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O desenvolvimento de novos materiais que apresentem caracteristicas diferenciadas
como bom desempenho mecanico e biodegradabilidade, tem aumentado
consideravelmente nos ultimos anos. Neste sentido, a producdo de compoésitos de matriz
polimérica com reforco de fibras naturais da Amazonia e adicao de nanotubos de carbono
surge como uma alternativa vidvel desses novos materiais. A regido Amazonica possui
uma grande variedade de espécies, de onde podem ser retiradas as fibras naturais,
utilizadas como reforco de materiais compositos. Dentre essas espécies, as plantas de
periquiteira (Cochlospermum orinocense) e envira (Bocageopsis multiflora) tém
demonstrado potencial para serem utilizadas como agente de reforco em matrizes
poliméricas. Aléem disso, a adicdo de nanotubos de carbono pode melhorar as
propriedades mecanicas dos compositos. Dessa forma, este trabalho tem por objetivo
produzir materiais compdsitos de matrizes poliméricas (poliéster e epoxi) com reforgo de
fibras naturais e compdsitos de matriz polimérica com adi¢do de nanotubo de carbono
(NTC) e reforco de fibras naturais. Foram realizadas caracterizagdes fisicas, quimicas e
térmica nas fibras. Os compdsitos foram produzidos com incorporacdo de 10, 20, 30 e 40
% em volume de fibra e os nanocompdsitos com adi¢cdo de 0,1 % de NTC. As
propriedades mecénicas dos compdsitos foram avaliadas por ensaio de tracdo, flexdo e
impacto, realizados seguindo as diretrizes das normas ASTM D 638, ASTM D 790 e
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ASTM 256. As caracterizacOes das fibras de periquiteira e envira indicaram, valores de
densidade, indice de cristalinidade, estabilidade térmica e grupos funcionais
caracteristicos de fibras lignocelulosicas. Além disso, a analise morfologica por MEV
revelou que tanto a fibra de periquiteira quanto a fibra de envira apresentaram finos feixes
de fibrilas e superficie rugosa em todo o seu comprimento. Os valores de resisténcia
mecanica em tracdo das fibras indicaram que, estas fibras apresentam potencial para
serem utilizadas como reforco em compositos poliméricos. A caracterizacdo mecanica
em tracdo dos compositos com fibras de periquiteira em matriz epOxi apresentou um
aumento de 48% e com fibra de envira 36 %, em relacdo a matriz. Para os compdsitos
com matriz poliéster o aumento na concentracdo ideal de fibras foi de 70 % para a
periquiteira e 36 % para fibra de envira. Em relacdo a resisténcia em flexdo apenas a
composicdo de matriz epdxi com fibra de periquiteira apresentou aumento no valor de
resisténcia. Para as nanocompositos, ndo houve alteracdo significativa nos resultados
obtidos tanto para tragdo como para flexdo. As analises da regido de fratura indicaram
que de maneira geral a fratura ocorreu de forma fragil. Em relacdo aos nanocompositos
foram observadas areas de aglomeracdo de NTC, indicando ndo ter ocorrido uma

dispersao adequada.

Palavras-chave: Compdsitos poliméricos. Fibra de Envira. Fibra de Periquiteira.

Nanocompositos. Caracterizacao.
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The development of new materials with distinctive characteristics such as good
mechanical performance and biodegradability has increased considerably in recent years.
In this sense, the production of polymer matrix composites reinforced with natural fibers
from the Amazon and the addition of carbon nanotubes emerges as a viable alternative
for these new materials. The Amazon region has a wide variety of species from which
natural fibers can be extracted and used to reinforce composite materials. Among these
species, the periquiteira (Cochlospermum orinocense) and envira (Bocageopsis
multiflora) plants have shown potential for use as reinforcing agents in polymer matrices.
In addition, the addition of carbon nanotubes can improve the mechanical properties of
composites. Thus, this work aims to produce composite materials from polymer matrices
(polyester and epoxy) reinforced with natural fibers and polymer matrix composites with
the addition of carbon nanotubes (CNTs) and reinforced with natural fibers. Physical,
chemical, and thermal characterizations were performed on the fibers. The composites
were produced with the incorporation of 10, 20, 30, and 40% fiber by volume, and the
nanocomposites with the addition of 0.1% CNTs. The mechanical properties of the
composites were evaluated by tensile, flexural, and impact testing, performed following
the guidelines of ASTM D 638, ASTM D 790, and ASTM 256 standards. The
characterizations of periquiteira and envira fibers indicated values of density, crystallinity

index, thermal stability, and functional groups characteristic of lignocellulosic fibers. In
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addition, morphological analysis by SEM revealed that both periquiteira and envira fibers
had fine bundles of fibrils and a rough surface along their entire length. The mechanical
tensile strength values of the fibers indicated that these fibers have the potential to be used
as reinforcement in polymer composites. The mechanical tensile characterization of
composites with periquiteira fibers in an epoxy matrix showed an increase of 48% and
with envira fiber 36% in relation to the matrix. For composites with a polyester matrix,
the increase in the ideal fiber concentration was 70% for periquiteira and 36% for envira
fiber. In relation to flexural strength, only the epoxy matrix composition with periquiteira
fiber showed an increase in strength. For nanocomposites, there was no significant change
in the results obtained for both tensile and flexural strength. Analyses of the fracture
region indicated that, in general, the fracture occurred in a brittle manner. In relation to
nanocomposites, areas of NTC agglomeration were observed, indicating that adequate

dispersion did not occur.

Keywords: Polymer composites. Envira fiber. Periquiteira fiber. Nanocomposites.

Characterization.
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1 - INTRODUCAO

O desenvolvimento sustentavel e a responsabilidade ecoldgica vém induzindo
pesquisadores a buscarem alternativas de materiais, que possam ser utilizadas como reforgo
de materiais compositos de alto desempenho e valor agregado. Estes materiais, geralmente
sdo produzidos com reforco sintético e sdo aplicados em diversos setores tecnologicos.
Entretanto, a producéo destes materiais demanda grande energia de fabricacao, sdo materiais
ndo degradaveis, apdés seu periodo de vida atil geram grande quantidade de residuos
poluentes, causando sérios danos ao meio ambiente (KERNI et al., 2020; RUA et al., 2021;
DA SILVA et al., 2022; GHOLAMPOUR et al., 2020).

A procura de materiais que sejam ambientalmente corretos, sustentaveis, que
oferecam propriedades mecénicas comparaveis as de materiais sintéticos e que possam ser
produzidos com um menor custo, tem aumentado consideravelmente nos ultimos anos. Neste
contexto, a utilizacdo de fibras naturais surge como alternativa para substituicdo de seus
equivalentes sintéticos, como as fibras de vidro, carbono e aramida. Esta substituicdo tem
despertado grande interesse de diversos setores industriais, como nas industrias
automobilistica, militar, esportiva e de construcdo (MADASAMY, 2022; BELOUADAH et
al., 2022). As fibras naturais lignoceluldsicas se destacam por sua natureza biodegradavel,
ndo poluente, baixo consumo de energia e baixo custo de aquisi¢do, sendo economicamente
mais vidveis (ELFALEH et al., 2023; RAMASUBBU, MADASAMY, 2022; VIGNESH et
al., 2021; BELOUADAH et al., 2022).

Apesar da atratividade, os compositos a base de fibras naturais apresentam
propriedades térmicas e mecanicas inferiores em comparagdo com 0s compositos sintéticos.
Vérias abordagens sdo utilizadas para a melhoria destas propriedades, entre elas a
incorporagdo de materiais em nanoescala como reforgo (CASTRO et al., 2020; REJAB et
al., 2022). O uso de nanotubos de carbono pode superar o efeito negativo dos compositos
com fibras naturais. Essas melhorias incluem, ades&o entre fibra e matriz, modulos elevados,
maior resisténcia a tracdo e estabilidade térmica, diminuigéo da absorcao de 4gua e melhoria
das propriedades de inflamabilidade (ANZAR et al., 2020; CASTRO et al., 2020;
YAGHOOBI, FEREIDOON, 2019; REJAB et al., 2022; ABUBKRE et al., 2023).

