11,6777 0,002889
Error 19 3028.0 159.4
Total 22 69316

Fonte: Autora, 2024.

LSD test; variable Tensdo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)

Probabilities for Post Hoc Tests

Error: Between MS = 159,37, df = 19,000

Resina Tipo de Fibra {1} {2} {3} {4}
Cell No. 74,060 | 80,592 | 103,88 | 74,078
1 Epoxi poliéster pés-consumo 1 0,403478 0,000437 0,998146
2 Epoxi poliéster Envelhecido 90C50D pH6|[ 0,403478 1 0.005260 0,424691
3 poliéster poliéster pés-consumoll 0,000437 0,005260 1 0,000712
4 liester poliéster Envelhecido 90C50D pH6|| 0,998146 0.424691 0.000712

Fonte: Autora, 2024.

Tests of Homogeneity of Variances
Effect: Resina™Tipo de Fibra"

(FlexdoCompletoJan24_1)

Hartley = Cochran | Bartlett | df p
F-max & Chi-Sqr.
Tensao (MPa) | 11.7237110,534706 6,236541 3 0,100652

Effect: Resina*Tipo de Fibra"
Degrees of freedom for all F's: 3, 19

Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)

MS MS F
Effect

Error

p

Fonte: Autora, 2024.

Tensao (MPa) | 85.422391 59,08323 1,445798 0,260861 _



Llict af T, A (MDA

Tensdo (MPa): D =0,1173; p < n.s.; Lilliefors-p < 1;
N = 23; Mean = -1,2323E-14; StdDv = 11,7319; Max = 29,5357; Min = -25,0243,;
SW-W =0,9717; p = 0,7308

T TerSau (It aj ~ Z9 J TTUTNTan A, ~1,Z9Z90" T, 11,79 TJ]
T T T T T T T T T T

No of obs
w

e

4

36 30 -26 -20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20 25 30 35
Tensao (MPa)
Fonte: Autora, 2024.
Modulo
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Médulo (MPa) | Médulo (MPa) | Médulo (MPa) | Médulo (MPa)
Effect Freedom S5 MS F p
Intercept 1 238343343 238343343 459 9191
Resina 1 2106057 2106057 4,0640 0,058172
Tipo de Fibra 1 1323698 | 1323698 2,5543 0,126494
Resina*Tipo de Fibra 1 3612234 3612234 6,9703 0,016139
Error 19 9846348 518229
Total 22 18015410
Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina™Tipo de Fibra"
Hartley | Cochran | Bartlett | df p
F-max C Chi-Sqr.
Modulo (MPa) | 24 845501 0, 579424 1 13,95610 3| 0,002966
Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina*™Tipo de Fibra"
Degrees of freedom for all F's: 3, 19
MS MS F p
Effect Error
Modulo (MPa) | 62477400 157775,5 3,959892 0,023811

Fonte: Autora, 2024.
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Histogram of Mdédulo (MPa)

Mddulo (MPa): D =0,1631; p < n.s; Lilliefors-p < 0,15;

N = 23; Mean = -4,9649E-13; StdDv = 669,0002; Max = 1469,762; Min = -1581,8957;

SW-W =0,9401; p = 0,1803
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Fonte: Autora, 2024.
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D.3 Avaliacdo estatistica de compoésitos de matrizes epoxi e poliéster reforcados

com fibras pés-industrial e fibras poliester virgem

Tensao
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tenséo (MPa)
Effect Freedom S8 MS F p
Intercept 1 3272424 327242 4 3552 784 0.000000
Resina 1 261,6 261,6 2,840 0,098593
Tipo de Fibra 1 476,4 4764 5172 0,027567
Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 7795.9 7795.9 84,638 0,000000
Resina*Tipo de Fibra 1 1447 1 14471 15,711 0,000250
Resina*Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 21436 21436 23,272 0,000015
Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 4185 418,5 4,544 0,038295
Resina*Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 98,7 98,7 1,072 0,305862
Error 4T 43291 921
Total 54 17223,9
I N S
Fonte: Autora, 2024.

Probabilities for Post Hoc Tests

LSD test; variable Tensdo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)

Error: Between MS = 92,109, df = 47,000

da fibra®10 (cm)"

Hartley @ Cochran
F-max C

Bartlett | df

Chi-Sqr.

P

Tensao (MPa

14.90260

da fibra*10 (cm)"

0.43599220,76950 7 0.004127

Degrees of freedom for all F's: 7, 47

MS
Effect

MS
Error

F p

76.48434

Tensao (MPa)

35,92946 2,128736 0,058657

Fonte: Autora, 2024.

