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OLIVEIRA, B.T. Caracterizagao de compdsitos polimericos a base de poliuretano
vegetal reforcado com fibra de sisal submetida a tratamento quimico. 2025.
Dissertacdo (Mestrado Profissional em Materiais) — Fundagdo Oswaldo Aranha,
Centro Universitario de Volta Redonda, Volta Redonda, 2025.

RESUMO

A busca por materiais com menor impacto ambiental tem impulsionado o desenvolvi-
mento de compadsitos oriundos de fontes renovaveis como alternativa aos polimeros
sintéticos de longa degradacao. Nesse contexto, polimeros derivados de 6leos vege-
tais tém se destacado, especialmente quando combinados com fibras naturais, que
contribuem para a reducéo do tempo de decomposi¢cao e melhoria das propriedades
mecanicas. Este trabalho teve como objetivo a produgao e caracterizagdo de compo-
sitos de poliuretano (PU), derivado de MDI com poliol vegetal, reforcado com fibra de
sisal tratada quimicamente. Foram fabricados dois compdsitos, com fibras tratadas
em solug¢des de NaOH (10%) e Al(OH); (10%), submetidas a lavagem, mercerizagéo
e secagem. Cada compadsito utilizou 35% de fibra em massa, com base na densidade
do PU puro. A moldagem foi realizada em molde fechado, com manta de silicone e
proporcao isocianato/poliol de 1:1. As fibras foram caracterizadas por difragcao de raios
X, ensaio de tragao (ASTM D3379), MEV, TGA/DTG e teor de umidade. O tratamento
com NaOH apresentou o maior indice de cristalinidade (81,05%), seguido por Al(OH);
(78,92%) e pela fibra in natura (72,16%), sendo detectada Al,O; nas fibras tratadas
com AI(OH);. A resisténcia média a tracéo foi de 690 MPa (in natura), 494 MPa
(Al(OH);) e 434 MPa (NaOH), com reducao atribuida a remogao de componentes
amorfos. Os teores de umidade foram 8,52% (in natura), 9,26% (AI(OH)3) e 10,11%
(NaOH), e o MEV confirmou alteragdes morfolégicas. A analise TGA/DTG indicou
maior estabilidade térmica nas fibras tratadas com AI(OH);, seguidas das tratadas
com NaOH. Os compésitos foram avaliados quanto a tragao (ASTM D3039), densi-
dade (ASTM D1622), dureza Shore D, flamabilidade horizontal (ASTM D635) e mor-
fologia da fratura. Todos os compdsitos apresentaram aumento da resisténcia a tragao
em relacado ao PU puro, com boa adesao fibra/matriz. O compésito com fibra tratada
com Al(OH); apresentou o melhor desempenho geral, sendo o unico classificado
como HB (ASTM D635), com velocidade de queima inferior a 40 mm/min. A densidade
foi ligeiramente maior no compdsito com NaOH, e o PU puro teve degradacao quase
total no ensaio de queima. A incorporagcao das fibras também aumentou a dureza.
Ressalta-se que as propriedades das fibras naturais variam conforme a origem e cul-
tivo, reforcando a necessidade de padronizacido dos tratamentos quimicos.

Palavras-chave: Fibra de sisal, Poliuretano; Retardante de chama.



OLIVEIRA, B. T. Characterization of a Bio-Based Polyurethane Composite
Reinforced with Chemically Treated Sisal Fiber. 2025. Dissertation (Professional
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Redonda, Volta Redonda, 2025.

ABSTRACT

The growing demand for environmentally friendly materials has driven the develop-
ment of composites from renewable sources as an alternative to synthetic polymers
with long degradation times. In this context, polymeric materials derived from vegetable
oils have gained attention, especially when combined with natural fibers, which can
reduce decomposition time and improve mechanical properties. This study aimed to
produce and characterize composites using polyurethane (PU) derived from MDI with
vegetable-based polyol, reinforced with chemically treated sisal fiber. Two composites
were fabricated using fibers treated with 10% sodium hydroxide (NaOH) and 10% alu-
minum hydroxide (AI(OH);), respectively. Each formulation contained 35 wt% fiber,
based on the density of pure PU. Fibers were analyzed by X-ray diffraction (XRD),
uniaxial tensile testing (ASTM D3379), scanning electron microscopy (SEM), thermo-
gravimetric analysis (TGA/DTG), and moisture content. The NaOH treatment yielded
the highest crystallinity index (81.05%), followed by Al(OH); (78.92%) and untreated
fiber (72.16%). Aluminum oxide peaks were detected in fibers treated with Al(OH)s;.
Tensile strength decreased after chemical treatment, from 690 MPa (untreated) to 494
MPa (Al(OH);3) and 434 MPa (NaOH), due to the removal of amorphous components.
TGA/DTG revealed enhanced thermal stability in Al(OH);-treated fibers. Composite
characterization included tensile strength (ASTM D3039), apparent density (ASTM
D1622), Shore D hardness, horizontal flammability (ASTM D635), and fracture mor-
phology. All composites showed improved mechanical performance over pure PU, with
the AI(OH);-treated fiber composite demonstrating superior tensile strength, thermal
stability, and the only sample to meet the HB classification per ASTM D635. The incor-
poration of fibers increased both hardness and mechanical resistance. These results
highlight the importance of treatment standardization, as natural fiber properties vary
with source and cultivation conditions.

Keywords: Sisal fiber, Flame retardant composite, Polyurethane.
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1. INTRODUGAO

1.1.  CONSIDERACOES INICIAIS

Atualmente, observa-se um aumento significativo na utilizacdo de materi-
ais plasticos, cuja principal matéria-prima é derivada do petréleo. Este, por sua
vez, é processado utilizando compostos quimicos, como o etileno e o propileno,
que desempenham um papel crucial na formagcdo dos monémeros que consti-
tuem a estrutura dos polimeros. O petréleo, sendo um combustivel fossil e ndo
renovavel, é altamente poluente, gerando impactos desde sua extragéo até o
descarte dos seus derivados. Além disso, os plasticos derivados desse material
apresentam longo tempo de decomposigado, o que agrava os impactos ambien-

tais.

Os materiais plasticos derivados do petréleo possuem um alto tempo de
decomposicdo, o que ocasiona danos ao meio ambiente, a saude dos seres hu-
manos e animais se descartados de maneira incorreta. Os polimeros sao cate-
gorizados entre termorrigidos e termoplasticos, sendo respectivamente nao re-
ciclados e reciclados em alta temperatura. Segundo dados do nucleo de biosse-
guranga da Fiocruz, o tempo de decomposigao de materiais plasticos é estimado
em aproximadamente 450 anos. Para minimizar os impactos ambientais causa-
dos pelo longo periodo de decomposicdo desses materiais artificiais, torna-se
cada vez mais essencial investir em pesquisa e desenvolvimento de produtos

que utilizem materiais organicos em suas composicoes.

No Brasil, o Supremo Tribunal Federal (STF) deliberou pela constitucio-
nalidade das leis municipais que obrigavam os comerciantes a substituirem sa-
colas e sacos plasticos, anteriormente confeccionados com materiais derivados
do petréleo, como polietileno, propileno e polipropileno, por matérias-primas
equivalentes feitas a partir de materiais organicos. Exemplos desses materiais
incluem fibras naturais, 6leo vegetal, bagaco, amido, entre outras tantas varie-
dades biodegradaveis. Essa decisédo foi reforcada no Recurso Extraordinario
(RE) 732686, Tema 970, de 2022, que reafirma o papel dos municipios na regu-
lamentagdo ambiental (SUPREMO TRIBUNA FEDERAL, 2022).
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O poliuretano (PU) é classificado como um polimero termorrigido, ou seja,
nao pode ser reciclado em altas temperaturas, levando um tempo médio de de-
composi¢ao na natureza entre 100 e 400 anos. No mercado nacional, conforme
dados do site Poliuretanos.com.br, o PU € amplamente utilizado na fabricagéo
de colchdes e estofados, correspondendo a 57% da producéo de PU no Brasil.
Além disso, 12% sao destinados ao isolamento térmico, enquanto o setor auto-

motivo utiliza 10% da produgéo nacional.

Dados do setor moveleiro nacional indicam uma produgdo média de 38
milhdes de colchdes no ano de 2021. Um dos principais compostos utilizados na
fabricagao de poliuretano (PU) é o diisocianato de tolueno (TDI), uma substancia
nociva a saude humana. Esse composto pode ser liberado pela espuma do col-
chdo em temperatura ambiente, seja pelo ar ou pelo contato com a pele, apre-
sentando o potencial de causar doencas como asma, desmaios € acumulo de

liquido nos pulmdes, devido a liberagdo de gases e ao odor desagradavel.

Uma nova abordagem para reduzir os efeitos nocivos dos poliuretanos a
saude humana e ao meio ambiente € a utilizagdo de 6leos vegetais, como agai,
girassol, milho, soja, mamona, entre outros. Esses 6leos podem ser combinados
para formar um blend a ser aplicado como poliol no processo de sintese do PU.
A incorporagao de fibras naturais tais como: sisal, curaua, folha de bananeira,
cocCo, juta, entre outros materiais, tem sido cada vez mais adotada como material

de reforgo na estrutura dos materiais compdsitos.

Estudos indicam que diversas fibras naturais podem substituir parcial ou
totalmente as fibras sintéticas em materiais compdésitos. Entre essas fibras, des-
taca-se o curaua, que apresenta resisténcia até dez vezes superior ao da fibra
de vidro, tornando-se uma alternativa viavel para aplicacbes, como o revesti-

mento interno de automoéveis (KOTIK, 2019).

Além do beneficio ambiental e a saude humana, a utilizacao de fibras e
Oleos de origem vegetal, pode proporcionar uma fonte alternativa de renda para
agricultores, além de trazer novas perspectivas que podem vir a contribuir com
o desenvolvimento socioecondémico de areas degradadas por intermédio de par-
cerias publicas/privadas.
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1.2. OBJETIVOS

1.2.1. Objetivo geral

O objetivo do trabalho foi a produc¢do de dois compésitos utilizando uma
matriz polimérica a base de poliuretano (PU) derivada da sintese de um preé-
polimero de MDI obtido a partir de éleo 100% vegetal. Além disso, propde-se a
aplicacao da fibra como material de reforgo na estrutura do compésito. Para isso,
a fibra sera submetida a diferentes tratamentos alcalinos, como hidréxido de alu-

minio e hidroxido de soédio.

Este trabalho propde a analise do comportamento da fibra de sisal, tanto
em seu estado in natura quanto apés diferentes tratamentos alcalinos. Serao
avaliados aspectos como cristalinidade, morfologia, resisténcia a tragédo, carac-
terizagao térmica, percentual de umidade absorvida e aspectos visuais apds o

tratamento.

Avaliar o comportamento do poliuretano (PU) puro sem reforgo, em com-
paragao com compositos produzidos utilizando a fibra tratada com hidréxido de
sodio e hidréxido de aluminio. A analise sera realizada por meio de ensaios de

morfologia, resisténcia a tracao, flamabilidade horizontal e dureza Shore D.

1.2.2. Objetivos especificos

Este trabalho tem como objetivos especificos o desenvolvimento de com-
positos poliméricos com matriz de poliuretano derivada de 6leo vegetal, utili-
zando uma mistura entre pré-polimero e poliol na proporcéo 1:1. Para o reforgo
da matriz, sera aplicada fibra de sisal natural com comprimento aproximado de
60 mm, superior ao comprimento critico (Ic), conforme indicado por Angrizani et
al., (2014). A incorporagao das fibras sera realizada na proporgéo de 35% em
massa, com o intuito de avaliar sua influéncia nas propriedades mecanicas, tér-

micas e morfologicas dos compdésitos.

Adicionalmente, sera realizado o tratamento quimico das fibras de sisal

em solugdes de hidroxido de sédio (NaOH a 10% m/v) e hidréxido de aluminio
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(AlI(OH)3 a 10% m/v), com o objetivo de reduzir impurezas superficiais e promo-
ver uma melhor adesdo entre a matriz e o refor¢o. Pretende-se investigar os
efeitos desses tratamentos na remogao de hemicelulose e lignina, bem como
sua contribuicdo para o aumento da cristalinidade da fibra. Os compdsitos obti-
dos serao caracterizados com foco no desempenho em ensaios de resisténcia a
tracdo, estabilidade térmica, dureza, flamabilidade e analise morfolégica da fra-

tura.

Com o intuito de investigar a influéncia de diferentes tratamentos quimicos
na performance dos compositos, este trabalho propde a aplicacdo de hidroxido
de aluminio AI(OH); como agente modificador da fibra de sisal, visando avaliar
sua capacidade de promover estabilidade térmica a fibra isolada e melhorar o
desempenho do compdsito frente a acdo da chama. A escolha desse reagente
se fundamenta em sua possivel atuagdo como retardante de chama, além de
seu potencial em induzir alteragdes estruturais que favorecam uma combustéo

mais controlada e gradual nos materiais finais.

Paralelamente, sera empregado o hidroxido de sddio (NaOH) com o ob-
jetivo de verificar sua efetividade na melhoria da resisténcia mecéanica dos com-
positos. A hipdtese central € que o NaOH, por meio da remogéo seletiva de lig-
nina e hemicelulose, pode expor regides mais cristalinas da celulose, aumen-
tando a aderéncia entre a matriz de poliuretano e a fibra natural. Dessa forma,
busca-se compreender de forma comparativa como cada tratamento contribui
para propriedades distintas dos compadsitos: enquanto o Al(OH); esta associado
ao desempenho térmico e a flamabilidade, o NaOH sera avaliado com énfase

nas propriedades mecanicas.

Avaliar e comparar o comportamento isolado da fibra de sisal in natura e
das fibras tratadas com hidroxido de sodio e hidréxido de aluminio, com énfase
em propriedades como cristalinidade, teor de umidade, resisténcia a tragao, es-
tabilidade térmica e morfologia superficial. Analisar o desempenho de compdési-
tos poliméricos com matriz de poliuretano derivado de 6leo vegetal, formulados
com e sem reforgo de fibra de sisal tratada, a fim de investigar a influéncia de

cada tipo de tratamento quimico nas propriedades fisicas, mecanicas, térmicas
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e de flamabilidade dos materiais obtidos, considerando parametros como densi-
dade aparente, resisténcia a tracdo, morfologia da fratura, dureza Shore D e

comportamento frente a chama.

1.3.  JUSTIFICATIVA

A preocupacgao ambiental vem ganhando cada vez mais destaque no ce-
nario mundial, sendo necessario a geragao de novas tecnologias que garanta o

desenvolvimento sustentavel e a consequente prote¢ao ambiental e do clima.

A exploracéo do petroleo vem sendo utilizada ha varios anos como fonte
de matéria-prima para a industria na fabricagcdo de polimeros. Essa atividade é
responsavel pela emissdo de gas metano na atmosfera, um dos gases basicos
para o efeito estufa, especialmente devido a queima de combustiveis fésseis.
Durante a COP26, realizada na cidade de Glasgow, na Escécia, o governo bra-
sileiro comprometeu-se a reduzir em 50% as emissdes de gases que colaboram

para o efeito estufa até 2030.

A sintetizagao do poliuretano (PU) ocorre devido a reagao entre isocianato
e poliol, que contém hidroxilas livres. O poliol poliéter foi um dos primeiros utili-
zados no desenvolvimento do PU e continua sendo amplamente empregado.
Geralmente, é fabricado pela reacdo de um diacido com um diol em excesso,
como o etilenoglicol, um alcool téxico derivado do petrdleo. No presente trabalho,
sera utilizado um diol formado por 6leos vegetais, representando uma alternativa
sustentavel para a redugcado do uso de combustiveis fosseis e a utilizagao de
energia renovavel na producao do PU (COUTINHO; DELPECH, 1999).

Além da substituigdo do poliol derivado do petrdleo por poliol produzido a
partir de 6leos vegetais, destaca-se também a aplicagao de fibras naturais, como
o sisal, como material de reforgo na estrutura do compdésito. A aplicagao de fibras
naturais e 6leos vegetais auxilia na criagao de materiais mais sustentaveis e me-
nos agressivos ao meio ambiente, com maior biodegradabilidade em compara-

cao aos compositos fabricados com fibras sintéticas. Dessa forma, os materiais
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tornam-se menos prejudiciais a saude humana e promovem a manutengao e

preservacdo do meio ambiente.

A protecdo e conservagdo do meio ambiente tém ocupado um lugar de
destaque nos debates internacionais. Com isso, cresce a busca pelo desenvol-
vimento de materiais que sejam economicamente viaveis e ambientalmente fa-
voraveis, ganhando cada vez mais relevancia na industria. Portanto, além de se
concentrar no projeto de desenvolvimento de novos produtos, é igualmente es-

sencial considerar o descarte e o fim da vida util desses materiais.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. POLIURETANO

O poliuretano (PU) é sintetizado por meio de uma reacgéo de poli adigao
em etapas, envolvendo isocianato e poliol. Diferentemente da maioria dos poli-
meros que possuem unidades monoméricas bem definidas, o PU ndo tem uma
férmula empirica que represente sua macromolécula. Ele € comumente descrito
por suas unidades monomeéricas principais, isocianato e poliol, que reagem para
formar ligagdes de uretano, descobertas por Otto Bayer em 1937, conforme mos-
trado na Figura 1 (SILVA, 2003).