A floresta amazonica apresenta a maior biodiversidade do planeta, abrigando uma
grande variedade de espécies de plantas, sendo a maior floresta preservada do mundo e
abrigando um grande numero de espécies de fibras lignocelulésicas que tém potencial para

serem usadas como reforco em matrizes poliméricas (Oliveira et al., 2020). Fibras como



curaua, ubim, tucum, matamatd, entre outras, vém sendo investigadas quanto as suas
propriedades e aplicagdes em compositos poliméricos. Os estudos realizados com essas
fibras tém indicado grande potencial de uso em estruturas mais leves, econémicas e
resistentes. (MACIEL et al., 2018; DEMOSTHENES et al., 2020; PORTELA et al., 2025;
MARCHI et al., 2022; OLIVEIRA et al., 2020; SANTA ROSA et al., 2025).

Dentre as inumeras espécies encontradas na regido amazonica, as especies
conhecidas como Periquiteira (Cochlospermum orinocense) e Envira (Bocageopsis
multiflora), nativas e endémicas da regido, sdo exemplos de plantas de onde podem ser
retiradas fibras que poderdo ser utilizadas como agente de reforco em compdsitos
poliméricos. Tradicionalmente, as fibras extraidas do caule destas plantas, sdo utilizadas em
confeccdo de cordas e reforgcos para paneiros (cestaria), devido a sua alta resisténcia. Dessa
forma, a producdo de materiais compdsitos de matriz polimérica funcionalizada com
nanotubos de carbono e reforgo de fibra natural, contribui para o desenvolvimento materiais
que podem utilizados em diversas aplicacfes de engenharia (MARCHI et al., 2022;
OLIVEIRA et al., 2020).

Embora a literatura apresente diversos estudos sobre compoésitos de matrizes
poliméricas reforgados com fibras naturais e, mais recentemente, sobre a incorporagéo de
nanotubos de carbono como agentes de reforco e funcionalizagdo, ndo foram encontradas
pesquisas que utilizem fibras naturais da Amazo6nia associadas a matrizes poliméricas
funcionalizadas com nanotubos de carbono. Nesse contexto, o presente trabalho se destaca
por investigar a producdo e a caracterizacdo de compdsitos que combinam fibras amazonicas
e nanotubos de carbono, contribuindo de forma inédita para a compreensao das interacdes
interfaciais e do desempenho desses materiais, além de ampliar as possibilidades de
aplicacdo de compositos sustentaveis e multifuncionais.

Dessa forma, o objetivo deste trabalho é produzir e avaliar as propriedades fisico-
mecanicas de materiais compdsitos de matriz polimerica ndo funcionalizada e matriz

polimérica funcionalizada com NTC reforgados com fibras naturais da Amazonia.

1.1 - MOTIVACAO

A preocupacdo ambiental tem levado a uma diminui¢do na utilizacdo de materiais
derivados de combustiveis fosseis. Dessa forma, a producdo de materiais compdsitos com

reforco de fibra natural, surge como alternativa para amenizar os efeitos negativos da



utilizacdo de materiais sintéticos. Além disso, os compdsitos estdo continuamente evoluindo
para produtos mais eficientes e menos onerosos.

A regido Amazonica apresenta expressiva biodiversidade vegetal, e a utilizacéo de
fibras oriundas de espécies nativas da regido surge como alternativa para o desenvolvimento
de materiais sustentaveis que poderdo ser aplicados em diversos setores da industria em
especial na construcéo civil. Esses materiais poderdo contribuir para o desenvolvimento de
cidades sustentaveis, além de industrias, inovacdo e infraestrutura da regido amazonica.
Assim alinha-se este trabalho com os Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS) 9 e
11 da Organizacdo das Nagbes Unidas (ONU). O ODS 9, que se refere a construir
infraestruturas resilientes, promover a industrializacéo inclusiva e sustentavel e fomentar a
inovacdo, e o ODS 11 tornar as cidades e comunidades mais inclusivas, seguras, resilientes
e sustentaveis.

Além disso, a utilizacdo dessas fibras contribui para a bioeconomia da regido, pois a
extracdo das fibras é realizada por comunidades extrativistas valorizando o uso consciente
dos recursos naturais. E a utilizacdo de nanotubos de carbono, seré realizada para melhorar
a adesdo da fibra na matriz, aumentando sua compatibilidade com o polimero e melhorando

o0 desempenho dos compésitos.

1.2 —OBJETIVOS
1.2.1 — Objetivo Geral
Produzir materiais compdsitos de matriz polimérica e matriz polimérica funcionalizada

com NTC reforgados com fibras naturais da Amazonia.

1.2.2 — Objetivos Especificos

e Avaliar as caracteristicas fisicas, termoquimicas, morfologicas e mecanicas das
fibras de Envira e Periquiteira;

e Avaliar as propriedades mecanicas dos compositos com a incorporacéo de 10, 20, 30
e 40 % em volume de fibras;

e Analisar a influéncia da funcionalizacdo das matrizes poliméricas (epdxi e poliéster)
com 0,5 % em volume de NTC, nas propriedades mecéanicas dos nhanocompositos;

e Analisar a regido de fratura dos compdsitos, bem como a influéncia dos NTC na

interface matriz/fibra.



1.3 — ORGANIZACAO DA TESE

A tese é apresentada no formato de agregacdo de artigos cientificos. Portanto, o
Capitulo 1 apresenta a introdugdo, a motivacdo, os objetivos da tese e a organizagdo do
trabalho.

O Capitulo 2 apresenta o primeiro artigo produzido com resultados do projeto de tese.
Neste artigo, sdo apresentados os resultados de caracterizagcdo dimensional, densidade
aparente, DRX, FTIR, TG e caracterizagdo mecénica da fibra de periquiteira.

O Capitulo 3 apresenta o segundo artigo produzido com resultados do projeto de tese.
Neste artigo, sdo apresentados os resultados de caracterizacdo dimensional, densidade
aparente, DRX, FTIR, TG e caracterizagcdo mecanica da fibra de envira e de seus compositos
produzidos em matriz epoxi.

O Capitulo 4 apresenta as considerac@es finais obtidas, a partir dos objetivos tracados
e resultados alcancados. Ainda no Capitulo 4, sdo apresentadas sugestdes de trabalhos
futuros, de acordo com observacgdes e indagacgdes que surgiram ao longo da pesquisa.

O capitulo 5 apresenta a coletanea dos artigos publicados.
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2

— ARTIGO 1: PERIQUITEIRA (Cochlospermum Orinocense): UMA FIBRA
AMAZONICA PROMISSORA PARA APLICAQAO EM MATERIAIS
COMPOSITOS.

Nas ultimas décadas, as fibras naturais lignoceluldsicas (FNLs) tém surgido como
alternativas sustentaveis de reforco para substituir fibras sintéticas em aplicagdes de
materiais compdsitos poliméricos. Neste trabalho, pela primeira vez, a periquiteira
( Cochlospermum orinocense ), uma FNL pouco conhecida da regido amazénica, foi
analisada quanto a sua densidade e, por difracao de raios X (DRX), para calcular o indice
de cristalinidade, bem como o angulo microfibrilar (AMF), analise termogravimétrica
(TGA), espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), anélise
eletronica de varredura (MEV) e resisténcia a tracdo. A densidade aparente encontrada
para a fibra de periquiteira foi de 0,43 g/cm3 - uma das mais baixas entre as FNLs. A
andlise por DRX indicou um indice de cristalinidade de 70,49% e um AMF de 7,32°. A
TGA revelou estabilidade térmica até 250 °C. A andlise por FTIR indicou a presenca de
grupos funcionais caracteristicos de FNLs. A analise morfolégica por MEV revelou que
a fibra de periquiteira apresenta finos feixes de fibrilas e uma superficie rugosa em toda
a sua extensdo. O valor médio da resisténcia da fibra de periquiteira foi de 178 MPa.
Esses resultados preliminares indicam que a fibra de periquiteira tem potencial para ser
utilizada como agente de refor¢co em matrizes poliméricas e pode gerar um composito
leve com excelentes propriedades mecéanicas, aplicavel em diversos setores industriais.