Resina Tipo de Fibra Tamanho {1} 43 {5} {6} {n {8}
da fibra*10 | 59,879 | 74,060 | 78,886 | 87,384 | 59,333 | 103,88 | 63,161 | 91,299

Cell No (cm)

1 Epéx_igpoliéster pds-consumo 5 0,010765 0,000556| 0,000002 0,915736 0,000000 0,525322 0,000000
2 Epoxi poliéster pds-consumo 30 0,010765 0,370720| 0,016149 0,008254 0,000001 0,046875| 0,002271
< Epoxi poliéster virgem 5/ 0,000556 0,370720 0,104253 0,000401 0,000013 0,003599 0,019456
4 Epoxi poliéster virgem 30} 0,000002| 0,016149 0,104253 0,000002| 0,002351 0.000021| 0,449264
5 poliéster poliéster pds-consumo 5/ 0,915736 0,008254 0,000401| 0,000002 0,000000 0,459196| 0,000000
6 poliéster poliéster pds-consumo 30 0,000000 0,000001 0,000013|0,002351 0,000000 0,000000| 0,017917
7 poliéster poliéster virgem 51 0,525322 0,046875 0,003599| 0,000021 0,459196 0,000000 0.000002
8 liéster liéster virgem 30| 0,000000 0,002271 0,019456| 0,449264 0,000000 0,017917 0.000002

Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina®Tipo de Fibra"Tamanho

Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina™Tipo de Fibra™ Tamanho



Histogram of Tensao (MPa)

Tensao (MPa): D =0,1033; p < n.s; Lilliefors-p < 0,2;
N = 55; Mean = 6,4393E-15; StdDv = 8,9537; Max = 29,5357; Min = -25,0243;
SW-W =0,9513; p = 0,0263
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Fonte: Autora, 2024.

Tensao (MPa)

25 30 35

Modulo

Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)

Sigma-restricted parameterization

Effective hypothesis decomposition

Degr. of | Mddulo (MPa) | Médulo (MPa) | Médulo (MPa) | Médulo (MPa)
Effect Freedom oS MS F
Intercept 1 523486310 523486310 2223.076
Resina 1 94301 94301 0,400
Tipo de Fibra 1 148041 148041 0,629
Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 5459118 545911 8. 23"183. 0,000016
Resina*Tipo de Fibra 1 3192500 3192500/ 13,558| 0.000596
Resina*Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 3255259 3255259 13.824 0,000534
Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 1085972 10859?2. 4,612. 0,036941
Resina*Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 1768202 1768202. ?"509. 0,008651
Error 11067483 235478
Total 26290815

Fonte: Autora, 2024.
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LSD test; variable Mddulo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)
Probabilities for Post Hoc Tests
Error: Between MS = 2355E2, df = 47,000

Resina Tipo de Fibra Tamanho {1 {2} {3} {4 {5} {6} n {8}
dafibra*10 | 27215 | 27875 | 3230,2 | 34516 | 24406 | 41992 | 27025 | 3180,1

Cell No {cm)

1 Epodxil poliéster pés-consumo| 5 1 0,807788 0,055794 0.007109 0,284409 0,000001 0,941978| 0,083499
2 Epoxi poliéster pds-consumo 30j 0,807788 0,107762  0,017641 0,205088 0,000004 0,754187| 0,152514
3 Epéxi poliéster virgem 5] 0,055794 0,107762 0,397691 0,003816/ 0,000506 0,047577| 0,847866
4 Epéxi poliéster virgem 30| 0,007109  0,017641 0,397691 0,000307| 0,005934 0,005845| 0,300710
5 poliéster poliéster pés-consumo 5/ 0,284409 0,205088 0.003816 0.000307 0,000000 0,317831) 0.006452
6 poliéster poliéster pds-consumo 30{ 0.000001| 0,000004 0,000506  0,005934/ 0,000000 0,000001| 0,000279
7 poliéster poliéster virgem 5/ 0,941978 0,754187 0,047577| 0,005845 0,317831  0,000001 | 0,071866
8 Eliéster Eliésterviﬁem 30{ 0,083499 0,152514 0,847866 0,300710 0,006452 0,000279 0,071866

Hartley
F-max

c

Bartlett
Chi-Sqr.

daf p

Modulo (MPa

46.06425

0,594466|34,74034| 7 0,000013

Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina*Tipo de Fibra"™Tamanho
da fibra*10 (cm)”