Figura 1 - Reacgédo de formagao de uma ligagéo uretana

H
|
R-N=C=0 + H-O—R, —~ RN-C-O—R,
|

i (0]
Isocianato Alcool

Ligagao uretana

Fonte: Silva, 2003

As reacgodes de sintese dos poliuretanos (PU’s) sucedem por meio da adi-
cao de moléculas bifuncionais de isocianatos e de um poliol que possui mais do

que duas hidroxilas livres, conforme representado na Figura 2.

Figura 2 - Reagédo de formagéao do poliuretano (PU)
1 I
O0=C=N—R—N=0=C + HO—R;—OH —~ wvaﬁC*IT— R—N—C—0—R,—Oww

H H

di-isocianato poliol poliuretano

Fonte: Silva, 2003
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Os poliuretanos podem ser sintetizados com uma variedade de estruturas,
resultando em inumeras propriedades fisicas e quimicas. Os isocianatos podem
ser aromaticos, alifaticos, cicloalifaticos ou policiclicos, permitindo a obtencao de
materiais rigidos, elastoméricos e expandidos, o que confere aos PU's uma po-
sicdo de destaque no mercado mundial de polimeros sintéticos (CARVALHO,
2014). Dados indicam que o consumo per capita de PU no Brasil € de aproxima-
damente 1,71 kg por habitante (SOUZA, 2013).

O poliuretano (PU) é classificado como um copolimero devido a disposi-
cao dos diferentes meros que estao organizados em blocos na cadeia polimé-
rica. Essa estrutura € composta por um segmento rigido, proveniente do isocia-
nato, alternando com um segmento flexivel, oriundo do poliol, o que confere o
carater elastomérico a matriz (PACHECO, 2006).

Os diisocianatos aromaticos sdo os que possuem a maior aplicagao in-
dustrial, o diisocianato de tolueno TDI e o diisocianato de difenilmetano (MDI),
sendo as principais solugdes utilizadas no preparo de polimeros rigidos, expan-
didos (espumas rigidas, semirrigidas e flexivel) e elastomérica. O TDI apresen-
tado na Figura 3 pode ser encontrado comercialmente para vender na forma de
uma mistura dos isbmeros 2,4 e 2,6 nas proporcoes de 80/20 e 65/35, respecti-
vamente. Esses dois isbmeros se diferenciam pela maior reatividade do 2,4 em
relacéo ao 2,6. Portanto, a mistura 80/20 é mais reativa que a 65/35, tendo uma

maior aplicagao na fabricacdo de espumas flexiveis (CARVLHO, 2014).

Figura 3 -Estrutura quimica isémeros de tolueno diisocianato (TDI)

NCO
2.4-diisocianato de tolueno (TDI) 2 ,6-diisocianato de tolueno (TDI)

Fonte: Carvalho, 2014
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O MDI demonstrado na Figura 4 pode ser encontrado com is6-meros 4,4,
2,4 e 2,2 na forma pura que apresenta baixo ponto de fusdo, sendo sdélido na
temperatura ambiente. Para a industria o MDI é comercializado na forma liquida,
conhecido como MDI-cru. Onde € mais utilizado na producao de espumas rigidas
e semirrigidas (CARVALHO, 2014).

Figura 4 -Estrutura quimica diisocianato de difeniimetano (MDI)

OCN@cnz@Nco

4.4-diisocianato de difenilmetano

OCN

2.4-diisocianato de difenilmetano

Q=0
OCN NCO

2.2-diisocianato de difenilmetano

Fonte: Carvalho, 2014

Os diisocianatos alifaticos, em comparacdo com os aromaticos, sdo me-
nos reativos e ndo apresentam mudancgas de coloragdo quando expostos a luz.
Entre os isocianatos alifaticos mais utilizados na producao de poliuretanos, des-
tacam-se o hexametileno diisocianato (HDI), o isoforona diisocianato (IPDA) e o
4.,4-diciclohexilmetano diisocianato (H12MDI), como ilustrado na Figura 5, sendo

amplamente empregados na fabricagao de tintas e vernizes (Souza, 2013).
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Figura 5 - Estrutura quimica isocianatos alifaticos

H,C
H,C NCO
OCN—(CH,),——NCO
CH,-NCO
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diisocianato de 4.4'-diciclo-hexil-metileno

Fonte: Carvalho 2014

O poliol é quimicamente mais estavel em comparagao com o diisocianato
e, por isso, € o componente onde sdo adicionados aditivos que promovem mu-
dancas estruturais, catalisam reagdes e conferem propriedades especificas,
como cor, expansao, resisténcia a chama e caracteristicas mecanicas. Comer-
cialmente, os polidis mais utilizados sé&o derivados de poliéteres, poliésteres ou
Oleos vegetais, destacando-se principalmente o 6leo de mamona (CARVALHO,
2014).

Os polidis poliéteres sao obtidos a partir do 6xido de etileno, um subpro-
duto do petrdleo. Entre os mais utilizados para a sintese de espumas flexiveis
estdo o poli (6xido de propileno) glicol e os copolimeros de poli (6xidos de propi-
leno/etileno) glicois (PPG's). Além disso, outros polidis poliéteres, como o poli
(6xido de tetrametileno) glicol (PTMEG ou PTHF), sdo amplamente aplicados em
fibras e elastdmeros de poliuretano (PU) de alto desempenho, devido a sua ex-

celente resisténcia a hidrdlise e a atividade microbiana (SOARES, 2012).

Os polidis poliéster sao obtidos pela reagcao de um diacido organico com

um glicol, podendo formar cadeias alifaticas, voltadas para aplicagées de alto
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desempenho, ou aromaticas, geralmente empregadas em espumas rigidas. Es-
ses poliésteres possibilitam a formagdo de polimeros mais coesos, com melho-
res propriedades mecanicas e maior tendéncia a cristalizagao a temperatura am-
biente. Além disso, apresentam alta resisténcia estrutural a 6leos, solventes e
oxidagado, bem como maior resisténcia a tragdo, rasgamento, corte, abraséo,
adeséo e estabilidade dimensional (SOARES, 2012).

Os polidis a base de 6leo vegetal ttm ganhado grande destaque, pois a
busca por materiais biodegradaveis abre caminho para a substituicdo progres-
siva de recursos fosseis por fontes naturais. Estudos indicam que os polimeros
biodegradaveis sofrem cisdo das ligagcdes na cadeia polimérica por meio de for-
¢as quimicas, fisicas ou bioldgicas, sendo que a cristalinidade exerce um efeito
negativo na biodegradabilidade do material (SOUZA, 2013).

Os polidis originarios de 6leos vegetais sdo quimicamente constituidos por
triglicerideos de acidos graxos (CARVALHO, 2014). Apresentam uma estrutura
carbbnica variando entre 12 e 18 carbonos, podendo conter de duas a trés insa-

turagdes por molécula, conforme ilustrado na Figura 6.

Figura 6 - Estrutura quimica formacéo de triglicerideos

| OH

OH

Fonte: Carvalho, 2014

No presente trabalho, sera utilizado 6leo de base vegetal para a sintetiza-
¢ao do poliuretano. Um dos polidis mais amplamente empregados € o 6leo de
mamona, que possui em sua composicao cerca de 89% de um unico trigliceri-

deo. Esse 6leo é considerado um produto de elevada pureza e ndao comestivel
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devido a existéncia de grupos hidroxila em sua composig¢ao, conforme apresen-

tado no Quadro 1.

Quadro 1 - Composigéo acido graxo

Acido graxos Porcentagem
Acido Ricinoleico 89,5%
Acido Linoleico 3,0%
Acido Estearico 1,0%
Acido Palmitico. 1,0%
Acido Dihidroxiesteirico 0,7%
Acido Licosanoico 0,3%
Acido Linolénico 0,3%

Fonte: Carvalho, 2014

O acido ricinoleico, um poliol de origem natural, apresenta grupos hidroxila
em sua cadeia carbdnica, com uma insaturagao no 9° carbono e uma hidroxila
no 12° carbono em sua estrutura molecular, conforme ilustrado na Figura 7. Este
acido contém, em média, 164 mgKOH g~ de hidroxilas, sendo ideal para a pro-
dugado de poliuretanos semi-flexiveis e semi-rigidos, mas apresentando baixa
massa molar para a produgéo de poliuretanos rigidos. Uma alternativa para au-
mentar sua massa molar € a modificacdo quimica por meio da transesterificacéo
do dleo utilizando glicerol, o que eleva o numero de hidroxilas terminais e cadeias
curtas, alcangando valores entre 420 e 430 mgKOH g™, favorecendo uma maior

reticulacdo no sistema final do poliuretano (SOUZA, 2013).

Figura 7 - Estrutura quimica acido 12-hidroxi-9-octadecenoico

Fonte: Carvalho, 2014
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As espumas de poliuretano sao classificadas como flexiveis ou rigidas,
conforme o tipo de poliol empregado. Espumas flexiveis s&o subdivididas em
baixa densidade, compostas por células abertas e com densidade variando entre
0,01 e 0,08 g/cm?, e alta densidade, com densidade superior a 0,1 g/cm?. A pre-
paracado de espumas flexiveis é realizada a partir de polidis com massa molecu-
lar relativamente elevada, variando de 1000 a 6000 g/mol, e grau de funcionali-
dade entre 1,8 e 3 (PACHECO, 2006).

As espumas rigidas possuem uma estrutura polimérica altamente reticu-
lada, com um numero grande de segmentos (ou dominios) rigidos e de células
fechadas ou parcialmente fechadas. Poliol para espumas rigidas apresentam
massa molecular que varia de 250 a 1000 e alta funcionalidade de 3 a 12 e ca-
deias carbdnicas curtas. Possuem boas propriedades de resisténcia mecanica,
alta capacidade de absorgcao de impacto, podem suportar temperaturas proximas
de 200° C e possuem baixa condutividade térmica (SOUSA, 2013).

2.1.1. Sintetizacao do poliuretano

Os aspectos quimicos presentes na sintese do poliuretano envolvem uma
reacdo de adi¢cdo entre um isocianato e um composto que contém hidrogénio
ativo, geralmente um poliol, resultando na formacgao de grupos de ligagdes ure-
tano. Durante o processo de polimerizagado, podem ocorrer reagoes simultaneas,
sejam desejadas ou indesejadas, que influenciam a composi¢éo quimica do ma-
terial (SOARES, 2012). E essencial manter uma relacdo estequiométrica ade-
quada entre o isocianato e o poliol, pois isso é crucial para alcangar a massa
molar necessaria que garantira as propriedades fisico-mecanicas ideais do po-
liuretano. Essa relagado determina a proporgao entre segmentos rigidos e flexi-
veis, caracterizando o tipo de material obtido (CARVALHO, 2014).

Outra reagao paralela que ocorre € entre o isocianato e a 4gua, originando
o acido carbamico, um composto de baixa estabilidade que se decompde em

amina e dioxido de carbono. Essa reacao € desejada na formulacao de poliure-
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tanos expandidos, mas indesejada na produgao de poliuretanos estruturais, rigi-
dos ou elastoméricos, que ndo devem conter bolhas em sua composi¢ao (CAR-
VALHO, 2014).

O dioxido de carbono, gerado pela reagdo entre a agua e o isocianato,
atua como agente de expansao da massa polimérica e auxilia na formagao das
células ou poros. A amina, por sua vez, reage com outra molécula de isocianato,
formando ureia. Dessa forma, a quantidade de agua presente na sintetizagao
influencia diretamente na producgéo de CO,, podendo ocasionar alteragdes nas
propriedades do material, como a densidade das espumas geradas. A Figura 8

ilustra as reagdes quimicas entre o isocianato e a agua (SOARES, 2012).

Figura 8 - Reagdes quimicas entre o isocianato e agua

R—NCO + H,0 —:-Ez—wﬂ—cumﬂ—:—&—_w Hy +CO,
R—NH,+R—NCO —»R—NH—CO —NHR

Fonte: Soares, 2012

Os dominios rigidos do polimero sdo compostos por grupamentos ureta-
nos e ureias, conectados por pontes de hidrogénio, que desempenham um papel
essencial na formagao da estrutura de células abertas. Isso ocorre devido as
fortes interagdes que formam agregados de tamanhos variados, conhecidos
como esferas de poliureias, contribuindo diretamente para o grau de reticulagcao
do polimero. Por outro lado, os dominios flexiveis derivam das cadeias carboni-
cas do poliol utilizado na polimerizagdo, como representado na Figura 9, que

ilustra os dominios rigidos e flexiveis (SILVA, 2003).
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Figura 9 - Dominios rigidos e flexiveis estrutura do Poliuretano
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Fonte: Silva, 2003

O processo de polimerizagdo € exotérmico devido a liberacdo de calor
durante a reagao, o que pode provocar reagdes secundarias. Nas temperaturas
entre 120 °C e 150 °C, ocorre a formagao de alofanatos quando ha excesso de
isocianatos reagindo com as liga¢des uretanicas, gerando segmentos molecula-
res que promovem crescimento em trés ou mais diregdes, elevando o grau de
entrecruzamento das cadeias. Ja nas temperaturas entre 100 °C e 150 °C, pode
ocorrer a formacao de biuretos, provenientes da reacdo do diisocianato com a
agua, que também contribuem para aumentar o grau de entrecruzamento no po-
liuretano. A Figura 10 apresenta as reagdes relacionadas ao grupo isocianato
(SILVA, 2003).
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Figura 10 - Relagao entre isocianato com grupos alcool, amina, ureia e uretano
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Fonte: Silva, 2003.

No decorrer da sintese do poliuretano podem ser acrescentados aditivos

como, catalisadores, surfatantes, extensores de cadeia e retardante de chama.

Os catalisadores mais utilizados no processo de polimerizagdo sao as
amidas terciarias e compostos organometalicos, destacando-se os de base de
estanho (dioctoato de estanho IlI) (SOARES, 2012). A amida terciaria catalisa a
reacao entre o isocianato e agua, os compostos organometalicos atuam direta-
mente na reagao de polimerizagao (ou gelificagdo). Uma quantidade excessiva
do catalisador de composto organometalicos torna a reacdo mais viscosa e con-
sequentemente nao ocorre o rompimento das paredes das células, impermeavel
ao ar e pode encolher apés a cura, ja uma quantidade insuficiente desse catali-
sador acarreta um maior tempo para o polimero gelificar, ou seja, a reagao escoa

quando expandido, o que ocasiona trincas no bloco da espuma.

Os catalisadores de expansao, como as amidas terciarias, quando utiliza-
dos em excesso, podem causar o colapso na formacao do poliuretano e a car-

bonizacao interna devido a alta exotermia da reacdo. Outro insumo importante
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sdo os surfactantes, geralmente silicones, que desempenham um papel crucial
na emulsificagdo, promovendo a dispersdo dos reagentes e facilitando a ocor-
réncia das reagdes quimicas no sistema, o que permite maior controle sobre o
tamanho das células. No entanto, o uso excessivo de surfactantes pode resultar
na diminuicdo do tamanho das células, no aumento da quantidade delas e na

possivel prevencgéo da abertura das células (SILVA, 2003).

Os retardantes de chamas atuam no processo de queima de materiais
inflamaveis, diminuindo ou até mesmo extinguindo a agdo da combust&o, sendo
classificados como inorganicos ou organicos. Dados demonstram que a utiliza-
céo de retardantes inorganicos representa mais de 50% do consumo, desta-
cando-se o uso de alumina tri hidratada ou hidréxido de aluminio. Atuando na
absorc¢ao do calor e consequentemente diminuindo a propagag¢ao das chamas
(SILVA, 2003).

2.2. MATERIAIS COMPOSITOS

Os compdsitos sao definidos como combinagdes macroscépicas de dois
materiais com propriedades distintas, visando a obten¢gdo de um produto (com-
posito) cujas propriedades sejam superiores as dos componentes individuais da
mistura (OLIVEIRA, 2013).

Na natureza, € possivel encontrar diversos exemplos de materiais com-
positos, como a madeira, que € composta por fibras de celulose revestidas por
lignina e hemicelulose (SHACKELFORD, 2008).

A estrutura dos materiais compésitos € constituida por uma fase continua,
denominada de matriz que pode ser formada por material (metalico, polimero ou
ceramico) e outra fase chamada de dispersa € composta por um elemento que
pode atuar como reforgo estrutural ou como agente de preenchimento. A matriz
€ responsavel por manter a integridade estrutural do material por meio da ligagéo
com a fase dispersa em virtude de suas caracteristicas coesivas e adesivas,
além de transferir o carregamento mecéanico para o reforco (OLIVEIRA, 2013).
A Figura 11 representa as fases matriz e dispersa em um material compdsito.
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Figura 11 - Composi¢cao de um material compdsito
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Fonte: Calister, 1999

Os materiais compésitos podem ser classificados em trés categorias prin-
cipais: compoésitos com reforgo particulado, compdsitos com reforgo fibroso e
compositos estruturais (CALLISTER, 1999). Entre esses, os compdésitos reforga-
dos com fibras naturais tém recebido destaque devido a sua elevada relagéo
resisténcia/peso, boa rigidez e carater biodegradavel, o que os torna alternativas
promissoras aos reforgos sintéticos, especialmente em aplicagbes que exigem
materiais sustentaveis. A orientagao das fibras em compadsitos pode ser continua
ou descontinua (curta), com distribuicdo alinhada ou aleatéria, sendo possivel
obter as fibras em diferentes formas e geometrias. De modo geral, fibras conti-
nuas sao comumente alinhadas, enquanto fibras descontinuas podem ser total-
mente aleatdrias, parcialmente orientadas ou alinhadas. A distribuicdo uniforme
das fibras tende a proporcionar uma combinacao otimizada de propriedades no

composito, como ilustrado na Figura 12.