Palavras-chave: fibra natural lignoceluldsica; fibra de periquiteira ; caracterizacao.
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2.1 INTRODUCAO

O desenvolvimento sustentavel e a responsabilidade ecoldgica tém, nos ultimos anos,
impulsionado a busca por materiais alternativos, econdmicos e naturais que possam ser
utilizados como reforgo de compdsitos de alto desempenho e agregar valor a esses materiais
[1,2,3,4]. Os compdsitos convencionais, geralmente aplicados em diversos setores
tecnoldgicos, sdo produzidos com materiais de reforgo sintéticos. No entanto, a producgéo
desses materiais requer maior energia de fabricacdo, além de gerar uma grande quantidade
de residuos ndo degradaveis apos seu ciclo de vida, causando polui¢cdo ambiental [ 5, 6 ].

A busca por materiais naturais, ecologicamente corretos e sustentaveis que oferecam
propriedades mecanicas comparaveis as dos materiais sintéticos e que possam ser produzidos
a um custo menor tem aumentado consideravelmente. Nesse contexto, as fibras e tecidos
lignoceluldsicos (FNLs) surgem como uma alternativa para substituir seus equivalentes
sintéticos, como fibras de vidro, carbono e Kevlar [ 3, 4,5, 6 ]. Essa substituicdo esta
ocorrendo em diversos setores industriais, como o automotivo, o de blindagem balistica, o
esportivo e o da construgdo civil [7,8,9,10].

Em comparacdo com fibras sintéticas, as fibras naturais (FNL) sdo geralmente mais
leves, mais baratas e possuem propriedades especificas para aplicacfes semelhantes [ 11,
12,13,14,15,16,17,18,19, 20, 21, 22 ], alem de serem ecologicamente corretas.
Essas propriedades podem variar de acordo com a composi¢cdo quimica e as caracteristicas
fisicas das fibras. O principal constituinte quimico de uma FNL é a celulose, responsavel
pela rigidez da fibra. Uma maior quantidade de celulose representa melhores propriedades
mecanicas. Outro fator que influencia as propriedades da FNL € a parte da planta da qual ela
é extraida, além de aspectos de cultivo, como a idade da planta, o clima e os processos de
degradacédo [6,11,13,15].

Diversos estudos tém revelado um aumento na busca por fibras naturais que podem
ser utilizadas para reforcar compositos poliméricos, entre as quais se destacam as
encontradas na regido amazébnica [ 23,24 ,25,26,27,28,29,30,31,32,33,34,35,
36, 37 ]; por exemplo, curauad [ 23,29 ], buriti [ 19,30 ], malva [ 27, 35 ], carnauba [ 38
] e cipo-de-titica [ 39 ]. Além das fibras amazoénicas, diversas outras fibras naturais estdo
sendo estudadas como possiveis reforgcos para compositos poliméricos.

Pennas et al. [ 33 ] investigaram as fibras de tucum quanto as suas caracteristicas
bésicas, em termos de densidade, termogravimetria, composi¢do quimica e propriedades

mecanicas. Essas caracterizagbes mostraram que as fibras de tucum apresentam resultados
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comparaveis aos de outras fibras naturais. Os autores também apontam que a semelhanca
com as fibras de sisal pode auxiliar pesquisas futuras sobre o potencial uso das fibras de
tucum como fibras téxteis.

Ding et al. [ 40 ] analisaram as propriedades quimicas, térmicas, mecanicas e
morfolégicas de uma nova fibra natural (FNL), extraida do caule da planta de rattan manau
( Calamus manan ) por meio de separacdo mecénica. Os resultados obtidos revelaram que
essa fibra pode ser utilizada como reforgo para compositos termoplasticos com temperaturas
de operacédo inferiores a 300 °C. Além disso, a resisténcia a tracdo média atingiu o valor de
273,28 MPa e a analise por microscopia eletrénica de varredura (MEV) mostrou que a fibra
apresenta uma superficie rugosa. De acordo com 0s autores, essas caracteristicas sdo
benéficas para melhorar as propriedades mecanicas e a adesao interfacial entre a fibra e a
matriz nos compositos. Esses resultados indicam o grande potencial das fibras de Calamus
manan como reforco em compdsitos poliméricos.

Kummar et al. [ 41 ] investigaram as propriedades fundamentais de uma nova fibra
vegetal extraida da casca da arvore Acacia nilotica . As fibras foram extraidas utilizando a
técnica de maceracdo em agua. De acordo com o0s autores, € necessario realizar um
tratamento quimico da superficie da fibra para aumentar a rugosidade superficial. As analises
quimicas e fisicas mostraram propriedades notaveis para seu uso como material de reforgo
na producdo de compositos para aplicacdes de baixo peso.

Vinod et al. [ 42 ] estudaram as propriedades de uma fibra natural extraida do caule
da planta Cardiospermum halicababum pelo processo de maceracdo manual. A fibra
macerada foi analisada quanto a diversas propriedades fisicas, quimicas, cristalinas, de
estabilidade térmica, de tracdo e morfoldgicas. Os resultados obtidos nessas analises
indicaram que a fibra de Cardiospermum halicababum apresenta a vantagem de substituir
fibras sintéticas em aplicaces de compositos leves.

Outro exemplo de fibras naturais nativas da regido amazonica, encontradas em
grandes quantidades e com potencial para aplicagdo como refor¢co em materiais compositos
poliméricos, € extraido da planta periquiteira, conhecida cientificamente como
Cochlospermum orinocense . A periquiteira, nativa da floresta seca, € endémica da regido
amazonica, ocorrendo nos estados de Mato Grosso, Maranh&o e em todos os estados do norte
do Brasil [ 43 ]. Tradicionalmente, as fibras extraidas do caule da planta sdo utilizadas para
a confeccdo de cordas e reforgos para cestaria, devido & sua alta resisténcia. E importante
ressaltar que, apos a remogao da casca para a extracao das fibras, a periquiteira passa por um

processo de regeneracao sustentavel.



A pesquisa na base de dados Scopus [ 44 ] indica que a planta periquiteira tem sido
estudada nas areas de agricultura, farmacologia e bioquimica, como mostrado na Figura 2.1.
No entanto, até onde sabemos, estudos que relacionam o uso de fibras extraidas desta planta

com aplicacdes de engenharia ainda ndo foram relatados.

Figura 2.1- Areas de interesse de estudo sobre a planta periquiteira de acordo com a
base de dados Scopus [ 44 ].

Portanto, pela primeira vez, realiza-se uma investigacdo abrangente sobre as
caracteristicas microestruturais, morfolégicas e mecanicas da fibra de periquiteira,
principalmente no que diz respeito a caracterizacdo do indice de cristalinidade (IC) e do
angulo microfibrilar (AMF), que ndo foram previamente relatados na literatura. Além disso,
investiga-se a relacdo entre a resisténcia a tracdo e o diametro das fibras de periquiteira, bem
como a validacdo estatistica desses dados. Assim, este trabalho visa estudar as caracteristicas
morfolégicas, microestruturais e mecanicas das fibras de periquiteira, bem como estabelecer

uma correlacéo entre a resisténcia a tracdo das fibras e seu padréo de distribui¢do diametral.

2.2 MATERIAIS E METODOS

A fibra de periquiteira foi extraida do caule da planta, encontrada especificamente na
regido do Cambio Amazonico, e fornecida no municipio de Baido, Para, Brasil. A Figura

2.2 ilustra a planta periquiteira, o local de extracdo da casca, bem como as fibras extraidas
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manualmente. A casca da planta foi imersa em &gua por 24 horas para facilitar a extracéo
das fibras.

(c) ko
Figura 2.2- Planta de periquiteira ( a ), local de extragédo da casca ( b ), casca da planta (¢)
e fibras de periquiteira (d ).

A Tabela 2.1 mostra a composicao quimica da fibra de periquiteira com referéncia aos

teores de celulose e lignina.