Cochran

MS
Effect

Error

MS

F p

Modulo (MPa)

355403.7172217,76 4,921278  0,000315

Fonte: Autora, 2024.
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Histogram of Médulo (MPa)

Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: Resina*Tipo de Fibra"™"Tamanho
da fibra*10 (cm)”
Degrees of freedom for all F's: 7, 47

| sw-w =0,9224; p = 0,0017

Mddulo (MPa): D =0,1247; p < n.s.; Lilliefors-p < 0,05;
| N =55; Mean = -1,3378E-13; StdDv = 452,7178; Max = 1267,8743; Min = -1581,8957;

14}

[ [

N

~_1

o N B O ©

-2000  -1500  -1000

: Autora, 2024.

-500

0 500 1000

Médulo (MPa)

1500

2000

166



167

D.4 Avaliacao estatistica de compdsitos de matrizes epoxi e poliéster reforcados

com fibras pés-industrial e fibras comerciais

Tenséo
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa) | Tensdo (MPa)
Effect Freedom 85 MS F p
Intercept 1 622292 7 6222927 2811.706 0.000000
Tipo de Fibra 4 73685,0 18421,2 83,233 0,000000
Tamanho
da fibra*10 (cm) 1 30526 3052,6 13,792 0,000455
Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 4 21775 694.4 3,137 0,020882
Error 59 13058.0 2213
Total 68 93040.0
Fonte: Autora, 2024.
LSD test; variable Tensdo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)
Probabilities for Post Hoc Tests
Error: Between MS = 221,32, df = 59,000
Tipo de Fibra Tamanho {1} {2 {3} {4} {5} {6} {7} {8} {9} {10}
da fibra*10 | 59,879 | 74,060 | 78,886 | 87,384 | 13363 | 170,83 | 63,020 | 65,749 | 106,63 | 110,61
Cell N (cm)
B e o B 0,091888 0,020050 0,001013 0,000000 0,000000 0,694233 0,463334 0,000000  0,000000
2 poliéster pos-consumo, 30[ 0.091888 0,562085 0,112769 0,000000 0.000000 0,187377 0,319387 0,000221 0,000044
3 poliéster virgem 5[0,020050 0,562085 10,289545 0,000000 0,000000 0,050648 0,103838 0,000922 0.000185
4 poliéster virgem 30[0.001013 0,112769  0,289545 |0,000000/ 0,000000 0,003291] 0,008545 0,018584  0,004938
5 Aramida 5[ 0,000000| 0,000000 0,000000/ 0,000000 0,000017, 0,000000, 0,000000/ 0,001232| 0,005308
6 Aramida 30 0.000000 0,000000/ 0,000000/ 0,000000  0,000017 10,000000! 0,000000/ 0,000000/ 0,000000
7 Poliamida 5 0,694233  0,187377 0,050648 0,003291 0,000000 0,000000 10,732721 0,000001  0,000000
8 Poliamida 30]0.463334 0,319387 0,103838| 0,008545 0,000000 0,000000 0,732721 | 0,000003 0,000001
9 Polietileno 5[ 0,000000/ 0,000221/ 0,000922 0,018584  0,001232| 0,000000 0,000001  0,000003 | 0,618836
10 Polietileno 30{ 0,000000 0,000044 0,000185 0,004938 0,005308 0,000000 0,000000 0,000001 0,618836
Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24 1)
Effect: “Tipo de Fibra"™"Tamanho
da fibra*10 (cm)"
Hartley | Cochran | Bartlett |df p
F-max C Chi-Sar.
Tensao (MPa) |43 860350 0 405287 48 38891 9 0.000000
Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Tipo de Fibra"*Tamanho
da fibra*10 (cm)"
Degrees of freedom for all F's- 9, 59
MS MS F p
Effect Error
Tensao (MPa) | 376.90641 6064366 6,215100 0,000004

Fonte: Autora, 2024.