Figura 12 - Orientagéo da fibra, alinhada, aleatdria e continua
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As respostas mecanicas de um material composito com fibras uniformes
dependem do comportamento tensdo-deformacao das fibras e da matriz, das
fracdes volumétricas das fases e da diregdo em que a tensao € aplicada. Esses
materiais apresentam maior rigidez e resisténcia mecanica na diregao longitudi-
nal das fibras, enquanto demonstram baixo desempenho mecanico na diregao
transversal, sendo que a resisténcia do material, neste caso, é controlada exclu-
sivamente pelas propriedades da matriz. Em comparacao as fibras uniformes, as
fibras descontinuas oferecem menor eficiéncia de reforgo, mas apresentam
maior facilidade no processamento, permitindo sua conformacdo em formas
mais complexas (MERLINI, 2011).

Uma influéncia importante na caracteristica mecanica dos compasitos re-
forcados com fibra € o comprimento das fibras, que deve ser suficiente para atuar
como agente de reforco eficiente, permitindo a transferéncia das tensées da ma-
triz para as fibras e promovendo o aumento da resisténcia e o enrijecimento do
material compodsito. Esse comprimento adequado € denominado comprimento
critico da fibra ({c). O comprimento critico depende do didmetro da fibra, do limite
de resisténcia a tragao da fibra (of) e da tensao de cisalhamento que ocorre entre
a fibra e a matriz (c), sendo determinado por meio do ensaio de arrancamento
de fibras, conhecido como ensaio de pull-out, conforme ilustrado na Equacéo 1
(CALISTER, 1999).

(1)

O ensaio de pull-out é realizado utilizando uma maquina universal de en-
saios e consiste em arrancar a fibra embutida do material, conforme representa-

¢cao esquematica apresentado na Figura 13.

Figura 13 - Representagdo ensaio de pull - out
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Fonte: Merlini, 2011
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A partir da for¢a aplicada durante o ensaio e do comprimento retirado da
fibra da matriz, é possivel determinar a tensdo de cisalhamento de acordo com

a Equacao 2 que apresenta a férmula para o calculo da tensao de cisalhamento

(MERLINI, 2011).

Fy
dr.l,

r. =

(2)

Onde:

Fd : forca de arrancamento da fibra obtida no ensaio de tracéo,
d: didmetro da fibra medido microscopicamente,

{ e: comprimento da fibra embutido na resina.

No momento que a tenséo é aplicada a fibra que possui comprimento igual
ao comprimento critico, a carga maxima € atingida somente no eixo central da
prépria fibra. Com o0 aumento do tamanho da fibra o reforgo se torna mais efetivo,
pois o carregamento é distribuido ao longo da fibra, porém se o comprimento da
fibra for menor que o comprimento critico, ndo existe uma transferéncia efetiva
da tenséo, apresentando deformagdes ao redor das fibras. A Figura 14 apresenta

os perfis de tensao versus comprimento da fibra.

Figura 14 - Perfil deformagéo x comprimento da fibra

wy

Maximo
carregamento aplicado

a

tensdo
tensao

tensdo

Fonte: Merlini, 2011



36

As fibras continuas geralmente possuem comprimentos 15 vezes maior
que o comprimento critico (£ > 15 {c), enquanto as fibras descontinuas ou curtas

possuem comprimentos menores que este (MERLINI, 2011).

2.3. FIBRAS NATURAIS

Atualmente existe uma busca crescente na pesquisa por materiais de fon-
tes renovaveis que possuam propriedades compativeis para a substituicdo de
materiais sintéticos, dentre eles as fibras utilizadas como reforgco em materiais
compositos. Uma alternativa que vem sendo encontrada € a utilizagao de fibras
naturais como material de reforco, sendo encontradas na natureza de origem

animal, mineral e vegetal.

As fibras naturais podem ser classificadas de acordo com sua origem em
animal, mineral e vegetal. As fibras de origem animal sdo compostas por protei-
nas especificas, como a seda e a la. Ja as fibras minerais incluem o amianto,
enquanto as fibras vegetais, constituidas principalmente de celulose, englobam
opg¢des como algodao, canhamo, juta e sisal. A Figura 15 ilustra a divisao das
fibras naturais (BORGES, 2019).

Figura 15 - Divisdo das fibras
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Fonte: Borges, 2019
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As fibras lignoceluldsicas, de origem vegetal, sdo amplamente emprega-
das na industria téxtil, na fabricagdo de vassouras e artigos decorativos, além de
serem utilizadas como reforco em matrizes poliméricas (PACHECO, 2006).
Compostas por celulose, lignina e hemicelulose, essas fibras apresentam vanta-
gens em relagdo as sintéticas, como menor custo, baixa densidade, menor abra-
sividade e menor consumo energético para o processamento (MERLINI, 2011).
Entretanto, possuem limitagdes, como baixa adesao a matriz, alta higroscopici-
dade—fator que pode comprometer as propriedades mecanicas dos compaositos
e reduzir sua vida util—, além da vulnerabilidade a microrganismos e da variagéo
das propriedades mecanicas, que dependem da estrutura, do local de extracao
e das condigdes de processamento (PACHECO, 2006).

As fibras de origem vegetal podem ser classificadas de acordo com sua
origem, como sementes, caules, frutos, raizes ou fibras das folhas. Um exemplo
€ afibra de sisal, que sera abordada no presente trabalho. As fibras provenientes
dos caules ou folhas, também conhecidas como fibras duras ou estruturais, sdo

amplamente utilizadas como reforco em matrizes poliméricas (SILVA, 2003).

A formacéo estrutural de uma fibra vegetal é constituida de diversos mo-
nofilamentos e cada monofilamento possui micro fibrilas e cada micro fibrila é
formada por uma estrutura complexa composta por paredes celulares, conforme
Figura 16 (BORGES, 2019).

Figura 16 - Estrutura das fibras lignoceluldsicas
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A parede celular ou parede primaria € a regido que possui a maior parte
dos componentes n3o celuldsicos e forma a superficie da fibra. E constituida por
trés camadas secundarias composta de micro fibrilas arranjadas de forma heli-
coidal em cada camada e por um canal central denominado de lumen, respon-
savel pelo transporte de nutrientes e agua. Conforme Figura 17. As micro fibrilas
possuem normalmente um didmetro que varia entre 10-30 nm e s&do compostas
por 30 a 100 moléculas de celulose na conformacgédo de cadeia estendida (JU-
NIOR, 2019).

Figura 17 - Representagdo esquematica da estrutura da fibra vegetal
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Fonte: Junior, 2019

As fibras vegetais apresentam uma estrutura complexa, sendo conside-
rado como compésitos naturais de fibras de celulose unidas por uma matriz de

lignina e hemicelulose com regides cristalinas e amorfas.

A celulose é o principal componente da fibra com maiores percentuais
massicos, sendo responsavel pela ligacado das fibras ao polimero e pela resis-
téncia mecanica, com estrutura molecular semicristalina resistente a alcalis
(17,5%), porém facilmente hidrolisada por acidos. A Tabela 1 apresenta valores
de densidade e constituintes quimicos de algumas fibras vegetais (JUNIOR,
2019).
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Tabela 1 - Densidade e constituintes quimicos das fibras vegetais

Fibra Densidade Celulose Hemicelulose Lignina
(g/cm?) (%) (%) (%)
Algodao 1,5 50,6 28,4 23,1
Banana 1,5 60 — 65 6-8 5-10
Curaua 1,4 70,7 21,1 7,5
Juta 1,3-14 60 221 15,9
Linho 1,5 71 18,6 — 20,6 2,2
Sisal 1,5 74 -75 10-13,9 76-79
Arroz - 43,2 31,7 16,9

Fonte: Junior, 2019

A hemicelulose é um polissacarideo amorfo ligadas por hidrogénio a ce-
lulose, fomentando a fase matriz juntamente com a lignina entre as micro fibrilas
de celulose. Sao facilmente hidrolisadas em acidos, hidrofilica e soluvel em so-
lugbes alcalinas (JUNIOR, 2019).

A rede lignina é hidrofébica sendo responsavel pela rigidez da parede ce-
lular da planta, além de atuar como agente de acoplamento e aumentar a rigidez
do conjunto celulose/ hemicelulose (JUNIOR, 2019). Nao sao hidrolisaveis em

acidos, porém soluvel em solugdes alcalinas (MERLINI, 2011).

Propriedades referentes a resisténcia a tragdo e o modulo de Young das
fibras estdo proporcionalmente relacionados ao teor de celulose. A rigidez da
fibra é determinada de acordo com o angulo micro fibrilar. Fibras mais ducteis
possuem uma orientagcdo em espiral das micro fibrilas em relagdo ao eixo das
fibras. Se estiverem orientadas paralelamente ao eixo da fibra proporciona alta

resisténcia a tracdo, rigidez e serao inflexiveis (JUNIOR, 2019).
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2.3.1. Fibra de Sisal

A cultura do plantio de sisal no Brasil, Agave Sisalana Figura 18, teve ini-
cio em 1920. No entanto, os primeiros registros da cultura sisaleira, Agave Four-
croydes, foram realizados pelo povo Maia no México. Atualmente, o Brasil é o
maior produtor mundial de sisal, contribuindo significativamente para o desen-
volvimento socioecondmico da regiao semiarida do nordeste brasileiro, com uma
producéo anual de 183.000 toneladas (SILVA, 2003).

Figura 18 - Planta originaria da fibra de sisal Agave Sisalana

Fonte: Silva, 2003

O processo de aquisicao da fibra no campo consiste basicamente no corte

da planta, desfibramento, lavagem/secagem e batimento da fibra (SILVA, 2003).

Uma importante caracteristica do sisal € a capacidade de armazenamento
de agua no periodo de chuva para consumir no ciclo de seca o que facilita a
adaptacdo em regides secas, com solos rasos, pedregosos e com poucas chu-
vas, tornando-se uma excelente alternativa para cultivo no semiarido nordes-
tino (SILVA, 2003).

A fibra de sisal por ser retirada das folhas é classificada como estrutural
ja que sua funcéao é dar sustentabilidade e rigidez. A fibra € composta por apro-
ximadamente 67 - 78% de celulose o que confere uma boa resisténcia mecanica,

de 10-14% de hemicelulose, de 8-11% de lignina e densidade proxima de 1,45
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g/cm-3. Sendo utilizadas geralmente para produgdo de vassouras, cordas, re-
des, tapetes, dentre outros (SOARES, 2016).

As fibras de sisal sdo classificadas em longas quanto possui um compri-
mento superior a 90 cm, médio quando o comprimento varia entre 71 € 90 cm e
curtas abaixo de 71 cm (SOUZA, 2013).

2.4. INTERACAO MATRIZ / FIBRA

A modificagcao superficial das fibras vegetais proporciona melhor adesao
entre o reforgo e a matriz, podendo ser utilizados métodos quimicos e fisicos

para modificar a fibra e otimizar sua interacdo (SOARES, 2016).

Como mencionado, as fibras vegetais sao basicamente constituidas de
celulose que confere resisténcia mecanica além de ser a responsavel pela liga-
¢ao da fibra ao polimero (fase matriz). Também possui uma quantidade relativa-
mente alta de hemicelulose e lignina que influencia nas caracteristicas adesivas
da fibra, tendo a lignina como um agente atuante no impedimento da difuséo
entre a matriz e a celulose devido a sua natureza hidrofébica. Um dos métodos
utilizados para aumentar a aderéncia das fibras vegetais € o tratamento alcalino
Oou mercerizagao, visto que tanto a hemicelulose quanto a lignina sao soluveis
em solugdes alcalinas acarretando a remocao parcial de tais componentes. Além
de atuar na remogao de ceras e graxas da superficie da fibra, o que proporciona
um aumento na sua rugosidade e consequentemente melhora a aderéncia pro-

veniente de uma ancoragem mecanica entre a fibra e a matriz (SILVA, 2003).

A remocgéo parcial da hemicelulose e lignina apds o tratamento alcalino
proporciona a fibora um melhor empacotamento das cadeias de celulose aumen-
tando sua cristalinidade, reduzindo o diametro e a densidade da fibra, impac-
tando diretamente em propriedades como: resisténcia mecanica, modulo de
elasticidade e alongamento (SILVA, 2003).

A efetividade no tratamento da fibra depende de alguns fatores como con-

centracdo, tempo e temperatura que a fibra ficara exposta a solugao alcalina.
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Estudos mostraram que tratamentos mais severos provocaram uma maior des-

fibrilagdo, impactando a eficiéncia da fibra como reforgo (SILVA, 2003).

Outros métodos utilizados para a eliminagdo da hemicelulose e lignina foi
a utilizagdo de um tratamento com peroxido de hidrogénio H202 em meio basico
isolando a celulose da fibra de sisal. Alguns autores relataram que apds o pré-
tratamento com solugao alcalina e a utilizagdo de perdxido de oxigénio o ensaio
de espectroscopia ndo detectou a presenca das bandas de absor¢cdo que sao
correlacionadas aos grupos quimicos presentes na hemicelulose e lignina
(SILVA, 2003).
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3. MATERIAS E METODOS

3.1.  MATERIAIS UTILIZADOS

3.1.1. Fibra de sisal

A fibra utilizada neste trabalho foi adquirida em forma de fios finos, secos
e de tonalidade amarelada em embalagem de 250 gramas, proveniente da
APAEB Sisal — Associagcao Comunitaria de Producao e Comercializagao de Sisal
com sede na cidade de Valente — BA. Sendo adquirido o material no comercio
local da cidade de Petropolis — RJ. Nao consta na embalagem do produto infor-
macoes referente a aplicagao de tratamento prévio ou processo de lavagem das

fibras durante seu processamento.

3.1.2. Hidréxido de s6dio NaOH

No presente trabalho foi utilizado o hidroxido de sédio puro em escamas
do fabricante ACS cientifica, com teor minimo de 97,5% de pureza e peso mole-
cular de 40,00 g/mol, adquirido pelo Centro Universitario de Volta Redonda na

embalagem em formato de frasco contendo 1 Kg.

3.1.3. Hidroxido de aluminio Al(OH)s3

O hidréxido de aluminio utilizado foi adquirido pelo Centro Universitario de
Volta Redonda junto & empresa Exodo Cientifica Quimica Fina Industria e Co-
mércio Ltda., apresentado em po6 branco e acondicionado em frasco de 250g. A
utilizagcao do reagente tem como principal caracteristica a supressao de fumaca
e maior estabilizagao térmica da fibra. Ensaio de TG realizado por Costa et al.
(2012) indicaram que a fibra de sisal tratada com hidroxido de aluminio a 10%
(m/v) atingiu uma estabilidade térmica proximo a temperatura de 250 °C. Na fibra
sem tratamento quimico foi evidenciado uma temperatura superficial maxima em
torno de 190° C.
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3.1.4. Poliuretano a base de 6leo vegetal

A resina de poliuretano utilizada neste trabalho foi fornecida pela empresa
Kehl Ind e Com Ltda — ME, localizada no municipio de Sao Carlos — SP. A deno-
minacao comercial da resina é 1C200 para o componente A isocianato em forma
liquida com uma tonalidade marrom escura e KDG1909 para o componente B
poliol também em formato liquido com uma tonalidade verde claro. No Quadro 2
€ apresentado os valores de densidade, viscosidade e grupo quimico de cada

componente conforme informacdes constada na FISPQ dos produtos.

Quadro 2 - Informagbes Isocianato componente A e Poliol componente B

Poliol (Componente B) Isocianato (Componente A)
Grupo quimico MDI Grupo quimico MDI

Densidade (25 °C) - 1,01 g/lcm?® Densidade (21 °C) - 1,18 g/cm?®
Viscosidade (29,7 °C) — 3662 mPa.s | Viscosidade (29,7 °C) — 196 cPs

Fonte: FISPQ KDG1909 / 1C200

A Tabela 2 apresenta os dados referente a mistura dos componentes do
IC200 / KDG1909 indicando que pode ser aplicado calor de até 100 °C para
acelerar o processo de cura da mistura por no maximo 15 minutos. Outra infor-
macao importante é a relagdo estequiométrica entre isocianato/poliol de 3:1 até

1:1 tornando a mistura mais rigida ou flexivel respectivamente.