Tabela 2.1- Composicdo quimica da fibra de periquiteira.
Fibra de Periquiteira Celulose (%) Lignina (%) Referéncia
60,15 15,03 [45]

2.2.1. Caracterizacdo Dimensional

A densidade aparente, massa dividida pelo volume, foi obtida pelo método geométrico.
Para obter o diametro médio (d), cada fibra foi dividida em cinco pontos distintos,
uniformemente separados, e entdo girada em 90°. Uma nova leitura foi realizada nos mesmos
cinco pontos anteriores. Um total de trés medi¢des foram feitas em cada ponto, obtendo-se
assim uma média estatistica. O equipamento utilizado foi um microscépio optico Even,
modelo MDA 1300 (Future Win Joe, Xiasha, Hangzhou, China).
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O comprimento (1) de cada fibra foi medido usando um paquimetro de preciséo de
0,01 mm, e sua massa foi pesada em uma balanca eletronica YMC, modelo Chyo JK-200
(Quioto, Japéo), com precisdo de 0,0001 g. Para calcular o volume, considerou-se que a fibra
possui geometria cilindrica perfeita, utilizando a Equacéo (1), onde vm é 0 volume médio, d é
o didmetro médio da fibra e | € o comprimento médio:

_ md?l (1)

m 4

A partir dos valores obtidos para a massa ( m ) e o volume médio da fibra, foi possivel
calcular a densidade (p )usando a Equacéo (2) e depois disso, as fibras foram divididas em
intervalos de didmetro e uma correlacgéo foi feita entre a densidade aparente e os intervalos

diametrais.

_m (2)
=1

2.2.2 Difragéo de raios X (DRX)

A andlise de difracdo de raios X (DRX) foi realizada no equipamento Proto
Manufacturing, sistema de difracdo de raios X em pé: gerador de 30 kV e 2 mA, radiacdo
Cu-Kal, passo angular de 0,0149°, intervalo de tempo de 0,5 s, varredura de 47 min e 20
variando de 5° a 60°.

O célculo do Indice de Cristalinidade (IC) seguiu 0 método descrito por Segal et al.
[ 46 ]. Ele utilizou a intensidade méaxima ou a area dos picos (1 0 1) e (0 0 2), que estdo
associados as fases amorfa e cristalina das fibras. O valor do CI foi determinado utilizando:

IC = (1 - 5—1) 100 3)

2

Em que | 1 é a intensidade do minimo (regido amorfa) e | » € a intensidade do maximo
de difracéo (regido cristalina).

O Angulo da Microfibrila (AMF) foi avaliado pelo método proposto por Cave [ 47 ]
com base no pico da celulose (0 0 2). Com base na analise de DRX, o valor do MFA é obtido
a partir da relacdo entre a curva gaussiana e as curvas de derivada de primeira e segunda
ordem. A partir dessa analise, obtém-se o parametro “T”, que ¢ aplicado a expressdo

polinomial:

MFA =-12,19 x T3+ 113,67 x T 2— 348,40 x T + 358,09 (4)
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2.2.3. Analise Termogravimétrica (TGA)

Para analisar a estabilidade térmica das fibras, a analise termogravimétrica (TG) foi
realizada em um equipamento NETZSCH (Berlim, Alemanha), modelo STA 449 F3 Jupiter.
A atmosfera utilizada foi de nitrogénio com vazao de 50 mL/min, taxa de aquecimento de
10 °C/min e faixa de temperatura de 20 a 500 °C.

2.2.4. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)
A andlise FTIR foi realizada em um equipamento Bruker, modelo Vertex 70 v
(Madison, WI, EUA), usando uma faixa de infravermelho médio (4000-400 cm ).

2.2.5. Analise de MEV

A morfologia da superficie da fibra de periquiteira foi analisada por microscopia
eletronica de varredura (MEV) em um microscépio modelo Mira3 FEG 250 TESCAN (Brno,
Republica Tcheca) operando com elétrons secundarios a 5 kV e uma distancia de trabalho

entre 25 e 10 mm.

2.2.6. Ensaios de Tracéo

A determinacdo das propriedades mecanicas obtidas em 60 fibras foi realizada por meio
do ensaio de tracdo. A preparacdo de cada amostra de fibra foi realizada de acordo com a
norma ASTM C1557 [ 48 ]. Antes do ensaio de tracdo, as fibras foram fixadas a um papel
de 90 m/g? utilizando adesivo epdxi. Os ensaios de tracao foram realizados em uma maquina
de ensaios universal EMIC DL 10000 (Instron, S&o José dos Pinhais, Brasil), com uma célula
de carga de 5 kN. Os ensaios de tracdo foram realizados em amostras com comprimento Util
de 40 mm, utilizando controle de deslocamento a uma taxa de 0,5 mm/min. A se¢do
transversal das fibras foi considerada circular, e suas areas de secdo transversal foram
utilizadas para calcular a resisténcia a tracdo. Alem disso, a deformacdo foi calculada a partir
dos dados de carga-deslocamento, e 0 modulo de Young aparente foi baseado na inclinagédo

da curva tensdo-deformacéo na regido eléstica.

2.2.7. Analise Estatistica

A validagdo estatistica dos dados foi realizada por meio da anélise de variancia
(ANOVA), com intervalo de confianca de 95% (p < 0,05). Os valores medios foram
comparados pelo teste de Tukey.
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2.3. Resultados

2.3.1. Caracterizacdo Dimensional

A distribuicdo da frequéncia das fibras em relacdo ao intervalo de diametro é
apresentada na Figura 2.3a e a varia¢ao da densidade com o didmetro da fibra da periquiteira
esta na Figura 2.3b.

0.8 +

/ \ =064 ]

-

Frequency (%)

Density (glem

02+

0o

T T T T T
0.20-0.300.31 - 0.390 40 - 0490.50 - 0.580.60 - 0 70
Diameter (mm) Diameter (mm)

(a) (b)

Figura 2.3 - Distribuicdo da frequéncia de fibras (a) e relacdo de densidade (b ) com o
didmetro da fibra da periquiteira.

T T T Y T
020-0300.31-039040-0450.50-059060- 070

E possivel observar uma maior quantidade de fibras na faixa de didmetro de 0,4-0,49
mm, seguindo um padrdo de distribuicdo quase normal. Esse padrdo sugere que as fibras de
periquiteira possuem um namero maior de fibras com diametro médio e apenas um nimero
menor de fibras grossas. O valor encontrado para o diametro médio das fibras foi de 0,50
mm. Esse resultado pode estar associado a natureza das fibras, que, por serem mais
compactas, apresentam um didmetro relativamente menor. O valor médio da densidade,
obtido pelo método geométrico, foi de 0,43 g/cm3 Esse valor é inferior quando comparado
as densidades de outras fibras naturais da Amazbnia, como o guaruma e o ubim
[25, 26, 34 ]. Observa-se também, na Figura 3b, que a densidade meédia diminui com o
aumento do didmetro. Esse fato pode estar associado a um maior nimero de vazios na
estrutura das fibras de maior diametro. O mesmo padrdo foi observado para a fibra de
guaruman, na qual as fibras de menor espessura tinham menos vazios e poros de espacgo
aberto e, consequentemente, maior densidade [ 26 ]. De acordo com Moshi et al., [49]
fibras de baixa densidade podem ser indicadas para a producdo de compoésitos mais leves

com alto desempenho mecanico.
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2.3.2. Analise de DRX

A Figura 2.4 mostra o difratograma obtido da fibra de periquiteira. Observa-se um halo
em um angulo de 16,48° e um pico em 22,78°, referentes aos planos (1 0 1) e (0 0 2), que
indicam, respectivamente, a presenca de constituintes amorfos e celulose cristalina na fibra.
O valor do indice de cristalinidade obtido da fibra de periquiteira foi de 70,49%. Este
resultado é comparavel a outros valores relatados para fibras naturais amazénicas, como
guaruma [ 251], buriti [ 30 ] e ubim [ 34 ].
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Figura 2.4 - Difratograma de raios X da fibra de periquiteira.

O pico em 22,78°, que indica a parte cristalina da fibra, foi usado para avaliar o AMF
e calculado como 7,32°. Este valor é semelhante aos valores de MFA de outras fibras
lignocelulosicas [ 25, 34, 38 ]. De acordo com Junio et al., [ 38 ] valores baixos de AMF
sdo considerados indicadores favoraveis de boas propriedades mecanicas, proporcionando

melhores resultados de resisténcia da fibra.