Histogram of Tensao (MPa)

Tensao (MPa): D =0,1304; p < 0,2000; Lilliefors-p < 0,01;
| N =69; Mean = -8,2295E-15; StdDv = 13,8575; Max = 43,0486; Min = -41,0814;

|.SW-w =0,9418; p = 0,0030
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Fonte: Autora, 2024.
Médulo
Univariate Results for Each DV (FlexdoCompletoJan24_1)
Sigma-restricted parameterization
Effective hypothesis decomposition
Degr. of | Mddulo (MPa) | Madulo (MPa) | Modulo (MPa) | Médulo (MPa)
Effect Freedom 58 MS 5 p
Intercept 1] 1,292511E+09 1,292511E+09 718.6952 0.000000
Tipo de Fibra 4] 3,589377E+08 8.973442E+07 49,8964 0.000000
Tamanho
- -
da fibra*10 (cm) 1| 3.820553E+05 3,820553E+05 0,2124 0,646556
Tipo de Fibra*Tamanho
da fibra*10 (cm) 4] 4,999708E+06 1,249927E+06 0.6950 0,598403
Error 59)| 1.061064E+08 1.798413E+06
Total 68[ 4 707361E+08
LSD test; variable Médulo (MPa) (FlexdoCompletoJan24_1)
Probabilities for Post Hoc Tests
Error: Between MS = 1798E3, df = 59,000
Tipo de Fibra Tamanho {1} {2} {3} {4} {5} {6} {1 {8} {9} {10}
dafibra*10 | 27215 | 2787,5 | 3230,2 | 34516 | 78814 | 89896 | 2177,7 | 20052 | 5280,3 | 48020
Cell No. (cm)
1 liéster pos-consumo 5 0,929756 0,480705 0,312588 0.000000 0,000000 0,451094 0,321747| 0.000718 0,005198
2 poliéster pos-consumo| 30[0,929756 | 0,555249 0,377061| 0,000000 0,000000 0,416991  0,298642 0,001452 0,009031
3 poliéster virgem 5/ 0.480705 0,555249 0,758521 0,000000 0,000000 0,147335 0,092719  0,005848 0,032272
4 poliéster virgem 30| 0,312588 0,377061 0,758521 0,000000 0,000000 0,080698 0.048169 0,013348 0,064494
5 Aramida 5[ 0,000000 0,000000 0,000000 0,000000] | 0,127449 0,000000  0,000000 0,000597  0,000066
6 Aramida 30[/ 0,000000| 0,000000  0,000000 0,000000 0,127449 | 0,000000/ 0,000000/ 0,000003 0,000000
7 Poliamida 5] 0.451094 0,416991 0,147335 0,080698 0.000000 0,000000 0,810672| 0.000059 0,000538
8 Poliamida 30[ 0,321747 0,298642 0,092719 0.048169 0,000000 0,000000 0,810672 0,000026 0,000247
9 Polietileno| 5 0,000718 0,001452| 0,005848| 0,013348| 0,000597  0,000003 0,000059  0,000026 0,507251
10 Polietileno 30| 0,005198| 0,009031/ 0,032272| 0,064494| 0,000066 0,000000 0,000538 0.000247 0,507251

Fonte: Autora, 2024.
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Tests of Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24 1)
Effect: "Tipo de Fibra""Tamanho
da fibra®10 (cm)”

Hartley
F-max

Cochran
C

Médulo (MPa)

259.0179

Bartlett |df| p
Chi-Sqr.
0,511741/92,12489 9/ 0.000000

Levene's Test for Homogeneity of Variances (FlexdoCompletoJan24_1)
Effect: "Tipo de Fibra"*Tamanho

da fibra*10 (cm)"
Degrees of freedom for all F's- 9, 59

Fonte: Autora, 2024.

30

MS MS F p
Effect Error
Maodulo (MPa) | 46752491 376968,8 1240156/ 0,000000

Histogram of Mdédulo (MPa)

Mdédulo (MPa): D =0,1988; p < 0,0100; Lilliefors-p < 0,01;
N = 69; Mean = 3,908E-13; StdDv = 1249,1549; Max = 4010,6043; Min = -3212,2786;
SW-W = 0,8852; p = 0,00001
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Fonte: Autora, 2024.
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APENDICE E: Microscopia Eletrdnica por Varredura (MEV) dos compdsitos

E.1 Microscopia eletrbnica por varredura de compodsitos de resina matriz epoxi

reforcados com 20% de fibras de ancoragem
1 ,

SEl 15KV wD2imm’ SS30
1Q UERJ o

Fonte: Autora, 2024.