Tabela 2 - Dados referente a mistura do KDG1909

Estado Temperatura / Tempo
Temperatura de gel 25 °C — 30 minutos / 70 °C — 1 minuto
Temperatura de tato 25°C — 3 horas / 100 °C — 15 minutos

Temperatura desmolde 25°C -1 hora/ 100 °C — 15 minutos
Cura Total 25°C -8 horas / 100 °C — 30 minutos

Fonte: FISPQ KDG1909 / 1C200
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3.2. TRATAMENTO QUIMICO FIBRA DE SISAL

A fibra de sisal foi tratada quimicamente com solugao alcalina 10% m/v
visando melhorar a aderéncia entre a fibra e matriz, removendo residuos super-
ficiais provenientes do processo de desfibramento e atuando na retirada de
forma parcial da hemicelulose e lignina provocando maior exposigéo e acessibi-
lidade da celulose e 0 aumento das ligagdes de hidroxilas. O tratamento alcalino
pode atuar em possiveis alteragdes da fibra como; o aumento da area superficial,
reducdo no didmetro, aumento da densidade, tensdo maxima, modulo de elasti-
cidade, estabilidade térmica da fibra. Além da possivel redu¢ao da absorgao de

agua quando aplicado o tratamento com hidréxido de aluminio.

O procedimento de tratamento quimico das fibras de sisal foi conduzido
no laboratorio de quimica do Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA),

seguindo protocolo adaptado da metodologia proposta por Silva et al. (2000).

Para o processo foram utilizados 60 gramas de fibra de sisal em formato
de fios longos e secos. 4 litros de agua destilada, utilizando-se a raz&o de 1 litro
de agua destilada para cada 15 gramas de fibra de sisal, conforme exposto por
Silva et al. (2000). Composto quimico de hidroxido de sédio e Aluminio 400 gra-
mas de cada componente. Termdmetro digital, modelo vareta, marca Incoterm
de -45° ~ 230° C. Recipiente de aluminio para o processo de lavagem em agua
destilada. Bico de Bunsen. Fita de medicdo de pH. Balde plastico para o pro-
cesso de mercerizacao da fibra na solugao alcalina. Estufa com renovagao de ar
do fabricante DelLeo. Balanca digital com precisdo de duas casas decimais, mo-
delo Bel S2202H do fabricante Bel Enginnering.

A primeira etapa do tratamento quimico foi a preparagcao e lavagem das
fibras, que consiste na pesagem da fibra e aquecimento da agua destilada até

atingir a temperatura de 85,5 °C. Conforme ilustrado na Figura 19.
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Figura 19 - Processo de lavagem da fibra de sisal

Fonte: Préprio autor, 2025

Durante o processo de lavagem da fibra de sisal, foi realizado o monitora-
mento da temperatura da solugao ao longo do tempo, com o objetivo de verificar
a estabilidade térmica do sistema. Inicialmente, a temperatura registrada foi de
85,5 °C, elevando-se progressivamente para 89,3 °C aos 15 minutos e 95,7 °C
aos 30 minutos. A partir dos 45 minutos, observou-se a estabilizagao térmica do
meio, com temperaturas de 98,7 °C e 98,4 °C aos 45 e 60 minutos, respectiva-
mente. Esses dados indicam que a solugdo atinge condigdes térmicas adequa-
das para o tratamento quimico da fibra a partir de 30 a 45 minutos de processo,
garantindo maior efetividade na remocao de impurezas durante a etapa de mer-

cerizagao.

ApOs a etapa de preparagao e lavagem da fibra foi realizada a manipula-
¢ao da solucgao alcalina. A solucéao alcalina foi preparada com 10% de massa em
relacéo ao volume. Em seguida foi colocada a fibra ja lavada em recipiente plas-
tico para ficar em mercerizagao na solugao alcalina pelo periodo de 1 hora com

agitacdo manual. Conforme demonstrado na Figura 20.
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Figura 20 - Processo de mercerizacao da fibra

Fonte: Préprio autor, 2025

A ultima etapa do tratamento quimico foi composta pelos processos de
retirada da solugcao alcalina, através da lavagem da fibra em agua destilada,
repetida até a obtengao do pH 7, utilizando como controle de medigao a fita de
pH. Em seguida foi colocada a fibra para secagem em forno com renovagéao de
ar a uma temperatura de 100° C por um periodo de 3 horas. A Figura 21 de-

monstra as ultimas etapas do tratamento quimico.

Figura 21 - Processo de secagem da fibra

Fonte: Préprio autor,2025
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3.3. PREPARACAO DOS COMPOSITOS

Esta seg¢ao descreve como foi realizado a producdo dos compdésitos,
sendo descrito a preparacéao das fibras, a propor¢édo da mistura e o procedimento

para moldagem dos corpos de prova.

Para a produgao dos corpos de prova foram empregados os seguintes
materiais; Manta de silicone com espessura de 0,3 mm, placa de acrilico com
espessura de 3mm, balancga digital de precisao, cortador circular manual, resina
de PU e fibra de Sisal.

Apos a finalizagao do tratamento quimico as fibras foram cortadas em pro-
cesso manual com comprimento aproximado de 60 mm, 0 mesmo comprimento
utilizado por Angrizani et al. (2014), que identificou um melhor desempenho nos
ensaios de tragdo e menor percentual de vazios em estudo aplicando a fibra

como reforgo para a fabricagao de compdsito com matriz de poliéster.

O molde aplicado para a fabricacido dos corpos de prova possui as se-
guintes dimensodes 90 x 265 x 3 mm. Foi optado a confeccdo de um molde mais
compacto com o intuito de reduzir a quantidade de defeitos durante o processo
de moldagem. Sendo necessario fazer duas moldagens para a fabricagado das
amostras utilizadas no ensaio de tracdo norma ASTM D3039 e uma moldagem
para o ensaio de flamabilidade horizontal ASTM D635. A Figura 22 representa o

formato do molde utilizado.

Figura 22 - Molde para fabricacao do corpo de prova
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Fonte: Préprio autor, 2025
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A proporcédo da mistura utilizada no trabalho foi de 1:1 em massa dos
componentes A (isocianato) e componente B (poliol), para obter um PU mais

coeso seguindo a orientacao do fabricante.

Antes da confecgdo dos corpos de prova fez-se necessario identificar a
densidade da mistura, utilizando a formula da média ponderada conforme Equa-
¢ao 3. Para o calculo foi utilizado a densidade de cada componente separada-

mente, isocianato 1,18 g/cm? e o poliol 1,01 g/cm?.

Vpoliol * PPoliol T Visocianato * Plsocianato

Vpoliol + VIsocianato (3)

PMistura =

Outro dado importante para a fabricacdo das amostras foi determinar a
densidade do PU na proporcao de 1:1 apds a cura total da resina. Para encontrar
o valor procurado foram moldados corpos de prova em uma forma de silicone

com formato hexagonal regular, conforme ilustrado na Figura 23.

Figura 23 - Corpo de prova PU formato hexagonal

Add
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Fonte: Préprio autor,2025

A distancia entre as duas faces paralelas do hexagono regular foi medida
utilizando um paquimetro da marca Mitutoyo com graduacgao de 0,05 mm. O valor

medido nas amostras foi de 22,7 mm. Sabendo que o hexagono regular forma 6
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tridngulos equilateros é possivel determinar o lado da figura geométrica utili-
zando os conceitos de trigonometria, aplicando a Equagao 4. Relagao trigono-

meétrica demonstrada na Figura 24.

Figura 24 - Relagao trigonométrica hexagono
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Fonte: Préprio autor, 2025

Cateto Oposto

Tg®o (4)

~ Cateto Adjacente

ApOs a aplicagéo da Equacéo 4. Foi realizado a medi¢ao da altura (h) de
todas as amostras para calcular o volume, conforme Equagao 5 aplicada no cal-
culo para determinar o volume de um hexagono regular. Todas as amostras fo-
ram pesadas e a média da razao entre o peso e volume (g/cm?3) foi o valor en-

contrado da densidade do PU totalmente curado na proporgao 1:1.

3123
V= > * h

Com os dados de densidade da mistura e do PU ja curado, foi possivel
calcular o peso da fibra de sisal a ser aplicada em cada moldagem. Foi estabe-
lecido o incremento de 35% de fibra de sisal na confeccdo de cada amostra, o

que representou 12,7 gramas de fibra.

O procedimento para confeccdo dos compdsitos foi realizado em duas
etapas; sendo a primeira etapa a pesagem e moldagem da fibra no molde por
compressao, colocando sobre a fibra um peso de aproximadamente 29,7 kg — 4
blocos de concreto por duas horas. A segunda etapa consistiu na preparagao do
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PU na proporcéo de 1:1. Aplicando o calculo para o volume do molde e a equa-
c¢ao 10 foi possivel determinar o peso do isocianato e poliol utilizado, sendo
acrescido 15% a mais de cada componente devido a perdas consideradas du-
rante o processo de preparo, como transferéncia de um recipiente para outro e
residuo que fica durante o processo de derramamento da mistura no molde. Para
a preparacgao do PU foi obedecida a recomendacao expressa pelo fornecedor de
misturar vigorosamente cada componentes antes da mistura, sendo utilizado um
misturador por um periodo de 5 minutos antes e apds a mistura. A Figura 25
representa a moldagem da fibra a) antes da compressao e b) depois da com-

pressao.

Figura 25 - Preparativo para moldagem da fibra de sisal

Fonte: Préprio autor, 2025

A figura 26 ilustra o processo de preparagéo do PU a) componentes indi-
viduais antes da mistura, b) componentes individuais apos a mistura e c¢) mistura

dos componentes.
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Figura 26 - Etapas do processo de mistura do PU

Fonte: Préprio autor, 2025

O processo de moldagem do compdsito foi realizado por meio de expan-
sdo controlada, utilizando um molde de acrilico, uma manta de silicone como
desmoldante e uma placa cega posicionada sobre o molde, onde foi aplicado um
peso de aproximadamente 29,7 kg (quatro blocos de concreto), a fim de evitar a
expansao livre do poliuretano (PU). A moldagem ocorreu a temperatura ambi-
ente, com tempo de cura de quatro horas, necessario para desmoldar e realizar
os cortes conforme as dimensdes especificadas pelas normas ASTM D3039 e
ASTM D635. A Figura 27 apresenta a vista explodida do dispositivo de molda-

gem utilizado.

Figura 27 - Vista explodida dispositivo utilizado para moldagem do compdsito

Placa Superior

Manta Silicone
Molde

Manta Silicone

Placa Inferior

Fonte: Préprio autor,2025
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O procedimento para produg¢ao do compésito foi adotado de acordo com
a mesma metodologia apresentado por Silva (2018). Primeiramente foram mis-
turados o isocianato com o poliol para produzir o PU e logo em seguida foi der-

ramado a mistura na fibra ja prensada no molde.

O quadro 3 apresenta o dimensional dos corpos de prova para 0s ensaios
destrutivos, a massa de isocianato/poliol na proporgéao utilizada no presente tra-

balho 1:1 e a massa da fibra na proporcéo 35% de reforgo.

Quadro 3 - Quantidade de fibra x PU para cada tipo de ensaio

_ Dimensao Massa (g)
Ensaio
Amostra (mm) Sisal Isocianato | Poliol
Tracéo 250x25x3
12,53 45,05 45,05
Flamabilidade 125x13x3

Fonte: Préprio autor, 2025

A Figura 28 ilustram os corpos de prova previamente cortados de acordo
com as dimensoes exigidas para cada ensaio. a) de tragéo e b) de flamabilidade

horizontal.

Figura 28 - Corpos de prova material composito )a ensaio de tragao, b) ensaio de fla-
mabilidade horizontal

Fonte: Préprio Autor,2025
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3.4. METODOS DE CARACTERIZACAO DAS FIBRAS

3.4.1. Indice de cristalinidade (DRX)

Para determinar o indice de cristalinidade foi utilizado a técnica de difra-
¢ao de raios-X (DRX). O ensaio foi realizado no laboratério do Centro Universi-
tario de Volta Redonda (UniFOA), através do difratdmetro Universal de raios -x
do fabricante (Shimadzu) modelo XRD 6100 com tensao de 40 kV, corrente de
30 mA e A (CuKa) = 1,5406 A.

A analise foi realizada para as amostras da fibra de sisal, in natura, tratada
com hidréxido de sédio a 10% m/v e com hidroxido de aluminio 10% m/v. Para
realizar o ensaio as amostras foram cortadas de forma manual em pequenas

partes ficando bem préxima do formato de p6, conforme ilustrado na Figura 29.

Figura 29 - Amostras para o ensaio de DRX

Fonte: Préprio autor, 2025

Foi utilizado o método de Segal conforme Equacgéo 6 para determinar o
indice de cristalinidade da fibra de sisal, conforme mencionado por Silva (2000).
Tal método se baseia na comparagéao pela relagdo entre a intensidade maxima

e minima dos picos de difragao das regides cristalinas e amorfas.

I — L
ICT — max min xlOO (6)

Imax
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Sendo:
or = indice de cristalinidade.
Imax = Intensidade maxima (26).

Imin = Intensidade minima (20).

3.4.2. Teor de umidade

O conhecimento da porcentagem de umidade das fibras vegetais para a
producao de compdsitos com matriz de PU faz-se necessario pois o isocianato
€ um componente que reage com a agua podendo interferir na interagao fi-

bra/matriz.

O ensaio para determinar o percentual de umidade da fibra de sisal, foi
realizado nas dependéncias do laboratério quimico da empresa Grupo Petropo-
lis, utilizando uma balanga de infravermelho modelo HE53 (Mettler Toledo), Fi-
gura 30. O ensaio foi realizado utilizando trés amostras com massa de 1 grama
para a fibra in natura e com o tratamento por Al(OH)3s e NaOH. O procedimento
¢é feito através da medigéo do peso da fibra antes e apds a secagem em infra-

vermelho para determinar o percentual de umidade em cada amostra.

Figura 30 - Ensaio de umidade, utilizando balanga de infravermelho

Fonte: Préprio autor,2025
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3.4.3. Analise morfolégica (MEV)

A caracterizagado microestrutural das fibras de sisal, tanto in natura quanto
apods os tratamentos quimicos com solugdes alcalinas, foi realizada por meio de
analise morfologica utilizando Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Com
o objetivo de verificar os aspectos superficiais e a seg¢ao transversal da fibra an-
tes e apods o tratamento quimico. As analises foram realizadas no laboratério do
Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA) utilizando um microscépio ele-

tronico de bancada HITACHI, modelo TM 3000, como ilustrado na Figura 31.

Figura 31 - Microscopio eletrénico de varredura - MEV

Fonte: Préprio autor, 2025

As amostras foram cortadas manualmente e colocadas em porta amostra
de aluminio, conforme sugerido por Litaiff (2023). As imagens processadas fo-

ram obtidas por elétrons de um filamento de tungsténio de 15 kV.

3.4.4. Ensaio de tragdao ASTM (D3379)

O ensaio de resisténcia a tracao foi realizado nas fibras de sisal in natura

e nas fibras tratadas com solucdo alcalina. O teste foi executado conforme as
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recomendacgdes expressa na norma ASTM D 3379-75, que normatiza a metodo-
logia para o ensaio de tragdo de um unico filamento. O ensaio foi realizado no
laboratério de materiais do Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA),
sendo utilizado uma maquina universal de tracdo do fabricante Emic com capa-
cidade maxima de 100kN. O teste foi executado com uma célula de carga de 5
kN e velocidade de avango em 2,5 mm/min conforme indicado na norma. A Fi-

gura 32 demonstra a execugao do ensaio de tragao.

Figura 32 - Ensaio de tracgao fibra de sisal conforme norma ASTM D3379-75

Fonte: Préprio autor, 2025

Para a execucao do ensaio de tracdo é necessario a utilizacdo de uma
moldura (TAB) para o filamento, conforme demonstrado na Figura 33. O dimen-
sional do TAB depende do comprimento do filamento utilizado, conforme as re-
comendacdes do anexo A1 da norma ASTM D3379-75.
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Figura 33 - Porta amostra (TAB) ensaio de tragdo conforme ASTM D3379-75
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Fonte: ASTM D3379-75, 1989

O comprimento da fibra de sisal utilizado no ensaio de tracédo foi de 30
mm, consequentemente o TAB aplicado foi de 90 mm de comprimento e 15 mm
de largura. Foram preparadas 15 TAB para cada amostra: in natura, tratada com
Al(OH)3 e NaOH. Para a fabricagéo da moldura foi utilizado papel cartolina e cola
epoxi para fixar a fibra na moldura, conforme demonstrado na Figura 34. Sendo

deixado um tempo de cura para a resina epoxi de 24 horas.

Figura 34 - Amostras para ensaio de tracdo conforme norma ASTM D3379-75

Fonte: Préprio autor, 2025
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A espessura da fibra de sisal foi medida utilizando um micrémetro da
marca (Starrett) para o calculo da area da sec¢é&o transversal. Para determinar a
tensao de ruptura, modulo de elasticidade e percentual de deformacao foram

utilizadas as Equacgbes 7, 8 e 9 respectivamente.

- (7)
°TA
E—G 8
=3 (8)
AL

€=L—*100% 9)

0

Sendo:

o = Tensao calculada (MPa);

F = Carga de ruptura (N);

A = Area da secdo transversal (mm?);

E = Mddulo de Elasticidade (GPa);

€ = Deformacéo na direcao do carregamento (mm/mm);
AL = Deformagéo ocorrida no corpo de prova (mm);

Lo = Comprimento inicial do corpo de prova (mm).