2.3.3. Andlise de TGA

A curva termogravimétrica (TG) e sua derivada (DTG) obtidas para as fibras de

periquiteira sdo mostradas na Figura 2.5.
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Figura 2.5 - TG e DTG obtidos para fibras de periquiteira.

A curva TG mostra que a reducdo da massa da fibra ocorre em duas faixas de
temperatura, como observado por da Silva et al. [ 45 ]. Entre a temperatura ambiente e 120
°C, ocorre a primeira reducdo, relacionada a evaporacao da &gua, o que evidencia a presenca
do grupo OH na estrutura das fibras [ 50 ]. A segunda perda ocorre entre 250 e 320 °C,
correspondendo a quebra das ligacdes glicosidicas da celulose [ 50 , 51 ] além da degradacéo
da lignina [ 52] que pode ocorrer por pirdlise [ 50]. Esse mesmo padrdo também foi
observado por Moshi et al. [ 49 ] e Maache et al. [ 53 ]. A degradacéo da cadeia de celulose
é observada em temperaturas préximas a 300 °C, devido a atmosfera inerte [ 50 ] utilizada
neste experimento, fato também observado por da Silva [ 45 ], Cunha et al. [ 54 ] e Moshi et
al. [ 49 ]. Apds esta temperatura, ndo se observa perda de massa, sugerindo que, além deste

estagio, todos os componentes da fibra natural foram degradados termicamente.

2.3.4. Analise de FTIR
O espectro FTIR da fibra de periquiteira é mostrado na Figura 2.6. Este espectro mostra

bandas de absorc¢éo de diferentes grupos funcionais quimicos, presentes nas estruturas de
celulose, hemicelulose e lignina. Entre 3100 e 3800 cm™!, observam-se bandas atribuidas ao
estiramento do grupo OH, evidenciando a presenca de celulose e lignina [ 49, 55 ]. A banda
em 2895 cm™! corresponde ao alongamento da ligagcdo CH, um constituinte da celulose [ 56 ].

Em 2345 cm™" a banda referente a cadeia alquilica denota a presenca de cera [ 56 ]. A banda
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em 1727 cm™! esta relacionada ao estiramento e a flexao de C=0 na hemicelulose [ 57 ]. A
absorbancia em 1645 cm™ pode ser atribuida ao estiramento de C=C do anel benzénico,
referente ao teor de lignina [ 58 ]. Em 1445 cm ! observa-se uma flexdo simétrica de CH 2,
que denota a presenca de celulose [ 57 ]. A banda em 1025 cm ~* denota a presenca de um

anel aromatico relacionado a flexao e vibracdo de CHe CO[59].
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Figura 2.6 - FTIR da fibra periquiteira.

2.3.5. Anélise de MEV

A morfologia da fibra de periquiteira, analisada por MEV, é mostrada na Figura 7. E
possivel observar nas Figuras 2.7a e 2.7b que a fibra de periquiteira € composta por varios
feixes finos de fibrilas. Além disso, apresenta falhas e irregularidades ao longo do seu
comprimento. Observa-se ainda, na Figura 7c¢, que a fibra possui uma superficie rugosa e a
presenca de porosidade, além dos feixes de fibrilas alinhados na direcdo do seu
comprimento. Manimaran et al. [ 55 ] também observaram a presenca de uma superficie
rugosa, feixes alinhados e poros. A presenca de poros pode afetar a resisténcia a tragdo, mas
também pode contribuir para uma melhor adesao da fibra na matriz [ 53, 59 , 60 ]. Este fator
pode indicar boas propriedades mecénicas para compdsitos polimeéricos reforcados com fibra
de periquiteira. Maache et al. [ 53] associaram a melhoria da ancoragem mecénica da
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fibra de Juncus effusus na matriz a rugosidade superficial observada. As caracteristicas
morfolégicas das fibras apresentadas na Figura 7 podem ser comparadas com as morfologias
de diferentes FNLs ja relatadas na literatura [ 49 , 53,55, 56,57 ,58,59, 60 ].

Lumen

SEM 200x : 200 jm SEM 900

Rough
Porosities | * Surface

gl

100 yum

SEM 46
Figura 2.7 - Morfologia da superficie da fibra de periquiteira em MEV: (a) secdo

transversal da fibra com ampliacdo de 200x%; ( b ) secédo transversal da fibra com ampliacédo
de 900x%; ( ¢ ) secéo longitudinal.

2.3.6. Ensaio de Tragéo
A Figura 2.8 mostra o grafico da resisténcia a tragdo em relagdo ao intervalo de

diametro da fibra de periquiteira.
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Figura 2.8 - Resisténcia a tracdo em relagdo ao intervalo de didmetro da fibra de periquiteira.

O valor médio encontrado para a resisténcia da fibra de periquiteira foi de 178 MPa.
Este valor é semelhante ao encontrado por da Silva et al. [ 45]. No entanto, é superior
qguando comparado a resisténcia de algumas fibras naturais de madeira que foram
investigadas para possiveis aplicagoes em materiais compositos
[49,53,55,56,57,58,59]. E possivel observar uma diminuic&o na resisténcia a tragdo
com o aumento do intervalo de diametro, sugerindo que a resisténcia a tracdo das fibras é
inversamente proporcional ao aumento do diametro fibrilar. Esta correlacdo pode contribuir
para a selecéo de fibras mais resistentes para a fabricagcdo de compositos de alto desempenho.
Além disso, sugere-se que fibras mais finas podem ter maiores teores de celulose em
detrimento das mais grossas, 0 que também pode explicar esta correlagdo inversamente
proporcional entre resisténcia a tracdo e aumento do didmetro fibrilar; entretanto, este fato
ainda esta em estudo. O valor médio encontrado para 0 menor intervalo de diametro foi de
255 MPa. Este padréo pode estar relacionado ao nimero de defeitos na estrutura da fibra,
como observado nas micrografias da Figura 7 , e também no padrao de densidade da Figura
3b , em relagdo ao intervalo de didmetro. Estudos indicam que fibras com didmetros menores
tendem a apresentar um padréo uniforme com microfibrilas mais compactas, menos espacos
vazios e, consequentemente, maior resisténcia [ 25, 34]. No entanto, em fibras mais
espessas, hd um maior numero de defeitos e porosidade microestrutural, o que pode causar

uma diminuicdo naresisténcia[ 61, 62 , 63, 64 ]. A resisténcia da fibra de periquiteira pode
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ser diretamente relacionada ao seu alto teor de celulose e ao baixo angulo microfibrilar, uma
vez que altos teores de celulose e maiores angulos conferem maior resisténcia mecanica
[34,55].

Marchi et al. [ 34], ao caracterizarem as fibras de ubim, encontraram valores de
resisténcia a tracdo semelhantes aos relatados no presente estudo. Ribeiro et al. [ 35]
encontraram valores de resisténcia a tracdo para juta e malva muito superiores aos da fibra
de periquiteira. No entanto, a fibra estudada pode ser considerada mais leve como alternativa
para reforco de compdsitos de matriz polimérica. Alem disso, o uso dessa nova fibra pode
contribuir para o desenvolvimento de compdsitos leves mais sustentaveis, visto que essa
fibra apresenta menor densidade quando comparada a outras fibras naturais, como juta e
malva [ 35 ], coco e banana [ 65 ].

A Figura 2.9 mostra o grafico do médulo de Young aparente em relacao ao intervalo

de didmetro das fibras da periquiteira.

Apparent Young’s Modulus (GPa)
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Figura 2.9 - M6dulo de Young aparente em relacdo ao intervalo de diametro da fibra de
periquiteira.
E possivel observar que, com o aumento do didmetro, h4 uma diminuicdo no valor

médio do mddulo de Young aparente. Esse fato indica que as fibras de periquiteira mais finas
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apresentam maior rigidez do que as fibras mais grossas, sugerindo que as fibras de menor
didmetro possuem feixes de fibrilas mais compactos. A correlagéo inversa da rigidez com o
diametro pode ser atribuida a microestrutura da fibra e também a ruptura aleatéria das
microfibrilas [ 66 , 67 , 68, 69 ]. Comportamento semelhante foi observado por Zakikhani
etal. [ 70 ] ao estudar as propriedades mecénicas de fibras de bambu.