E.2 Microscopia eletrbnica por varredura de compdsitos de resina matriz epoxi

reforcados com 30% de fibras de ancoragem

ok

y ¢ SEl  15kV WDi8mm 5530
25 Aug 2028 1Q UERJ

Fonte: Autora, 2024

E.3. Microscopia eletrbnica por varredura de compoésitos de resina matriz epoxi
reforcados com 40% de fibras de ancoragem

8

v \ .
SEl  15kV o, WOD20mar < SS30 x20 T SEI  18kV
1Q VERJ 0001 11 Sep 2023 1Q UERJ

Fonte: Autora, 2024.
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E.4 Microscopia eletrdnica por varredura de compdsitos de resina matriz epoxi
reforcados com 50% de fibras de ancoragem

e E— e i ., =
"é Nt o e MR SR 3 e

SEl.- 16kV WD1emm 5820
1Q UERJ

Fonte: Autora, 2024.

E.5 Microscopia eletrénica por varredura de compdésitos de resina matriz poliéster

reforcados com 20% de fibras de ancoragem.
;_. H v"_

Wozimm gss - SEI 45KV
: EEE A i 1 UERY

Fonte: Autora, 2024.

E.6 Microscopia eletrénica por varredura de compdsitos de resina matriz poliéster
reforcados com 30% de fibras de ancoragem

e Vs
SE| 156
1Q UERJ ¥

Fonte: Autora, 2024.
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E.7 Microscopia eletrénica por varredura de compésitos de resina matriz poliéster

reforcados com 40% de fibras de ancoragem

Fonte: Autora, 2024.

E.8. Microscopia eletrénica por varredura de compositos de resina matriz poliéster

reforcados com 50% de fibras de ancoragem.

Fonte: Autora, 2024.
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APENDICE F: Estrutura do PET submetido a degradacdo a 90°C em solucéo salina
de cloreto de sddio por 50 dias

0 '
RN I\ 2 /°
R . /C (_‘\ 4 v
{HO —CH,CH, - O 0—CH,CH, 1-OH

b a f 3 3
#

Espectro da Ressonancia Magnética Nuclear para o PET submetido a degradacdo a

90°C em solucéo salina de cloreto de sodio por 50 dias

-845
6.00
-4.92

1; 1

¢ d

vﬁj A2 e
50 Hz

51 5.0 43 48 47 4.6 45 44 43 42 41 40 3.9 38 37
f1 (ppm)

39

11

I 1i.5| I llill.[]. I SI.SI I ?I.DI 6.0 4I.5I I 3I.U o 1I.5. I UI.OI
f1 (ppm)
Espectro de RMN de 1H experimental de PET. Em detalhe, ampliagdo da regido de
—OCH2-CH20-. *Sinais satélites. *Sinais de ressonancia dos solventes usados na

analise. Fonte: Autora, 2024.
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Calculos:

N = [A4,50 a5,.2500m / (A4,06 a4,1200m/2)] 1 4+ 1
MM = (192,2)n + 2
n = unidades repetitivas de PET: A = area do espectro de RMN de 'H

Em A4 50a5.2500m (1, 1') deve-se descontar as areas a + ¢, ou seja, 1000,0000 - (area
a + area c). Note que: area a = area b; e &rea c = 4rea d.

Pelas magnitudes das areas "c" e "d" e pela resolucdo destes sinais "c" e "d" nas 8
amostras analisadas, tais amostras devem ser provenientes de um oligbmero em
baixa concentracdo e ndo de um polimero. Comparar as areas de "c" e "d" (valores
da ordem de 10 a 20 nas oito amostras analisadas) com a area de Aasg a 5.25ppm
"*1000,0000".
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APENDICE G: Unidade de medidas de fibras e filamentos

A complexidade em determinar a secao transversal dos filamentos, corddes e feixes
associados na fabricacdo de cabos e tecidos, convencionou-se a utilizacdo de
unidades de medidas especificas. Para isso, ao invés de area, utilizam como
unidades de medidas a densidade linear, denominada também como titulo, e em vez
de tensao de ruptura, a tenacidade.

A densidade linear é a quantidade de massa por unidade de comprimento, isto é
definido do sistema direto de titulagdo. Sendo a variavel expressa em denier ou tex,
a unidade mais usada € o decitex que € o submultiplo da escala tex. Denier é uma
unidade de medida da massa de densidade linear dos fios utilizados nos tecidos ou
cabos e é definida em gramas por 9.000 metros. Este padrdo é aceito para
filamentos continuos, como por exemplo, poliéster, ndilon, viscose, entre outros
comercialmente disponiveis.

A tenacidade é obtida dividindo a forca de ruptura pelo titulo, ndo se considera a
area do material avaliado. A forca de ruptura € determinada através de ensaios
mecanico. Geralmente as unidades de medidas utilizadas sdo o Denier (gf/den) ou o
Tex (mN/tex).