3.4.5. Analise térmica (TGA/DTG)

A analise térmica da fibra foi realizada através da técnica de Termogravi-
metria (TG). Para o ensaio foram utilizadas amostras com peso de aproximada-
mente 10 mg, conforme testes realizados por Litaiff (2023). Sendo utilizados
amostras com a fibra in natura e tratadas com o objetivo de verificar a degrada-

cao térmica das amostras.
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O ensaio termogravimétrico (TGA) foi realizado no laboratério do UniFOA
utilizando o equipamento do fabricante PerkinElmer, sob fluxo de nitrogénio
como gas inerte a uma vazao de 20 ml/min. A analise térmica foi conduzida na
faixa de temperatura de 30°C a 700°C, com uma taxa de aquecimento de
20°C/min (DIAS, 2017). Sendo utilizado até 10 mg de massa para cada amostra
conforme ensaios realizados por Neira (2005). Essas condigdes garantem a ob-
tencao de dados precisos sobre a estabilidade térmica e a degradagao do mate-
rial testado, permitindo a determinagao de parametros essenciais para caracte-

rizagéo e processamento.

3.5. METODOS DE CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS E PU PURO

3.5.1. Densidade aparente (ASTM D1622)

A densidade pode ser calcula de acordo com a Equacao 10 seguindo as
recomendagdes do método ASTM D-1622 e referenciada por Litaiff (2023).
Sendo utilizada 6 amostras do PU puro e dos compdsitos reforgcados com fibra
tratada em NaOH e AI(OH)s dos corpos de provas utilizados para o ensaio de

flamabilidade horizontal.

A massa foi aferida utilizando uma balanga digital com precisado de duas
casas decimais, modelo Bel S2202H do fabricante Bel Enginnering. O dimensi-
onal das amostras (largura e comprimento) foram mensurados empregando um

paquimetro da marca Mitutoyo com graduagao de 0,05 mm

D e 10
=7 (10)
Sendo:
D = Densidade da amostra (g/cm3):
m = Massa da amostra (g);

V = Volume da amostra em cm3.
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3.5.2. Ensaio de tragao (ASTM D3039)

O ensaio de resisténcia a tracdo do material compdsito com matriz poli-
mérica foi executado conforme as orientagdes da norma ASTM D 3039 que nor-
matiza os ensaios de resisténcia a tragao de materiais compdsitos reforcados

com fibras de alto médulo.

Foram utilizados seis corpos de prova nos testes, conduzidos no labora-
tério de materiais do Centro Universitario de Volta Redonda (UniFOA) com o
auxilio de uma maquina universal de ensaio EMIC com capacidade maxima de
100 kN. Os parametros utilizados durante o ensaio foram; velocidade de 2
mm/min até que ocorresse a ruptura do material e célula de carga de 100 kN.

Conforme demonstrado pela Figura 35.

Figura 35 - Ensaio de tragdo compésito ASTM D3039

Fonte: Préprio autor, 2025

Os corpos de prova utilizados no ensaio de resisténcia a tracdo foram
confeccionados a partir da recomendacao da norma ASTM D3039 que especifica
o dimensional das amostras para fibras com orientacao aleatéria, conforme Fi-

gura 36.
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Figura 36 - Corpo de prova conforme dimensdo ASTM D3039

25 mm
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Fonte: Préprio autor, 2025

O calculo da tensao de ruptura, modulo de elasticidade e deformacgao séo
as mesmas utilizadas no ensaio de tragao apresentadas para fibra de sisal na

secdo 3.4.3.

3.5.3. Analise da fratura (MEV)

A caracterizagao microestrutural da fratura do compdsito foi realizada nos
corpos de prova apos a realizacdo do ensaio de resisténcia a tracdo. O ensaio
foi executado utilizando o mesmo procedimento e equipamento empregados na

caracterizagao morfolégica da fibra de sisal, seccao 3.4.3.

O objetivo do ensaio foi analisar a distribuicdo das fibras com a matriz
polimérica, a existéncia de vazios e o comportamento do refor¢co na fratura. A

Figura 37 ilustra os corpos de prova utilizados para a caracterizagao.

Figura 37 - Fratura do corpo de prova para caracterizagao morfolégica

Fonte: Préprio autor, 2025
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3.5.4. Flamabilidade horizontal (ASTM D635)

O ensaio de flamabilidade horizontal foi adaptado de acordo com a norma
ASTM D635 que padroniza o método de teste para queima de plasticos na dire-
cao horizontal, analisando a capacidade de extingdo da chama bem como a ca-
pacidade de retardar o avango da mesma, ou seja, diminuindo a velocidade da

chama.

O corpo de prova segundo a norma ASTM D635 deve possuir as seguin-
tes dimensdes; comprimento 125 + 5 mm, largura 13 + 0,5 mm e espessura
minima de 3 +0,2 mm n&o podendo exceder 13mm de espessura. A norma re-
comenda a utilizagdo de 10 amostras para o ensaio com marcagdes longitudinal

em 25 +1mm e 100 £1mm , conforme Figura 38.

Figura 38 — Corpo de prova conforme dimensao ASTM D635
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Fonte: Préprio autor, 2025

Para a realizagao do teste, € necessario utilizar um bico de Bunsen posi-
cionado a 45° com uma altura de chama de 20 mm, aplicando-a nos primeiros
6 mm da amostra por 30 segundos ou até a chama alcangar a delimitagao de 25

mm, conforme ilustrado na Figura 39.
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Figura 39 - Método para ensaio de flamabilidade horizontal

1001

25+1

CDP
~=| = Aprox 6

*—— Chama

Bico de

~~ Bunsen

Fonte: ASTM D635, 2022

Conforme mencionado por Silva (2020) a regiao entre as marcagdes da
amostra é a regido util para o teste. A partir da passagem da chama pelos 25
mm da amostra inicia a cronometragem do tempo de queima da chama na dire-
¢ao horizontal (th) até atingir a marcagéo de 100 mm ou até a extingéo do fogo.
Com isso podemos encontrar a velocidade da queima pela razado da distancia

percorrida pelo tempo, conforme Equacéao 11.

_ 60L,
==

% (11)
Sendo:
V = Velocidade da queima (mm/min);

Lc = Distancia percorrida pela chama apds a marcagéo de 25 mm até 100

mm ou extingdo do fogo (mm).

th = Tempo apos a chama passar os 25 mm até 100mm ou extingdo do
fogo (s).

Ainda de acordo com a norma ASTM D 635, 3 amostras sao suficientes
para validar o teste caso a zona util seja completamente atingida pelo fogo. Caso
a totalidade da zona util ndo seja atingida, novas amostras devem ser testadas
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até que se alcancem 3 amostras validas ou se atinja o total maximo de 10 amos-

tras.

De acordo com trabalho realizado por Silva (2020) foi utilizado um resumo
da classificagdo HB (Horizontal Burning) de indicagao para o ensaio de flamabi-
lidade retirado da ASTM D635. Para receber a classificagao é necessario que as

amostras satisfacam um dos critérios descritos na Tabela 3.

Tabela 3 - Indicagdo para classificagdo HB teste de flamabilidade horizontal

Condicdes HB
N&o ha sinais visiveis de combustdo apos a remogao do queimador Sim
A chama nao passa da marcacdo de 25 mm Sim

A chama passa da marcacdo de 25 mm, mas nao atinge a marcacao de Sim
100 mm

A chama atinge a marcag¢do de 100 mm, mas a velocidade de queima

nao excede 40 mm/min para amostras com uma espessura entre 3 e 13 Sim
mm ou 75 mm/min para amostras com espessuras menores que 3 mm

Fonte: Silva, 2020

3.5.5. Dureza Shore D (ASTM D2240)

O ensaio de dureza Shore D € um dos métodos amplamente utilizado para
avaliagdo mecanica. Foi empregado a norma ASTM D 2240. Este ensaio fornece
informacgdes importantes sobre a resisténcia do material a penetragao, sendo
amplamente aplicado para medir a dureza de materiais mais rigidos, como plas-

ticos duros e compdsitos.

A caracterizagao foi realizada no laboratério de materiais do Centro Uni-
versitario de Volta Redonda (UniFOA), utilizando um durémetro digital portatil
tipo Shore D do fabricante Homis, modelo TH210. Conforme visto na Figura 40.
O durdémetro consiste em um indentador, uma ponta em forma de cone truncado
utilizada para penetrar o material. Uma mola calibrada para exercer uma forga

contante no indentador quando acionado a alavanca. E uma base de apoio para
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conferir ao corpo de prova um posicionamento perpendicular em relagcédo ao in-
dentador. A escala de dureza medida varia de 0 a 100 Shore, sendo 0 para ma-

teriais macios ou inadequados para esse teste.

Figura 40 - Ensaio de dureza Shore D

Fonte: Préprio autor,2025

Conforme descrito na ASTM D2240 o corpo de prova deve possuir uma
espessura minima de 6 mm. Para a realizacao do teste a distancia entre a amos-
tra e a ponta do indentador deve ser de 25 £ 2,5 mm, com um tempo de espera
de 15 s, entre o deslocamento do indentador e leitura indicada. O procedimento
foi repetido 5 vezes em cada corpo de prova, respeitando a distancia de 6 mm

entre cada medigao.

Foram utilizados 5 corpos de prova para o material compdsito com a fibra
tratada com AI(OH)s e NaOH. O valor final da dureza foi obtido através da média

dos resultados.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZAGAO DAS FIBRAS DE SISAL

4.1.1. indice de cristalinidade

A determinacgao do indice de cristalinidade foi realizada por meio da ana-
lise de difracdo de raios X (DRX), aplicada as amostras de sisal in natura e as
fibras tratadas com NaOH e AI(OH);. Os difratogramas apresentados na Figura
41 indicam que todas as amostras mantém o padrao caracteristico da celulose
tipo | (celulose nativa), com picos predominantes entre 15° e 25° (208), conforme
descrito por Almeida (2009), o que sugere a preservagao da estrutura cristalina
principal da celulose apods os tratamentos. No entanto, observam-se altera¢des
sutis nos espectros das fibras tratadas, com o surgimento de picos adicionais
nas regides de 37° e 44° (20), especialmente para a fibra tratada com NaOH,
indicando possiveis modificagdes na organizagao interna da fibra, possivelmente
relacionadas a remog¢ao de componentes amorfos ou reorganizagao das cadeias

celuldsicas.

Figura 41 — Difratograma da fibra de sisal in natura e com tratamento alcalino
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Fonte: Préprio autor,2025
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No difratograma, o primeiro pico observado préximo aos angulos 15°-17°
de difragéo, caracteristico das fibras naturais, devido a presenga da lignina e
hemicelulose, o que corresponde ao plano atémico (101) (MOCHNACZ, 2003).
O segundo pico ¢ identificado entre os angulos 21°-22° de difragao, equivalente
ao plano atémico (002), oriundo da presenca de celulose na fibra (LIMA ET AL.,
2020).

Foi utilizado o software X’Pert HighScore Plus para plotar o difratograma
e identificar a intensidades maximas da regiéo cristalina e a intensidade minima
do halo amorfo. Apds identificagao foi aplicado a equacgao 6 para calcular o indice

de cristalinidade das amostras, conforme exposto no Quadro 4.

Quadro 4 - Percentual de cristalinidade

Amostra ler (%)
Sisal in natura 72,16%
Sisal AI(OH)3 10% | 78,92%
Sisal NaOH 10% 81,05%

Fonte: Préprio autor, 2025

Ensaios realizados por Mochnacz (2003), com a fibra de sisal sem trata-
mento encontrou um percentual de cristalinidade de 72,2%, valor este muito pro-
Xximo ao encontrado nas amostras ensaiadas. Os valores das intensidades ma-
ximas e minimas expresso em counts que representa o numero de fétons de
raios X detectados durante a realizacdo da caracterizacao de DRX estao expos-

tos no Quadro 5.

Quadro 5 - Resultado intensidade méxima e minima (Counts) fibra de sisal

Amostra Intensidade Minima | Intensidade Maxima
Sisal in natura 59 212
Sisal Al(OH)3 10% 43 204
Sisal NaOH 10% 54 285

Fonte: Préprio autor, 2025
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O difratograma da fibra tratada com NaOH conforme apresentado na Fi-
gura 42 é possivel observar a presenca de picos referentes ao oxido de aluminio
AL203 nos angulos de difragao entre 37 ° e 44 °. Algumas hipoteses para a pre-
sencga do AL203 na amostra com NaOH sao: no processo de corte da fibra teve
0 aumento da area superficial, 0 que pode potencializar interacdo com superfi-
cies préximas como o porta amostra de aluminio, o NaOH pode conter impurezas

que nao foram mencionadas no rotulo do produto.

Figura 42 - Difratograma fibra de sisal tratada com NaOH 10%
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Fonte: Préprio autor, 2025

De forma semelhante, a amostra tratada com AlI(OH); revelou a presenca
de Al203 conforme difratograma ilustrado pela Figura 43, algumas suposicdes
podem explicar tal fato como: concentracéo alta de Al(OH)s 10% no tratamento
pode facilitar a formagao de Al203 devido a sua instabilidade térmica, principal-
mente durante a etapa de secagem da fibra, a exposi¢cao direta aos raios X
(aquecimento indireto ou a energia dos raios X) na fibra com residuo de Al(OH)3

poderia ter contribuido para a transformacao de Al20s.

A contaminacédo pelo porta amostra em ambos os tratamentos € uma hi-

potese praticamente descartada visto que o difratograma da fibra in natura nédo
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apresenta picos proximos aos angulos de 37 ° e 44°. Para validar a presenga do

Al203 0 ensaio de EDS seria o mais recomendado.

Figura 43 - Difratograma fibra de sisal tratada com Al(OH)3 10%
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Fonte: Préprio autor, 2025

Os resultados obtidos através da caracterizacdo de DRX, demonstra um
aumento no indice de cristalinidade da fibra apds o tratamento alcalino, o que
pode indicar uma eficacia na remogao de hemicelulose, lignina e outras fases
amorfas, consequentemente expondo a celulose o que potencializa as regides
cristalinas (FERNANDES ET AL., 2009).

O tratamento com hidréxido de sédio 10% (m/v) foi o que apresentou o
indice mais elevado na cristalinidade da fibra, um acréscimo de 8,89 % em rela-
cao afibra in natura. Ensaios realizados por Mochnacz (2003) com fibra de sisal
tratada em NaOH 10% obtiveram indice de cristalinidade de 76,51%, dados ad-
quiridos conforme difratograma ilustrado na Figura 44, ressaltando que alguns
fatores como a natureza da fibra, clima, idade, entre outros influenciam tal ca-

racteristica.
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Figura 44 - Espectrograma da fibra de sisal in natura e com tratamento de NaOH

. I

— SISAL NAO TRATADO

—— SISAL 102x NaOH

700 3

— SISAL 2% NaOH

400

200

Fonte: Mochnacz, 2003

4.1.2. Morfologia superficial (MEV)

A analise morfolégica da fibra de sisal in natura foi realizada por meio de
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) conforme ilustrado na Figura 45
apresenta uma superficie com textura rugosa, composta por camadas, rachadu-
ras e impurezas. E possivel observar areas com pequenas partes se soltando ou
quebrando, o0 que sugere a presenga de lacunas e espago vazio, indicativo de
porosidade intrinseca o que pode influenciar na absorcédo de liquidos, impac-
tando o comportamento da fibra em ambientes umidos (RODRIGUES ET AL,
2015). Outra caracteristica observada é a presenca de linhas transversais carac-
teristico das células de parénquima presentes na superficie da folha de sisal em
quantidade elevada (SILVA, 2018). A existéncia de fissuras longitudinais, as es-
triagdes visiveis ao longo da fibra podem ser tragos das microfibrilas, tais fissuras

podem ser locais de concentracdo de tensdes mecanicas.
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Figura 45 — Micrografia fibra de sisal in natura a)x300, b) X500 ampliagao
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Fonte: Préprio autor, 2025

O tratamento com NaOH 10% é possivel visualizar na superficie da fibra
um aspecto mais limpo, com a remocéao de impurezas conforme micrografia ilus-
trada na Figura 46. Superficie com uma textura mais aspera, visivel na forma de
sulcos e estrias ao longo da fibra, devido a remogédo de componentes como a
lignina, hemicelulose e outras substancias. A remogao de componentes nao ce-
lulésicos forma a presenca de grooves (sulcos), ou seja, padrdes lineares ou
cavidades que aparecem na superficie de materiais melhorando a interagao da
fibra com matrizes poliméricas em compésitos (FIORELLI ET AL., 2012). Au-
mento das fissuras longitudinais visiveis ao longa da superficie, o que ¢é indicio
do tratamento alcalino podendo influenciar positivamente a impregnagcao em
compositos, mas também apontar fragilidades mecéanicas localizadas. A fibra
apresentou uma aparéncia de camadas apontando parte da estrutura interna,
separando parcialmente as microfibrilas, apés o tratamento com NaOH. Embora
a superficie seja bastante irregular, o padrao geral parece uniforme, o que indica

que o tratamento foi homogéneo em boa parte da amostra.
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Figura 46 - Micrografia fibra de sisal NaOH 10% a) x300, b) x500 ampliagdo