A Figura 2.10 apresenta a deformacdo das fibras da periquiteira em relacdo ao intervalo

de didmetro.
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0.121 I 1

0.081

Total Strain (mm/mm)

0.04;

0.00

020-0.30 031-0.39 040-049 050-0.59 0.60-0.70

Diameter (mm)
Figura 2.10 - Deformacédo em relacdo ao intervalo de diametro.

Observa-se que a fibra de periquiteira apresenta um aumento no valor médio de
deformacdo para fibras com maior didmetro, confirmando os resultados obtidos para o
modulo de Young aparente mostrado na Figura 9. A maior quantidade de microfibrilas e
menores teores de lignina [ 45] nas fibras de maior didmetro podem contribuir para o

aumento da deformacéo da fibra.

2.3.7. Andlise Estatistica

A analise estatistica de variancia (ANOVA) da caracterizagdo mecanica € apresentada
na Tabela 2.2 .
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Tabela 2.2 - Anélise de variancia para caracterizagdo mecéanica em relacéo ao intervalo de

diametro.
Resisténcia a tracédo (MPa)
Fonte Soma dos Graus de Média dos Valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P critico
Entre os 164.850,8 4 41.212,7 637 5579
grupos 10-5
Dentrodo 53, 150 4 45 5203.342
grupo
Total 399.001,2 49
Maddulo de Young aparente (GPa)
Fonte Soma dos Graus de Média dos valor E critico
Quadrados Liberdade Quadrados P
Entre os 164,845 4 41.211 2,93 2,579
grupos 10—6
Dentrodo 15 597 45
grupo
Total 335,173 49
Deformacéo total (mm/mm)
Fonte Soma dos Graus de Média dos valor E critico
Quadrados Liberdade Quadrados P
Entre os 0,017 4 0,2 x 2,579
grupos 10-3
RGO ED 0,029 45 0,0006
grupo
Total 0,047 49

E possivel observar que os valores de F calculados sdo superiores aos valores criticos

de F para todas as propriedades. Assim, a hipétese de igualdade entre os valores médios das

propriedades, para um nivel de significancia de 5%, é rejeitada. Com base nesses resultados,

foi necessario realizar o teste de Tukey para avaliar se 0 aumento do didmetro altera

significativamente as propriedades mecanicas das fibras. Os resultados do teste de Tukey

sdo apresentados na Tabela 2.3.
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Tabela 2.3 - Diferencas entre os valores médios dos intervalos de diametro apds a aplicagdo
do teste de Tukey.

Resisténcia a tracio Modulo de Young aparente Deformacio total
(msd = 84,400) (msd = 2.276) (dp,= 0,030)
020-  031- 040- 050- 060- | 02— 031 04 05 o060 | o2 " o4 050 060
0,30 0,39 0,49 0,59 070 | 030 039 049 059 0,70 | 030 0"39 0,49 0,59 0,70
0,20
- 0 30,76 82,66 109,62 162,56 0 151 273 437 493 0 002 00 0,048 0,05
0,30
031
- 30,76 0 5180 7886 131,80 | 151 0 122 28 341 | o002 0 0005 0023 002
039
L 0,00
- 8266 5189 0 2696 7990 | 2,73 122 0 163 219 | o002 E 0 0018 002
0,49
0,50
= 109,62 78,86 26,96 0 52,94 437 2,36 1,63 0 0,55 0,04 0,02 0,018 0 0,006
0,59
0.60
— 16256 13180 7900 5204 0 493 341 218 055 0 005 002 0024 0006 0
0,70

A diferenca minima significativa (DMS) é um valor que indica qual tratamento difere
em seus valores médios. Quando o valor absoluto da diferenca entre duas médias é igual ou
maior que o valor da DMS, as meédias sdo consideradas estatisticamente diferentes. Os
valores de DMS obtidos para a resisténcia a tracdo, 0 modulo de Young aparente e a
deformacdo total foram, respectivamente, 84,400, 2,276 e 0,030.

Assim, foi possivel observar que o diametro influencia as propriedades mecénicas da
fibra. Os intervalos de menor didmetro apresentam, de fato, maiores resisténcias a tracéo e
modulo de Young aparente. A deformacdo apresenta os menores valores nas fibras mais
finas. Acredita-se também que exista uma correlacdo diretamente proporcional entre a
densidade e a resisténcia a tracdo das fibras de periquiteira, sendo as fibras mais densas e
resistentes quanto menor o diametro. Isso pode proporcionar a producdo de compo6sitos com
alto desempenho mecanico e, ainda assim, leves devido a densidade aparente media dessa
fibra.

2.4. Conclusfes

A caracterizacdo das fibras de periquiteira extraidas do caule da planta, cientificamente
conhecida como Cochlospermum orinocense, revelou que:

A densidade da fibra, medida pelo método geométrico, foi de 0,43 g/cm3 ' um dos
valores mais baixos relatados até o momento para fibras lignoceluldsicas naturais (FNLS).
Além disso, apresentou uma tendéncia de diminuicdo com o aumento do diametro da fibra.

A analise de difracdo de raios X (DRX) da fibra de periquiteira permitiu calcular o indice de
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cristalinidade (70,4%) e o angulo microfibrilar (7,32°), valores associados as boas
propriedades mecénicas das fibras. A espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR) indicou a presenca de diferentes grupos funcionais encontrados na celulose,
hemicelulose, lignina e ceras, principais componentes das FNLs. A analise da morfologia da
fibrarevelou a presenga de microfibrilas, defeitos e irregularidades microestruturais ao longo
de seu comprimento, caracteristicas morfoldgicas semelhantes as observadas em diferentes
FNLs. A caracterizacdo mecanica mostrou que os valores médios de resisténcia e modulo de
Young aparente da fibra de periquiteira foram de 178 MPa e 2,92 GPa, respectivamente,
indicando uma diminuigdo da resisténcia com o aumento do didmetro da fibra. Além disso,
constatou-se que a resisténcia da fibra de periquiteira esta diretamente associada ao diametro
fibrilar, demonstrando que os defeitos naturais e intrinsecos da fibra afetam diretamente sua
resisténcia, sugerindo que fibras mais espessas apresentam maior niumero de defeitos e,
portanto, s&o menos resistentes. O mesmo padrdo foi observado nos valores de densidade,
indicando que fibras com maior densidade, com menos defeitos em sua estrutura,
apresentaram melhor resisténcia. O valor médio da resisténcia a tracao, a baixa densidade
fibrilar e os resultados térmicos revelam que as fibras de periquiteira, uma fibra natural de
baixa densidade (FNB) promissora, tém potencial para serem utilizadas no reforgo de
compdsitos poliméricos de baixa densidade, podendo ser aplicadas na construcéo civil e na

industria esportiva, substituindo compositos reforcados com fibras sintéticas.
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ARTIGO 2: CARACTERIZACAO DE FIBRAS DE ENVIRA ENDEMICAS DA
FLORESTA AMAZONICA E SEU POTENCIAL PARA REFORCO EM
COMPOSITOS POLIMERICOS.