TRAT(NACH) FL D51 x300 300um TRAT(NAOH) HL D54 x500 200um

Fonte: Préprio autor, 2025

Na micrografia da fibra tratada com Al(OH)s, representada pela Figura 47
€ possivel observar uma textura mais rugosa em comparagao ao tratamento com
NaOH. Fissuras ao longa da fibra proveniente do tratamento alcalino o que pode
impactar negativamente as propriedades mecanicas globais, como resisténcia a
tracao. Sao visiveis particulas aderidas a superficie da fibra, provavelmente re-
siduos ou precipitados do tratamento com hidroxido de aluminio, pois 0 mesmo
€ uma base inorganica, pertencente a familia IlIA da tabela peridédica, sendo pra-
ticamente insoluvel em agua, o que pode contribuir para aumentar a propriedade
antichamas do compdsito. A micrografia corrobora com o resultado do indice de
cristalinidade menor na fibra tratada com Al(OH)3s em comparagao ao tratamento
por NaOH, por apresentar uma textura menos limpa e homogénea, menor expo-
sicao das microfibrilas, sugerindo uma maior eficiéncia na remogao de lignina,

hemicelulose e outras substancias da fibra de sisal tratada com NaOH.
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Figura 47 — Micrografia fibra de sisal AI(OH)310% a) x300, b) x500 amplitude
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Fonte: Préprio autor, 2025

4.1.3. Teor de umidade

O resultado do ensaio para obtencédo do percentual de umidade da fibra
in natura esta apresentado no Quadro 6, cada amostra possui um percentual
diferente de absor¢cdo de umidade, com um desvio padrao + 0,998% nao é de-
tectado uma estabilidade nos resultados. Conforme ja mencionado diversos fa-
tores como clima, regido de cultivo, temperatura entre outros pode variar nos
resultados encontrados. O estudo realizado por Neira (2011) encontrou o per-
centual de umidade para fibra nao tratada de 13,19 + 0,27 %

Quadro 6 — Ensaio percentual de umidade fibra in natura

Amostra | Peso (g) | Tempo Ensaio | Percentual (%)
1 1 02:17 8,27 %

2 1 02:24 10,02 %

3 1 02:04 7,28 %

Fonte: Préprio autor, 2025

As amostras tratadas com NaOH os resultados para o percentual de umi-
dade convergiram conforme apresentado no Quadro 7. O tratamento apresentou
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resultados com desvio médio proximo a zero, com maior estabilidade nos resul-
tados de cada amostra. O NaOH é uma base inorganica, formada por uma liga-
¢éo idnica, segundo Arrhenius. Quando dissolvido em agua acontece o fend-
meno da dissociagao, ou seja, a liberagao de cations e anions. Base inorganica
com metal da familia IA (metais alcalinos) sdo considerados base soluvel, con-
sequentemente liberando maior quantidade de cations e anions. Na reagao qui-
mica do NaOH com a celulose da fibra de sisal, o cation de Na® liga-se a cadeia
molecular e a hidroxila livre ganha o hidrogénio livre, resultando na formacgao de

agua. O que explica o maior percentual de umidade da fibra tratada com NaOH.

Quadro 7 — Ensaio percentual de umidade fibora NaOH 10%

Amostra | Peso (g) | Tempo Ensaio | Percentual (%)
1 1 03:07 10,06 %
2 1 02:07 10,24 %
3 1 02:50 10,03 %

Fonte: Préprio autor

A substancia de Al(OH)s que foi utilizada no tratamento da fibra € uma
base inorganica que néo é soluvel em agua destilada. Tal fato pode explicar a
ineficiéncia do tratamento da fibra com Al(OH)s pois apresenta divergéncia entre
os percentuais de umidade entre as amostras de acordo com os dados apresen-
tados no Quadro 8. Um comportamento semelhante ao visualizado na fibra in
natura, entretanto o tratamento de Al(OH)s foi o que obteve o maior desvio médio
de + 2,118% vale ressaltar que fatores como o tipo da fibra, pode contribuir muito
para a divergéncia nos resultados, uma vez que a embalagem do produto nao

especifica se a fibra foi retirada em sua totalidade da mesma planta de origem.
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Quadro 8 — Ensaio percentual de umidade fibra AI(OH)3 10%

Amostra | Peso (g) | Tempo Ensaio | Percentual (%)
1 1 02:06 9,36 %

2 1 02:03 12,35 %

3 1 02:24 6,09 %

Fonte: Préprio autor, 2025

O Quadro 9 reune os valores médios obtidos em funcéao dos diferentes
tratamentos aplicados as fibras, bem como os valores de desvio médio de cada
amostra. Como era esperado de acordo com o ensaio realizado por Mochnacz
(2003) a fibra com NaOH 10% obtiveram um teor percentual de umidade na faixa
de 11% muito proximo ao valor obtido no presente trabalho com o menor desvio
padrao comparado entre as outras amostras. Ficando bem explicito que o trata-
mento de Al(OH)s ndo surgiu nenhum efeito referente ao ensaio de teor de umi-

dade para a fibra.

Quadro 9 — Percentual de umidade médio da fibra de sisal

Amostras Valor Médio (%)
In natura 8,523 + 0,998
Al(OH)3 10% 9,267 + 2,118
NaOH 10% 10,11 £ 0,087

Fonte: Préprio autor, 2025

4.1.4. Analise térmica TGA/DTG

A analise termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG) foram emprega-
das para avaliar o comportamento térmico das fibras de sisal in natura e tratadas
quimicamente com NaOH e AI(OH);. A comparagao entre os perfis térmicos ob-
tidos permitiu correlacionar os efeitos dos tratamentos quimicos na estabilidade
térmica das fibras, bem como em sua decomposic¢ao térmica por faixa de tem-

peratura.
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A analise da curva de TGA/DTG da fibra in natura apresentada no Grafico
1 é possivel observar que a degradagéo acontece em trés zonas bem definidas.
A primeira regido de degradagao acontece entre 30 e 150 °C, com uma perda de
aproximadamente 7% de massa, o que pode ser atribuido a evaporagao de agua
pela umidade superficial, e de compostos volateis de baixa densidade, conforme
mencionado por Morita (2020). Essa observacéo esta coerente com os resulta-
dos de teor de umidade obtidos experimentalmente (8,53%), e refor¢a a neces-
sidade de controle das condi¢cdes de secagem para aplicagbes técnicas. A se-
gunda regido de degradacao ocorre entre 200 e 400 °C, que € marcada por dois
eventos térmicos, a decomposi¢cdo da hemicelulose (entre 200 e 330 °C) e a
degradagao da celulose (entre 330 e 420 °C) conforme exposto por Martin et al.
(2009). Na curva DTG é possivel observar uma inflexdo com pequena intensi-
dade proximo a 336 °C o que pode ser atribuida a componentes de menor es-
tabilidade térmica. O pico mais profundo aconteceu em 382 °C, o que representa
uma perda de aproximadamente 52% de massa, indicando a degradagao da ce-
lulose. A terceira fase da degradacgéao ocorre entre 400 e 600 °C, conforme men-
cionado por Martin et al. (2009) corresponde a condensagao de componentes da
lignina na faixa de temperatura entre 420 e 520 °C. No grafico da DTG é possivel
observar a presenca de um “ombro” entre 410 e 480 °C indicando uma degra-
dagao continua e mais lenta, com pico acentuado em 495 °C, correspondendo a
uma perda de massa total de 78%. O ultimo evento acima dos 600 °C a massa
fica estabilizada em aproximadamente 1,12% de residuo, o que indicada alta

pureza organica e baixo teor de inorganicos.
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Grafico 1 - Curva TGA/DTG fibra de sisal sem tratamento alcalino
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Fonte: Préprio autor, 2025

A curva apresentada no Grafico 2 é referente ao TGA/DTG para a fibra de
sisal tratada com NaOH, onde é possivel observar trés zonas de degradacao. A
primeira entre 30 e 150 °C, o que corresponde a uma perda de aproximadamente
9% de massa, 0 que pode ser atribuido a evaporagéo de agua absorvida (MO-
RITA, 2020). Maior percentual em comparacao a fibra in natura, o que esta coe-
rente uma vez que, o percentual de umidade da fibra tratada com NaOH foi de
10,11% maior do que da fibra natural. A segunda regido de degradacgao entre
200 e 400 °C é possivel observar a presenca de um “ombro” entre 180 e 220 °C
com um pico agudo em 376 °C o que corresponde a uma perda de massa de
aproximadamente 48%. A fibra tratada com NaOH foi a que obteve maior indice
de cristalinidade 81,05% o que corrobora para um pico menor de 376 °C e uma
perda menor de massa em relagao a fibra sem tratamento. O tratamento alcalino
proporcionou maior exposi¢gao da celulose com a remocdo de componentes
amorfos. Portanto, a fibra tratada perde menos massa e tem o deslocamento do
pico principal porque ja teve parte da sua massa removida pelo NaOH. A terceira
fase da degradacgéao acorre entre 400 e 600 °C, sendo possivel observar a pre-

senca de um “ombro” entre 420 e 580 °C sem a presenca de um pico definido na
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curva do DTG o que refor¢a o éxito no tratamento alcalino da fibra, pois nessa
faixa de temperatura conforme exposto por Martin et al. (2009) acontece a con-
densacao de componentes da lignina e apds o tratamento com NaOH sua pre-
senca foi reduzida, explicado pela auséncia de um pico definido e o apareci-
mento de um ombro mais discreto. A ultima fase ¢é verificada apos os 600 °C com
um residuo de 0,33% o que indica alta pureza da fibra, baixa preseng¢a de mate-
riais inorganicos ou minerais, além da remocéo eficiente de materiais ndo carbo-

nizaveis, como sais e cinzas.

Grafico 2 - Curva TGA/DTG fibra de sisal tratada com NaOH 10%
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Fonte: Préprio autor, 2025

Os resultados do ensaio termogravimétrico das curvas TGA/DTG da fibra
tratada com Al(OH)3 estao apresentados no Grafico 3. Como visto nas curvas da
fibra in natura e tratada com NaOH é possivel observar trés zonas de degrada-
cao, a primeira entre 30 e 150 °C, a segunda entre 200 e 400 °C e a ultima de
400° a 600 °C. A primeira zona de degradacéo referente a evaporagao de agua
absorvida (MORITA, 2020). Foi de aproximadamente 9%, coerente com os re-
sultados obtidos experimentalmente do teor de umidade da fibra. A segunda
zona de degradagao apresenta um comportamento semelhante a curva da fibra
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natural com uma inflexdo de pequena intensidade na curva DTG em 332 °C e
com destaque para o pico maximo de degradagéao térmica em 382 °C com perda
de aproximadamente 50% de massa, indicando a degradacao da celulose. O
tratamento com AI(OH)s obteve o mesmo valor que a fibra in natura para o pico
maximo de degradac&o. No entanto com menor perda de massa, o0 que sugere
que o tratamento foi capaz de remover seletivamente componentes amorfos sem
danificar a estrutura da celulose. De forma mais branda ao comparar com o tra-
tamento por NaOH, resultado este que corrobora com o indice de cristalinidade
intermediario encontrado pelo ensaio de DRX. A terceira fase de degradagéo é
possivel observar a presenca de ombro entre 410 e 500 °C, e a presenca de um
pequeno vale com pico discreto em 549 °C, o que pode estar associado a car-
bonizacado de residuos lignocelulésicos de acordo com Martin et al. (2009) em
menor quantidade ao comparado com a fibra sem tratamento devido a aplicacao
de um tratamento menos agressivo a fibra de sisal. A ultima fase é verificada
apos os 600 °C com um residuo de 0,93% o que também indica alta pureza da
fibra, baixa presenca de materiais inorganicos ou minerais, além da remocgao

eficiente de materiais ndo carbonizaveis, como sais e cinzas.

Grafico 3 - Curva TGA/DTG fibra de sisal tratada com AI(OH)3 10%
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A analise térmica por TGA/DTG revelou um aumento progressivo na tem-
peratura inicial de degradagéo (Ti) das fibras de sisal submetidas a diferentes
tratamentos. A fibra in natura apresentou um Ti de 220,34 °C, enquanto a fibra
tratada com NaOH 10% atingiu 242,25 °C, representando um aumento de apro-
ximadamente 9,96% em relagao a fibra sem tratamento. Ja a fibra tratada com
Al(OH)z 10% apresentou o maior valor de Ti, 250,38 °C, indicando um acréscimo
de 13,65% comparado a amostra in natura. Esses resultados demonstram que
ambos os tratamentos quimicos aumentaram a estabilidade térmica da fibra,
sendo o hidréxido de aluminio ligeiramente mais eficiente que o tratamento alca-
lino com hidroxido de sédio. Esse comportamento pode estar associado com a
hipétese da deposicado de oxido de aluminio na superficie da fibra conforme ve-
rificado nas caracterizacbes de DRX e MEV, contribuindo para retardar o inicio

da degradacgao térmica.

As curvas DTG das fibras de sisal apresentadas no Grafico 4 mostram
que a fibra in natura apresenta maior taxa de degradag¢ao em seu pico, indicando
maior presengca de componentes amorfos e instaveis termicamente. Os trata-
mentos quimicos parecem ter contribuido para a remocéao parcial desses com-
ponentes, como hemicelulose e lignina. O tratamento com NaOH observa-se
uma leve antecipag¢ao do pico maximo com menor intensidade e auséncia de
picos provenientes da degradacéao da lignina na regido entre 400 e 600 °C, con-
forme mencionado por Martin et al. (2009) o que reforga maior indice de cristali-

nidade para a amostra, devido a remog¢ao de componentes amorfos.
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Grafico 4 - Curva DTG fibra de sisal e com tratamentos (NaOH/AI(OH)3)
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Fonte: Préprio autor, 2025

4.1.5. Resisténcia a tragao

Ao se avaliar a resisténcia a tragao da fibra de sisal sem tratamento qui-
mico, foi observado um comportamento bastante disperso entre os valores obti-
dos experimentalmente. As tensdes maximas variaram de 361,42 MPa a
1777,51 MPa, indicando a presencga de possiveis valores discrepantes que po-
deriam comprometer a representatividade estatistica para os resultados con-

forme demonstrado no Grafico 5.
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Grafico 5 - Tensdo maxima MPa , fibra in natura
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Fonte: Préprio autor, 2025

A resisténcia a tragao das fibras de sisal in natura apresentou uma média
de 799,24 MPa. Para lidar com essa variagao, optou-se pela aplicagao do critério
baseado no Intervalo Interquartil (IQR), método estatistico reconhecido por sua
eficacia na identificagdo de outliers em conjuntos de dados com distribui¢cao as-
simétrica. A utilizagao desse critério permitiu a exclusao do valorde 1777,51 MPa
(terceiro corpo de prova) que se mostrou significativamente distante dos demais,
possibilitando uma analise mais equilibrada e coerente com o comportamento

tipico da fibra.

Apods a remocao de outliers, os dados do ensaio de tracao da fibra de sisal
in natura foram submetidos ao teste de normalidade de Shapiro-Wilk, obtendo-
se um valor de p = 0,1078. Superior ao nivel de significancia de 0,05, conclui-se
que os dados seguem uma distribuicdo aproximadamente normal, justificando o
uso da média 690,54 MPa como valor representativo da resisténcia a tracdo da

fibra in natura.

Os dados obtidos nos ensaios de tracdo da fibra de sisal tratada com hi-
droxido de aluminio Al(OH);, também foi observada uma consideravel variagao
entre os resultados. As tensbes maximas medidas apresentaram valores entre
332,35 MPa a 1196,76 MPa, o que sugere a ocorréncia de comportamentos me-

canicos distintos entre as amostras conforme resultados ilustrados no Grafico 6.
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Grafico 6 - Tensdo maxima MPa , fibra Al(OH)3 10%
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Fonte: Préprio autor, 2025

O resultado da média obtido para resisténcia a tracdo maxima da fibra
tratada com Al(OH)s foi de 623,13 MPa. Foi adotado novamente o critério base-
ado no Intervalo Interquartil (IQR). Com base nesse critério, foram identificados
dois valores fora da faixa aceitavel (Outliers), 1081,73 MPa e 1196,76 MPa refe-
rente aos corpos de prova 2 e 8 respectivamente, sendo desconsiderados da
analise final para que os dados restantes refletissem com maior fidelidade o com-
portamento médio da fibra.

Com a remocéo dos outliers, o teste de Shapiro-Wilk foi reaplicado, resul-
tando em um novo valor utilizado para avaliagao da normalidade de p = 0,758
superior ao nivel de significancia de 0,05, ou seja, os dados seguem uma distri-
bui¢cdo aproximadamente normal, justificando o uso da média 494,10 MPa como

valor representativo da resisténcia a tracéo da fibra tratada com Al(OH)s.

Os ensaios de tracdo da fibra de sisal tratada com hidréxido de sédio
(NaOH), também foi observado uma variagao dos resultados com uma amplitude
maior em comparagao aos ensaios realizados com AlI(OH)s e in natura. As ten-
sdes maximas medidas apresentaram valores entre 178,07 MPa a 1157,5 MPa
conforme demonstrado no Gréfico 7.
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Grafico 7 - Tensao maxima MPa , fibra NaOH 10%
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Fonte: Préprio autor, 2025

A resisténcia a tracdo maxima da fibra tratada com NaOH apontou um
valor médio de 506,51 MPa. Aplicando o critério estatistico baseado no intervalo
interquartil (IQR) foi identificado o valor de 1157,5 MPa como outlier sendo ex-
cluido do calculo estatistico. Aplicando o teste de normalidade de Shapiro-Wilk,
obtendo-se um valor de p = 0,4116 o que indica uma distribuicdo aproximada-
mente normal, o que valida a escolha da média de 434,18 MPa como medida

representativa da resisténcia a tracdo da fibra tratada com NaOH.

Os ensaios demonstram diretamente o impacto dos tratamentos quimicos
na estrutura das fibras. Um aspecto relevante nos resultados obtidos foi a adog¢ao
da suposic¢ao de que a secao transversal da fibra possui geometria circular regu-
lar. desprezando as irregularidades natural existente ao longo do comprimento
da fibra conforme visto nas micrografias, método este utilizado conforme ensaios
realizados por Martins (2001) e Litaff (2023). Outros fatores importantes que con-
tribuem para o comportamento mecanico da fibra sdo, idade da planta, tipo de
cultivo e regido de plantio. A caracterizagao da fibra in natura foi feita sem ne-
nhum processo de limpeza ou pré-tratamento, foi testada com as mesmas ca-

racteristicas conforme retirada da embalagem.

Para avaliar os efeitos dos tratamentos na resisténcia mecanica a tragao

da fibra de sisal, foi realizado o teste ANOVA para comparar as médias dos trés
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ensaios realizados, sendo obtido uma estatistica F de 2,5223 e um valor-p de
0,1022 superior ao valor de 0,05. Portanto, os resultados indicam a auséncia de
diferenga estatistica relevante entre os efeitos promovidos pelos tratamentos al-
calinos com a fibra in natura na resisténcia mecanica a tragdo. E possivel obser-
var no Grafico 8 a proximidade dos valores da média e mediana entre os trés
grupos, apoés a eliminagao dos outliers. O que reforga a interpretagao do teste
ANOVA.

Grafico 8 — Resisténcia maxima a tragdo — Fibra de Sisal
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Fonte: Préprio autor, 2025

Estudos realizados por Costa et al. (2012), encontrou um valor médio de
resisténcia a tracao de 412,37 MPa para fibra de sisal in natura mas com uma
grande variagao entre os 16 ensaios realizados, comportamento similar com os
dados obtidos no presente trabalho. O autor Wambua et al. (2003) traz em seu
trabalho um comparativo entre as propriedades das fibras naturais em compara-
cao a fibra de vidro mencionando valores médios de resisténcia a tracido para a
fibra de sisal 600 — 700 MPa.

Os resultados obtidos por Martins (2001) demonstraram uma redugao de

15,38% na resisténcia a tracao da fibra de sisal apds o tratamento com NaOH a
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10%. Da mesma forma, Mochnacz (2003) verificou uma diminuicdo de 26,55%
na resisténcia a tragédo da fibra de sisal sob as mesmas condigdes de tratamento.
No presente trabalho, o valor médio de resisténcia a tragao apds o tratamento
com NaOH também seguiu o padrao observado pelos autores citados, apresen-
tando uma redugéo de 37,1%. Esses resultados sugerem uma degradacgao es-

trutural da fibra, o que impacta negativamente na sua resisténcia mecéanica.

A fibra de sisal tratadas com Al(OH); apresentaram resisténcia maxima a
tracdo média de 494,10 MPa. Um valor intermediario entre os resultados obtidos
para as fibras naturais 690,54 MPa e NaOH 434,18 MPa. Embora a literatura
sobre o tratamento de fibras naturais com Al(OH)s3 ainda seja limitada, podemos
mencionar o estudo realizado por Pinheiro (2019) que explorou o Al(OH)s como

agente de modificagao superficial da fibra.

Comparando a légica dos efeitos dos tratamentos aplicados, o resultado
intermediario de resisténcia a tragao da fibra tratada com Al(OH)s pode ser con-
siderado coerente, uma vez que o tratamento com NaOH é mais agressivo na
remocéo de lignina e hemicelulose, conforme constado nos ensaios de indice de
cristalinidade e nas micrografias observadas. O Al(OH); atuou de forma mais
suave na superficie da fibra com valores de indice de cristalinidade inferior ao do
tratamento por NaOH, o espectrograma e as micrografias sugerem a formagcao
de uma camada de 6xido de aluminio hidratado na superficie da fibra, o que nao

degrada a celulose.

A Tabela 4 apresenta os resultados obtidos pelo ensaio de resisténcia a

tracao das fibras de sisal in natura e apos tratamento alcalino.

Tabela 4 - Resultado do ensaio de tragédo da fibra

Material o (MPa) E (GPa) € (%)
Fibra in natura 690,54 + 183,31 9,2+2727 7,75+ 1,28%
Fibra AI(OH)3 10% 494 10 + 61,71 489 + 1,06 11,78 + 2,86%

Fibra NaOH 10% 434,18 + 113,67 14,10 + 3,84 4,05 £ 0,03%

Fonte: Préprio autor, 2025




88

O comportamento mecanico da fibra de sisal tratada com NaOH revelou
um aumento expressivo no moédulo de elasticidade 14,10 GPa e, simultanea-
mente, uma redugdo acentuada no alongamento na ruptura 4,05%. Os resulta-
dos podem estar associados a remocgao significativa da matriz amorfa (lignina e
hemicelulose) , o que favorece a rigidez e, consequentemente, o aumento do
modulo de elasticidade de acordo com Khalil et al. (2012). A caracterizagdo da
fibra tratada com NaOH obteve um incremento no indice de cristalinidade em
10,96%, provavelmente pela remogdo dos componentes amorfo presentes na
estrutura da fibra. O que pode ter auxiliado no aumento da rigidez, refletindo no
baixo alongamento e favorecendo a ruptura precoce, tornando-a mais suscetivel

a fratura fragil e reduzindo a resisténcia a tragao da fibra de sisal.

No caso das fibras tratadas com Al(OH);, observou-se um comportamento
mecanico atipico, com redugao significativa da resisténcia a tracédo e do mdodulo
de elasticidade, acompanhada de um aumento expressivo no alongamento na
ruptura. As micrografias da fibra tratada com AI(OH)s revelaram a presenca de
residuos superficiais, possivelmente resultante da deposicédo do oxido de alumi-
nio. O que pode ter interferido negativamente na rigidez da fibra e ao mesmo
tempo pode ter proporcionado um efeito plastificante localizado, permitindo uma
maior deformacado antes da falha, pela presenca de residuos superficiais de
acordo com Khalil et al. (2012).

4.1.6. Alteracdes visuais apos o tratamento

Apods o tratamento alcalino da fibra de sisal, foi observado algumas mu-

dancas estruturais evidentes.

O tratamento com NaOH alterou o aspecto visual da fibra, tornando-a mais
contraida, com uma textura mais aspera e um tom amarelado mais escuro.
Houve também uma reducéo consideravel na massa inicial, que passou de 60,07
gramas para 43,55 gramas, representando uma perda de 27,5%. Essas altera-
cbes podem ser atribuidas a remocgao parcial de componentes amorfos, como
lignina e hemicelulose, o que pode ter contribuido para uma transformacéao es-

trutural da fibra.
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Por outro lado, o tratamento com Al(OH); revelou estabilidade na massa
da fibra, mantendo os valores iniciais. Porém, foi observada uma mudanga na
coloragao da fibra, que se tornou mais esbranquicada. Esse fenédmeno pode in-

dicar a presenca de particulas de Al(OH); depositadas na superficie da fibra.

Os resultados obtidos com ambos os tratamentos quimicos demonstram
o impacto diferenciado das solugdes de NaOH e Al(OH); sobre a fibra de sisal.
Enquanto o NaOH promoveu mudancgas estruturais e perda de massa significa-
tiva, o Al(OH); atuou de forma mais estavel, promovendo apenas alteragdes vi-

suais.

4.2. CARACTERIZAGAO DOS COMPOSITOS E PU PURO

4.2.1. Densidade aparente

Os ensaios realizados para determinar a densidade aparente dos compo-
sitos foram baseados no calculo da norma ASTM D1622 conforme ilustrado no
Grafico 9.

Grafico 9 - Densidade aparente corpos de prova
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Fonte: Préprio autor, 2025



90

Observou-se que o composito com fibras tratadas com NaOH apresentou
a maior densidade média 0,5675 g/cm?, seguido pelo compésito com fibras tra-
tadas com Al(OH); 0,5216 g/cm?, enquanto o poliuretano puro apresentou a me-
nor densidade 0,4934 g/cm?.

O teste estatistico ANOVA demonstrou que ha diferencga estatisticamente
significativa com impacto real na densidade aparente dos compdsitos, com valor
de p = 0,0014. O aumento da densidade no compésito que a fibra recebeu o
tratamento por NaOH sugere melhor adeséao entre a fibra/matriz devido ao tra-

tamento alcalino.

4.2.2. Analise da fratura (MEV)

A micrografia da fratura do material PU puro, apresentado na Figura 49,
revela uma morfologia caracterizada por uma estrutura altamente porosa, evi-
denciada pela presenca significativa de bolhas de ar e vazios. Os poros possuem
tamanhos variados e estao distribuidos de forma relativamente homogénea, o
que pode indicar uma boa uniformidade no processo de moldagem, mas também
pode sugerir pontos de concentragéo de tensdes, impactando em baixos valores
de resisténcia (MILANESE, 2008).

Os limites dos poros parecem apresentar bordas relativamente suaves,
sem sinais de deformacgao plastica evidente. Isso pode sugerir que o material
apresenta comportamento fragil. Além disso, é possivel observar fissuras o que

contribui para a suposi¢cao de uma fratura fragil do material.
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Figura 48 - Micrografia fratura PU puro, a)x25, b)x50 ampliagao

PU PURO FL D65 x25 4 mm ||PUPURS FL D56 x50 2mm

Fonte: Préprio autor, 2025

Ao observar a micrografia da fratura do compdsito reforgcado com fibra de
sisal tratada em NaOH Figura 50, pode-se identificar aspectos caracteristicos
que fletem a complexibilidade da estrutura. Como a presencga de vazios distribu-
idos ao longo da matriz polimérica o que pode indicar pontos potenciais de fra-
gilidade. Os vazios na estrutura do PU possivelmente s&o formados durante o
processo de cura por meio do aprisionamento de gases volateis durante a poli-
merizagao, o que compromete a homogeneidade do material contribuindo para
reducao da resisténcia do compdésito (MILANESE, 2008).

Observa-se também uma distribuicdo razoavelmente homogénea das fi-
bras com orientagdes variadas e aleatérias, algumas embebidas na matriz, mas
também ha algumas areas onde é possivel observar o deslocamento parcial da
fibra, indicando regides com baixa adesdo superficial. Existe também regides
onde é verificado sinais de aderéncia residual da matriz sobre a fibra, o que pode

sugerir uma interagdo mecanica mais eficiente.



92

Figura 49 - Micrografia fratura do compdésito PU/Sisal NaOH, a)x25, b)x100, ampliagdo

Matriz aderida a fibra

FL D48 x100 1mm

FL D45 x25 4mm | NAOH

Fonte: Préprio autor, 2025

Na regido da fratura, conforme Figura 51, é observado a evidéncia do fe-
ndmeno pull-out, no qual algumas fibras sdo removidas da matriz, conforme des-
crito por Monteiro (2006). Esse fendbmeno sugere uma adesao insuficiente entre
a fibra/matriz, possivelmente devido a uma interface fraca ou incompatibilidades
fisicas e quimicas entre os materiais. Entretanto na Figura 42 a), observa-se a
fragmentacao da fibra na fratura, indicando que a falha ndo ocorreu apenas pela
extracao pull-out, mas também por ruptura do préprio reforco, o que sugere que
parte da carga foi transferida da matriz para a fibra, auxiliando na elevacao da

resisténcia mecanica do compasito.

Figura 50 - Micrografia fratura do compésito PU/Sisal NaOH, a)x150, b)x200, ampliagéo

Pull-out

FL D39 x150 500 um [NAOH FL D45 x200 500um

Fonte: Préprio autor, 2025



93

A figura 52 apresenta a fratura transversal da fibra, que revelam importan-
tes caracteristicas relacionadas ao mecanismo de falha do material. Observa-se
que a fratura das fibras ndo se deu de forma limpa ou perpendicular ao seu eixo,
mas sim com aspecto rugoso e irregular, indicando um possivel mecanismo de
cisalhnamento. Esse tipo de ruptura, caracterizado por superficies inclinadas e a
presencga de camadas de microfibrilas expostas, sugere que as fibras suportaram
tensdes antes da falha, absorvendo energia ao longo do processo. Além disso,
a auséncia de uma fratura limpa com a presencga de residuos de matriz aderidos
as fibras indicam que houve uma boa interacio interfacial entre o reforco e a

matriz.

Figura 51 - Micrografia fratura composito PU/Sisal NaOH, a)x500, b)x1000, ampliagéo

FL D45 x500 200 um |NAOH

FL D45 x1.0k 100um

Fonte: Préprio autor, 2025

Analisando as micrografias apresentadas na Figura 53, que mostram a
ruptura do compdsito reforgado com fibra de sisal tratada com Al(OH)3, é possi-
vel observar detalhes da estrutura do compdsito, como a presenca de bolhas e
vazios. Nota-se uma menor quantidade de espagos vazios em sua estrutura ao
compara-la com a micrografia da fratura do compésito que utilizou fibra tratada
com NaOH. Isso faz com que a matriz apresente maior homogeneidade, com
menos interrupgdes em sua estrutura continua, favorecendo a transferéncia de
tensbées e melhorando a resisténcia mecanica global do material (MILANESE,
2008). Além disso, também é possivel identificar o fendmeno de pull-out.
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Figura 52 - Micrografia fratura compésito PU/Sisal Al(OH)s, a)x25, b)x200, ampliagdo

ALOH3 FL D54 x25 4mm FL D42 x200 500um

Fonte: Préprio autor, 2025

Observando a micrografia apresentada na Figura 54 é possivel observar
o comportamento diferenciado da fibra de sisal tratada com AI(OH); frente a so-
licitacdo mecanica. A imagem evidencia feixes fibrilares parcialmente separados,
com algumas camadas se desprendendo de forma ordenada, caracteristica que
sugere a ocorréncia de um mecanismo de fratura por cisalhamento, ndo rompeu
de forma direta e brusca, mas sim foi cedendo aos poucos em camadas, como
se estivesse “desfolhando”, resistindo ao carregamento até atingir sua capaci-
dade maxima. Isso reforca a ideia de que o tratamento com AI(OH);, mesmo
sendo mais suave do que o NaOH na remogéao da lignina e hemicelulose, con-
seguiu preservar a estrutura da fibra e contribuiu para um tipo de falha mais re-

sistente e menos fragil.

Outro ponto relevante observado na micrografia da Figura 54 € a presenca
de pequenas regides claras (pontos brancos) dispersas ao longo da superficie
da fibra. Podendo ser interpretado como particulas residuais de hidroxido de alu-
minio ou precipitados remanescentes do processo. O que viria a contribuir em
propriedades ante chamas e melhorar resisténcia a tracdo do compdsito, tanto
pela protegao superficial da fibra quanto por uma ligagdo mais eficiente com a

matriz.
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Figura 53 - Micrografia fratura compésito PU/Sisal Al(OH)3, a)x200, b)x500, ampliagéo

ALOH3 FL D50 x200 500 um [ALOH3 FL D48 x500 200um

Fonte: Préprio autor, 2025

4.2.3. Resisténcia a tragao

Os resultados obtidos pelo ensaio de tragdo dos compdsitos e do PU puro

estao apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Resultado do ensaio de tragdo do compdsito

Material o (MPa) E (GPa) € (%)
PU Puro 6,46 £ 0,93 0,08 £ 0,01 8,12+ 0,40 %
Compésito —
14,09 £ 1,24 0,56 + 0,04 251+0,11%
Fibra NaOH
Compésito —
15,14 £ 2,07 0,75+0,1 2,02 £0,22%

Fibra AI(OH)s

Fonte: Préprio autor, 2025

Estudos académicos realizados por Souza, (2013) analisou o comporta-
mento mecanico do PU sem reforgco na proporgao 1:1 encontrou valor de resis-
téncia a tragdo maxima de 6,97 MPa. Outros autores como Sousa (2013) men-
ciona resisténcia maxima a tenséo de 9,99 MPa para o PU puro. Dados mensu-

rados por Mothé e Araujo (2004) encontrou uma resisténcia a tragao de 24,2
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MPa para o PU sem reforgo, a literatura menciona diferentes dados de resistén-
cia do PU, podendo ser explicada pela variedade de produtos e pela estrutura
conforme verificado na microscopia eletronica de varredura. O valor de resistén-
cia a tragdo maxima encontrada no presente trabalho esta coerente com os re-

sultados expostos por Sousa (2013) e Souza (2013).

Os valores de resisténcia a tragcdo maxima dos compadsitos com fibras tra-
tadas com NaOH e Al(OH); n&o apresentaram grandes variagdes. O compdsito
reforgado com fibra tratada com Al(OH); obteve um discreto incremento no valor
de tensdao maxima comparado ao compdésito que utilizou a fibra tratada com
NaOH. Tal incremento pode ser explicado pela analise da micrografia, que apre-
sentou uma quantidade menor de vazios na regido de fratura, um aspecto de
delaminacgao da fibra na ruptura o que pode corroborar para o aumento da resis-

téncia a tracao.