Fibras lignocelulésicas naturais (FNLs) tém sido utilizadas como refor¢co em compositos de
matriz polimérica, substituindo fibras sintéticas. Neste trabalho, uma FNL pouco conhecida,
endémica da regido amazonica, a fibra envira ( Bocageopsis multiflora), foi analisada
quanto as suas caracteristicas fisicas, termoquimicas, morfolégicas e mecénicas basicas.
Além disso, compdsitos de matriz epdxi com 10, 20, 30 e 40% em volume de fibras de envira
continuas e alinhadas foram avaliados por espectroscopia de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) e ensaios de tracdo. Os resultados foram comparados
estatisticamente por ANOVA e teste de Tukey. A densidade encontrada para a fibra envira
foi de 0,23 g/cm? - O indice de cristalinidade e o angulo microfibrilar obtidos foram de 69,5%
e 7,07°, respectivamente. A estabilidade térmica da fibra foi observada até aproximadamente
210 °C. A FTIR confirmou a presenca de grupos funcionais caracteristicos de FLNs. A
analise morfoldgica por MEV revelou que a fibra de envira apresentava feixes finos de
fibrilas e uma superficie rugosa ao longo de seu comprimento. O valor médio da resisténcia
da fibra de envira foi de 62 MPa. A analise por FTIR dos compositos confirmou a presenca
dos principais constituintes da resina epéxi e das fibras de nanofibras (FNLs). Os resultados
de resisténcia a tracdo indicaram que a adi¢do de fibra de envira aumentou a resisténcia dos
compositos em até 40% em volume. A analise da regido de fratura revelou caracteristicas de
fragilidade. Esses resultados indicam que as fibras de envira apresentam potencial como
reforco para compdsitos de matriz polimérica e podem ser utilizadas em aplicacdes de
engenharia, devido a sua leveza e baixo custo.

Palavras-chave: fibra Envira ; compositos de fibra natural ; caracterizacéo

Envira plant Envira Fiber Composites

Vabume Snitown o rmricn Sher (W)

Tensile strength

Resumo grafico
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3.1. Introducéo

Com os avancgos tecnoldgicos e industriais, tornou-se cada vez mais necessario
desenvolver materiais de engenharia que apresentem propriedades mecéanicas aprimoradas,
como alta resisténcia e rigidez, combinadas com facilidade de processamento e baixo peso
[1,2,3,4,5]. Os compositos de matriz polimérica reforcados com fibras sdo exemplos
de materiais com essa combinacdo. Os compdsitos reforcados mais comumente utilizados
sdo produzidos com fibras sintéticas. Esses compositos sdo atualmente utilizados nas
indUstrias aeroespacial, de defesa, automotiva, esportiva e de energia edlica
[4,5,6,7,8,9,10]. No entanto, os compdsitos feitos com fibras sintéticas sao
relativamente caros, pesados, dificeis de fabricar, exigem grande quantidade de energia para
serem produzidos e tém um impacto negativo na saude humana e no meio ambiente
[9,10,11,12,13,14,15,16]].

A busca por materiais leves, especialmente no setor automotivo, tem sido impulsionada
h& muito tempo pela procura por maior eficiéncia de combustivel e reducao das emissoes de
gases de efeito estufa [ 15, 16, 17 ]. Além disso, a preocupacdo com o meio ambiente tem
crescido constantemente nas Ultimas décadas. 1sso levou a comunidade cientifica a estudar
possiveis  materiais que poderiam  substituir seus equivalentes  sintéticos
[16,17,18,19,20, 21, 22 ]. Uma maneira promissora de substituir ou reduzir o uso de
materiais sintéticos é considerar reforgos naturais na producdo de compositos. As fibras
naturais, especialmente as fibras de origem vegetal, também conhecidas como fibras naturais
lignoceluldsicas (FNLs), tém sido cada vez mais investigadas como possiveis reforgos em
materiais compositos
[10,11,12,13,14,15,16,17,18,19,20,21,22,23,24,25].

Materiais compositos com reforgo de fibras naturais tém despertado interesse mundial
devido a demanda por materiais ecologicamente corretos, aliada a viabilidade tecnoldgica e
econémica [ 26, 27, 28, 29 ]. Esses materiais sdo leves e oferecem maior resisténcia a um
custo razodvel em comparagcdo com outros compésitos [6,9,18]. A redugdo da
abrasividade facilita o processamento das fibras naturais e aumenta sua reciclabilidade
[17,18,21]. Embora os compositos de fibras sintéticas apresentem maior resisténcia
especifica do que os compdsitos de fibras naturais, a abundancia, o baixo custo e a baixa
densidade séo fatores que influenciam significativamente a produgdo desses materiais
[ 23,24, 25]. A combinagdo dessas caracteristicas posiciona 0s compdsitos reforcados com

fibras naturais como uma opcéo atraente para aplicacdes em diversos setores, como a
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indUstria automotiva, onde a demanda por materiais sustentaveis e de alto desempenho é
fundamental [ 17 ].

Fibras naturais de diversas espécies tém sido investigadas mundialmente para uso como
reforco em compositos. Mencionando apenas alguns exemplos recentes de compositos
epoxi, Helaili et al. [ 30 ] estudaram as propriedades mecanicas de compdsitos de fibras
naturais alfa em epoxi; com fibras curtas e orientadas aleatoriamente, foi identificado um
aumento no modulo e na resisténcia a tracdo. Belouadah et al. [ 31] produziram um
composito a base de resina epoxi reforcado com fibras de Lygeum spartum ; observou-se
uma melhoria nas propriedades mecanicas de tracéo e flexdo em comparagdo com a resina
epoxi pura, bem como boa adesdo fibra-matriz. Rekha et al. [32] avaliaram as
caracteristicas macroscopicas da superficie do compdsito de matriz polimérica epoxi
reforcado com fibra de bambu; os resultados indicaram que os dois fatores que mais
influenciam as propriedades mecénicas sdo o comprimento e o teor ideal de fibras.
Maguteeswaran et al. [ 33 ] estudaram o efeito do tratamento alcalino na fibra extraida do
caule da acacia Lakaran em uma matriz epoxi. Observou-se que o tratamento melhorou as
propriedades mecanicas de tracdo, flexdo e impacto, aprimorando a adesao entre a fibra e a
matriz epOxi, 0 que resultou em propriedades mecanicas superiores no compaosito fabricado.
Fibras de algoddo em epdxi [ 34 ] foram avaliadas quanto as suas propriedades mecanicas,
de desgaste e térmicas. Os autores observaram gque o compdsito apresentou boa resisténcia,
com um valor de 52 MPa, tornando-o adequado para aplicacbes que exigem propriedades
mecanicas robustas. Owen et al. [35] produziram e caracterizaram mecanicamente
compdsitos de fibra de aguapé em ep6xi; os autores observaram uma forte adesdo interfacial
fibra/matriz entre as fibras tratadas e a matriz epoxi, demonstrando que as fibras de aguapé
tém potencial como material alternativo para substituir fibras sintéticas em aplicacGes de
compdsitos. Estudos com fibra de Tectona grandis [ 36 ] mostraram que o refor¢o com fibra
causou uma melhora significativa no aspecto mecénico do composito. De acordo com 0s
autores, esses resultados indicam que o material produzido representa um substituto viavel
para reforgos sintéticos.

A floresta amazonica possui a maior biodiversidade do planeta, abrigando uma grande
variedade de espécies vegetais, sendo a maior floresta preservada do mundo e abrigando um
vasto numero de espécies de fibras naturais que tém potencial para serem utilizadas como
reforco em matrizes poliméricas [ 25, 26, 27 ]. Oliveira et al. [ 25] estudaram a fibra de
tucum ( Astrocaryum vulgare ) e concluiram que os compaositos podem ser aplicados como

substitutos dos compositos convencionais reforcados com fibras sintéticas, particularmente
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em blindagem multicamadas para protecdo corporal. Marchi et al. [ 26 ] estudaram as
caracteristicas da fibra de ubim ( Geonoma baculifera ) e concluiram que, devido a sua baixa
densidade, aproximadamente 0,73 g/cm 2, seu uso como agente de reforco em matrizes
poliméricas possibilita a producéo de compdsitos mais leves com aplicagBes na construcao
civil. Um estudo sobre a incorporacdo de fibras de caranan ( Mauritiella armata) como
reforco em compdsitos de matriz epoxi mostrou que a fibra de caranan aumenta
significativamente a resisténcia a tracdo dos compdsitos e pode substituir as fibras de vidro
[ 27 ]. Maciel et al. [ 37 ] realizaram um estudo comparativo de compositos reforcados com
fibras de curaud ( Ananas erectifolius ) e de vidro, concluindo que, do ponto de vista da
resisténcia mecanica, as fibras de curaua podem substituir as fibras de vidro. Além disso, 0s
compositos com fibra de curaua podem apresentar uma reducédo de peso de até 15% quando
comparados a materiais reforcados com fibras de vidro. Os autores indicaram que 0S
compdsitos podem ser utilizados em equipamentos esportivos, reduzindo tanto o peso quanto
0 custo do material produzido. Fibras de malva ( Urena lobata ) e tucum foram estudadas
como reforcos para biomatrizes poliméricas [ 38 ]. Os resultados indicaram que 0s
compositos preparados com alto teor de fibras lignoceluldsicas apresentaram desempenho
promissor nos ensaios mecanicos aplicados, com excelente potencial para substituir
materiais de engenharia. Estudos realizados com fibra de buriti ( Mauritia flexuosa ) [ 39 ]
indicaram um valor de 58% para o teor de celulose, demonstrando que essa fibra possui boa
rigidez e resisténcia. Lopes Jr. et al. [ 40 ] caracterizaram fibras naturais extraidas do caule
da aninga ( Montrichardia linifera) e desenvolveram uma folha polimérica unidirecional
com matriz epoxi. Os resultados observados garantem que a fibra de aninga seja considerada
de alto desempenho (>200 MPa) e possa ser utilizada em componentes internos de
automoveis.