Os resultados do ensaio de tragdo uniaxial evidenciam de forma clara o
impacto positivo do reforgo com fibras tratadas quimicamente na matriz de poliu-
retano (PU). O PU puro apresentou resisténcia a tracao média de 6,46 + 0,93
MPa, enquanto os compdsitos com fibras tratadas com NaOH e Al(OH); atingi-
ram valores significativamente superior: 14,09 £ 1,24 MPa e 15,14 £ 2,07 MPa,
respectivamente. Além disso, o médulo de elasticidade (E) também demonstrou
um incremento notavel, saindo de 0,08 + 0,01 GPa para 0,56 + 0,04 GPa no
composito com fibra tratada com NaOH e para 0,75 + 0,1 GPa no compdsito com
fibra tratada com AI(OH);. A reducao da deformacao (¢), por sua vez, indica que
o material se tornou menos elastico e mais rigido com o reforgo das fibras, o que
pode estar diretamente relacionado ao aumento da rigidez estrutural conferida

pelo reforgo.

Autores como Milanese (2008), Sousa (2013) e Pereira et al. (2012) men-
cionaram um aumento da resisténcia a tragcao apos reforco com fibra de sisal
tratada com NaOH. O mesmo comportamento pode ser verificado no presente
trabalho com um incremento na resisténcia a tracédo do compdsito que recebeu
a fibra tratada com NaOH e Al(OH)sz de 118,11% e 134,36% respectivamente.

Foi realizado o teste estatistico ANOVA para avaliar o comportamento es-

tatistico entre os trés grupos observados PU puro, e os compdsitos com fibra.
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O resultado obtido apresentou um valor de F = 26,06 e um valor de p =
0,000067, indicando uma diferenca estatisticamente significativa entre pelo me-
nos dois dos grupos (p < 0,05). O que indica uma interagédo entre a fibra e a
matriz suficiente para permitir a transferéncia de parte significativa da carga apli-
cada para as fibras, que apresentam modulo e resisténcia superiores aos da
matriz. O Grafico 10 demonstra os resultados obtidos para resisténcia maxima a

tracdo dos materiais analisados.

Grafico 10 - Resisténcia maxima tracao - PU puro x compositos
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Fonte: Préprio autor, 2025

Analisando as curvas de tensao x deformagao apresentada no Grafico 11
Observa-se que os sistemas reforcados apresentaram comportamento mecanico
superior ao do PU puro, tanto em termos de resisténcia a tragédo quanto na rigi-
dez inicial. Ambos os reforgos apresentam um aumento notavel na tensdo ma-
xima, indicando que as fibras tratadas atuaram como agentes efetivos de reforgo.
Porém mostram curvas com término abrupto logo apds atingirem a tensao ma-
xima. Esse comportamento € indicativo de uma fratura de natureza mais fragil,
onde o material rompe-se de forma subita, com menor capacidade de deforma-

¢ao residual.



98

Grafico 11 - Tensao x Deformagao - PU x Compdsitos

Tensdo MPa

Deformacao (mm)

PU Puro PU/NaOH PU/AI(OH)3

Fonte: Préprio autor, 2025

A curva do PU/AI(OH), posicionada mais a esquerda no grafico, € a que
apresenta a maior inclinagao inicial, o que indica um mddulo de elasticidade
mais elevado. Esse aumento de inclinacao reflete a melhoria na resisténcia a
deformacao elastica e sugere uma interface mais eficiente entre a matriz polimé-

rica e as fibras tratadas com hidroxido de aluminio.

Com relacdo ao comportamento plastico, a curva do PU puro apresenta
uma longa regido de deformagé&o com pouca variagao de tensao, caracteristica
de um comportamento plastico ou viscoelastico significativo, comum para mate-

riais poliméricos.

4.2.4. Comportamento frente a flamabilidade horizontal

Os resultados obtidos pelo ensaio de flamabilidade horizontal estao apre-
sentados no Quadro 10. Seguindo a ASTM D635 foi possivel obter parametros
para comparar os materiais a partir da classificagdo HB (Horizontal Burning) dos

materiais que passaram no teste.
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Quadro 10 - Resultado ensaio de flamabilidade horizontal ASTM D635

Amostra Vmédia (MmM/min)
PU Puro 38,35
Compdsito PU/Sisal — NaOH 37,05
Compésito PU/Sisal — Al(OH)s3 35,85

Fonte: Préprio autor, 2025

Com base nos resultados do ensaio de flamabilidade horizontal, obser-
vou-se que o poliuretano puro apresentou a maior velocidade média de propa-
gacgao da chama (38,35 mm/min). Ja os compdsitos reforgcados com fibra de sisal
foram mais eficientes, reduzindo essa velocidade para 37,05 mm/min no caso do
tratamento com NaOH e para 35,85 mm/min no compasito tratado com AI(OH)s.
Esse ultimo como esperado apresentou o melhor desempenho, o que pode estar
relacionado a presenca residual de hidréxido de aluminio ou 6xidos na superficie
da fibra, conforme hipétese verificado pela micrografia e através do ensaio de
DRX. Atuando como retardantes de chama, liberando agua e formando barreiras

protetoras durante o aquecimento.

A classificagdo HB para o ensaio de flamabilidade foi obtida exclusiva-
mente pelo compdsito que recebeu o tratamento com Al(OH);, atendendo ape-
nas ao ultimo critério da norma ASTM D635. Este critério estabelece o atingi-
mento da chama na marcacao de 100 mm com velocidade inferior a 40 mm/min
para amostras com espessura entre 3 e 13 mm. No presente estudo, os corpos
de prova utilizados apresentaram uma espessura média de 6,7 mm, situando-se
dentro do intervalo especificado pela norma. Além disso, é possivel observar no
Grafico 12 o comportamento das velocidades das amostras ensaiadas, verifi-
cando-se que alguns corpos de prova de PU puro e com fibra tratada com NaOH
apresentam velocidades superiores a 40 mm/min. Esse comportamento, no en-
tanto, ndo é observado para as amostras que receberam o tratamento com
Al(OH)s.
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Grafico 12 - Velocidade Média de Propagacado da Chama em Corpos de Prova com Di-
ferentes Tratamentos de Fibra de Sisal
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Fonte: Préprio autor, 2025

A Figura 55 ilustra os corpos de prova apos o ensaio de flamabilidade
horizontal, evidenciando visualmente os efeitos dos tratamentos quimicos nas
fibras de sisal no comportamento térmico dos compdésitos. Todas as amostras
atingiram a marcacdo de 100 mm do corpo de prova. A direita, os corpos de
prova com PU puro apresentam uma carbonizacao intensa e continua, refletindo
uma degradagao quase completa ao longo do corpo de prova, caracteristica da
alta velocidade de propagacédo da chama. Os compdsitos com fibras tratadas
com NaOH, posicionados ao centro, mostram uma reducgao significativa da area
queimada em comparacgao ao PU puro. Entretanto, é possivel notar uma curva-
tura mais pronunciada nos corpos de prova com fibra de sisal tratada com NaOH,
quando comparados aos tratados com Al(OH);. Essa deformagédo mais acentu-
ada pode estar relacionada a menor resisténcia térmica ou a maior flexibilidade
do compésito apds a combustdo. Por outro lado, os melhores resultados foram
obtidos com o tratamento com Al(OH);, representado pelos corpos de prova a
esquerda da imagem. Observa-se uma area de carbonizagao mais restrita e uma
curvatura menos acentuada, indicando uma estrutura mais estavel, tanto térmica

quanto mecanicamente, durante a combustao.
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Figura 54 - Corpo de prova ensaio de flamabilidade horizontal
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Fonte: Préprio autor, 2025

A analise estatistica ANOVA foi aplicada aos resultados do ensaio de fla-
mabilidade. O valor encontrado foi F = 0,8015, com p = 0,4598, indicando que
nao existe uma diferenca estatisticamente significativa entre os tratamentos al-

calinos com o PU puro.

4.2.5. Dureza Shore D

Os resultados médios do ensaio de dureza Shore D, referentes aos corpos
de prova reforgados com fibras de sisal tratadas e ao PU puro, estdo apresenta-

dos no Quadro 11.

Quadro 11 - Valores médios de dureza Shore D - Material compdsito

Amostra Dureza Shore D
Pu puro 50,79 £ 0,49
Compésito PU/Sisal — NaOH 53,09 £ 2,99
Compdsito PU/Sisal — Al(OH)3 56,04 + 2,04

Fonte: Préprio autor
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Os resultados de dureza Shore D revelam uma relacdo direta entre o
aumento do modulo de elasticidade com a elevagdo de dureza Shore D do
material, conforme o tipo de tratamento quimico aplicado a fibra de sisal. Outro
fator que pode ser atribuido ao aumento da dureza estaria relacionado a
microestrutura do mateiral, uma vez observado que a fratura do material que
recebeu a fibra tratada com Al(OH)s possui uma estrura com menor quantidade

de vazios.

O poliuretano puro apresentou uma dureza média de 50,79, sendo
superado pelos compdésitos com fibras tratadas com NaOH (53,09) e, mais
significativamente, por aqueles tratados com Al(OH); (56,04). Os resultados de
dureza Shore D obtidos para as amostras avaliadas demonstram um
comportamento coerente com o esperado na literatura. O poliuretano (PU) puro
apresentou uma dureza média de 50,79, valor compativel com formulacdes de
PU a base de 6leo de mamona, que tipicamente apresentam durezas entre 50 e

60 Shore D, conforme reportado por Monteiro et al. (2023).

Esse aumento de dureza pode ser interpretado como um indicativo da
melhoria na adesao interfacial entre a matriz polimérica e a fibra tratada. O
tratamento com AI(OH);, por exemplo, provavelmente contribuiu para uma
interface mais rigida e coesa, resultando em um compdsito mecanicamente mais

estavel e resistente a penetragao ou deformacao superficial.

Foi aplicado o teste estatisco ANOVA nos resultados obtidos, no grupo
das 3 amostras foi encontrado valorde F =2,573 e p=0,1211, entre as amostras
PU puro com o compdsito que recebeu a fibra tratada por NaOH, os valores de
F =1,013 e p = 0,343 ambos os testes indicam que nio existe uma diferenca
estatisticamente significativa entre as amostras com resultado de p < 0,05. A
verificagdo entre o PU puro e o composito que recebeu a fibra tratada em Al(OH)s
foi encontrado os valores de F = 16,949 e p = 0,00623, comprovando que existe
uma diferenca estatisticamente significativa para o tratamento da fibra com
Al(OH)s.
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4.3. COMPARATIVO ENTRE OS RESULTADOS

A analise cruzada dos resultados obtidos permite compreender o impacto
direto dos tratamentos quimicos sobre as propriedades da fibra e, consequente-
mente, sobre o desempenho global dos compésitos. A comparagao entre a fibra
in natura e as fibras tratadas com solugées de NaOH e Al(OH);, apresentada no
Grafico 13, evidencia que o tratamento com NaOH resultou na maior cristalini-
dade (81,05%), enquanto o tratamento com Al(OH); apresentou melhor equilibrio
entre estabilidade térmica e resisténcia a tragdo. Além disso, o teor de umidade
aumentou nas fibras tratadas, com maior afinidade a agua observada na amostra
com NaOH, o que pode estar relacionado a remocéao de lignina e exposic¢ao de
grupos hidroxila. As alteragdes morfolégicas observadas por MEV também foram
mais acentuadas nas fibras tratadas, favorecendo a ades&do com a matriz poli-

meérica.

Grafico 13 - Resultados dos ensaios de caracterizagéo da fibra de sisal in natura x tra-
tamentos alcalinos
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No que se refere ao desempenho dos compdsitos em comparacéo ao PU
puro, o Grafico 14 demonstra ganhos significativos em propriedades como resis-
téncia a tragao, dureza Shore D e comportamento frente a chama. O compésito
com fibra tratada com AI(OH); foi o unico a atender a classificagdo HB da norma
ASTM D635, com velocidade de queima inferior a 40 mm/min, além de apresen-
tar elevada resisténcia térmica. Ja o compoésito com fibra tratada com NaOH
apresentou a maior dureza média, embora com desempenho inferior em termos

de estabilidade térmica e flamabilidade.

Grafico 14 - Resultados dos ensaios de caracterizagdo dos compdésitos x PU
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Fonte: Préprio autor, 2025

Essa analise reforga que o desempenho final do compdsito é resultado de
uma combinagao sinérgica entre as caracteristicas estruturais da fibra e a quali-
dade da interface com a matriz. Enquanto o NaOH favorece propriedades super-
ficiais como a dureza, o Al(OH); proporciona maior resisténcia térmica e integri-
dade estrutural em condi¢des agressivas. Dessa forma, a escolha do tratamento
ideal deve considerar a aplicacao final desejada, equilibrando desempenho me-
canico, térmico e resisténcia ao fogo conforme os requisitos especificos do uso

do material.
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5. CONCLUSAO

O presente estudo propds a formulacido e caracterizacido de compdsitos
a base de poliuretano (PU) vegetal reforcados com fibras de sisal tratadas com
NaOH e Al(OH);, visando a obtencdo de um material sustentavel com desempe-
nho mecanico e térmico superior ao PU puro. A abordagem mostrou-se viavel
tanto técnica quanto ambientalmente, ao incorporar matérias-primas renovaveis

com potencial de aplicagao industrial.

O tratamento com NaOH promoveu maior cristalinidade nas fibras
(81,05%), porém reduziu mais intensamente a resisténcia a tracdo, enquanto o
tratamento com Al(OH); apresentou melhor equilibrio entre estabilidade térmica
e resisténcia mecanica. A fibra tratada com AlI(OH); também se destacou quanto
a resisténcia térmica (Ti = 250,38 °C) e comportamento frente a chama. As ana-
lises por MEV confirmaram alteragdes morfoldgicas importantes apos os trata-

mentos, favorecendo a adesdo a matriz.

Nos compdésitos, a adicdo de 35% de fibra resultou em aumento da resis-
téncia a tracdo e dureza Shore D. O compdsito com Al(OH); atendeu a classifi-
cacao HB da norma ASTM D635, confirmando seu desempenho superior frente
a propagacao de chama. A boa integracao entre matriz e reforgo foi evidenciada

por fratura por cisalhamento nas analises de MEV.

O compésito reforgado com fibra tratada com Al(OH); demonstrou bom
desempenho estrutural e térmico, com propriedades adequadas para aplicagdes
que exigem resisténcia mecanica associada a seguranga frente ao fogo, como
revestimentos internos na industria automotiva, painéis isolantes, mobiliario sus-
tentavel e componentes para construcao civil ndo estrutural. Durante os ensaios
de flamabilidade, observou-se que, embora o material tenha sido consumido pela
chama, nao apresentou emissao de residuos incandescentes nem gotejamento
de material em combustdo. Um comportamento técnico relevante que indica es-
tabilidade da matriz e integridade superficial sob agao térmica. Essa caracteris-
tica contribui para mitigar o risco de igni¢ao secundaria, sendo altamente dese-

javel em ambientes onde a seguranga passiva contra incéndio € critica.
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Por fim, observou-se que o desempenho final do compdsito depende nao
apenas da resisténcia da fibra isolada, mas também da qualidade da interface
fibra/matriz. A escolha de insumos naturais, como 6leo vegetal e sisal, contribui
para a reducado do impacto ambiental e aponta para a viabilidade de desenvolver
compositos ecoldgicos e seguros para uso industrial, desde que se assegure a

padronizagdo da matéria-prima vegetal.
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6. TRABALHOS FUTUROS

A presente dissertagdo demonstrou a viabilidade da producéo de compo-
sitos sustentaveis de poliuretano vegetal reforgcado com fibra de sisal tratada qui-
micamente, focando na caracterizacdo térmica, mecanica e de flamabilidade.
Como continuidade e aprofundamento da pesquisa, sugerem-se os seguintes

trabalhos futuros:

Estudo da durabilidade dos compoésitos em ambientes agressivos, como
umidade elevada, radiagdao UV e agentes quimicos, para avaliar sua resisténcia

ao envelhecimento acelerado e possiveis aplicagdes externas.

Avaliagdo do comportamento térmico e ignifugo com outras concentra-
¢bes de fibra, investigando diferentes percentuais de reforgo (ex.: 20%, 40%,

50%) para observar os limites ideais de desempenho mecanico e térmico.

Realizagédo de analise por EDS (Energy Dispersive Spectroscopy) nas fi-
bras tratadas com Al(OH);, para confirmar a presenga de aluminio residual e
evidenciar, de forma elementar, a possivel deposicao de Al,O; detectada indire-
tamente por DRX e MEV.

Avaliagao do efeito da variagado da concentragdo de NaOH e Al(OH); nos
tratamentos quimicos das fibras, para compreender o impacto direto na estrutura
morfoldgica, indice de cristalinidade, resisténcia mecanica e desempenho tér-
mico e ignifugo dos compdésitos. Essa analise pode auxiliar na definicdo de con-
centracdes otimas, equilibrando remogao de componentes amorfos e preserva-

¢ao da integridade da celulose.
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