Devido a sua grande diversidade de plantas, a Floresta Amazo6nica possui um grande
numero de fibras naturais ainda pouco investigadas [ 25, 39 ]. Este € o caso da fibra extraida
da planta popularmente conhecida como envira ( Bocageopsis multiflora), comum na
regido, encontrada principalmente nos estados do Amazonas, Pard e Amapa, no Brasil. Do
caule desta planta, as fibras sdo extraidas e utilizadas por tribos indigenas, bem como por
pequenas comunidades rurais, para a fabricacdo de cordas para amarrar cabanas e casas de
palha e para envolver talos de mandioca, gerando emprego e renda para essas comunidades
[41]. Esses usos indicam que a fibra de envira pode apresentar boas propriedades
mecanicas, bem como potencial para reforco de compdsitos poliméricos. Embora 0s usos

tradicionais da envira demonstrem propriedades promissoras, ndo foram encontrados
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estudos que apresentem suas propriedades mecéanicas e possivel aplicagdo como reforgco em
compositos poliméricos. Pela primeira vez, ¢ realizada uma investigacdo abrangente sobre a
microestrutura, estabilidade térmica e comportamento mecanico das fibras de envira. Além
disso, a interacdo entre a fibra Envira e a matriz epoxi em compositos, bem como seu
potencial de reforgo, foram investigados. Especificamente, o objetivo deste trabalho foi
investigar a fibra Envira em relagdo a sua densidade, comportamento termogravimétrico,
morfologia e propriedades mecanicas, além de avaliar as propriedades de tracdo e flexdo de

compositos de matriz epoxi incorporados com fibra Envira.

3.2. Materiais e Métodos

3.2.1. Materiais
A resina epdxi de éter diglicidilico de bisfenol-A (DGEBA) e o endurecedor

trietilenotetramina (TETA), utilizados na proporcdo de 2 partes de resina para 1 parte de
endurecedor, foram usados como matriz para o composito, fornecidos comercialmente pela
Epoxy Fiber (Sdo Paulo, Brasil).

As fibras de envira ( B. multiflora) utilizadas nesta pesquisa foram adquiridas no
comércio local da cidade de Moju, Par4, Brasil (01°53'10” S € 48°46'00" O). As fibras foram
extraidas da casca da arvore de envira, manualmente, sem causar danos ou a morte da planta.
Em seguida, as fibras foram lavadas, secas em estufa, separadas manualmente em filamentos
e cortadas em comprimentos de 300 mm. A Figura 3.1 mostra a planta de envira (a), o caule
(b) e a casca (c).

= =

Figura 3.1 - A envira: planta Envira (a), caule ( b ) e planta com casca (¢ ).
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3.2.2. Caracterizacgao das Fibras

3.2.2.1. Caracterizacao Dimensional

O didmetro médio foi medido utilizando um microscdpio ptico Even, modelo MDA
1300 (Future Win Joe, Xiasha, Hangzhou, China). Cada fibra foi medida em cinco pontos
diferentes, equidistantes entre si, e entdo girada 90° para uma nova leitura nos mesmos cinco
pontos anteriores. O comprimento de cada fibra foi medido com um paquimetro com
precisdo de 0,01 mm, e sua massa foi pesada em uma balanca eletrénica YMC, modelo Chyo
JK-200 (Quioto, Japédo), com precisdo de 0,0001 g. Para calcular o volume (Vm),
considerou-se que a fibra possuia uma geometria cilindrica perfeita, utilizando:

_ md?l (1)

mT Ty

onde Vm é o volume médio, d é o diametro e | € 0 comprimento.
A partir dos valores de volume médio e massa (m), foi possivel calcular a densidade
(“p”) utilizando:

_n (2)
P=7

3.2.2.2. Difragéo de raios X (DRX)

A difracdo de raios X (DRX) foi realizada em um sistema de difracdo de raios X para
p6 da Proto Manufacturing: gerador de 30 kV e 2 mA, radiacdo Cu-Kal, passo angular de
0,0149°, intervalo de tempo de 0,5 s, varredura de 47 min e 20 variando de 5° a 60°. O
calculo do indice de cristalinidade (IC) seguiu 0 método descrito por Segal et al. [ 42],
utilizando a intensidade maxima dos picos (1 0 1) e (0 0 2) associados as fases amorfa e
cristalina da fibra. Os valores de IC foram determinados utilizando a Equacédo (3), onde 11 &
a intensidade do minimo (regido amorfa) e 12 é a intensidade do maximo de difracéo (regido
cristalina).

IC = (1 - j—l) 100 )

2

O angulo da microfibrila (AMF) foi determinado a partir do pico da celulose cristalina
(00 2), de acordo com a metodologia descrita por Cave [ 43 ]. Com base na analise de DRX,

o valor do AMF ¢ obtido a partir da relagdo entre a curva gaussiana e as curvas de derivadas
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de primeira e segunda ordem. A partir dessa analise, o pardmetro “T” ¢ obtido e aplicado a
equacéo polinomial:
MFA =—12,19 *T3 + 113,67 *T2 — 348,40 = T + 358,09 4)

3.2.3. Analise Termogravimétrica (TG)

A andlise termogravimétrica (TG) foi realizada em um analisador térmico simultaneo,
modelo STA 449 F3 Jupter da NETZSCH (Berlim, Alemanha), sob atmosfera de nitrogénio
com vazao de 50 mL/min, taxa de aquecimento de 10 °C/min e faixa de temperatura de 20 a
500 °C.

3.2.4. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de infravermelho das amostras de fibra e dos compésitos foram obtidos
por reflectancia total atenuada (ATR). A andlise FTIR foi realizada utilizando um
equipamento Bruker modelo Vertex 70v (Billerica, MA, EUA), na faixa do infravermelho
médio (4000 cm™ ~ 400 cm™ ) .

3.2.5. Caracterizacdo Mecénica da Fibra

Cem fibras Envira foram submetidas a ensaios de tracao individuais apds serem fixadas
a um papel de 90 m/g? utilizando adesivo epdxi. Cada ensaio de tragdo das fibras foi realizado
de acordo com o método padrdo ASTM C1557 [44], a temperatura ambiente (TA),
utilizando uma méaquina de ensaios universal Intermetric-iM50 (Sao Paulo, Brasil), com uma
célula de carga de 5 kN e velocidade de 0,5 mm/min para todos os ensaios de tracdo. A se¢do
transversal das fibras foi considerada circular, e suas areas transversais foram utilizadas para
calcular a resisténcia a tragdo. Além disso, a propriedade de deformacao foi calculada a partir
dos dados de carga-deslocamento, e 0 médulo de Young foi baseado na inclinagdo da curva

tensdo-deformacéo na regido eléstica.

3.2.6. Preparacéo e Caracterizagdo Mecénica de Compositos

Compdsitos de matriz epoxi para ensaios de tracédo e flexdo foram produzidos com base
nos métodos padrdo ASTM D 638 [ 45] e ASTM D 790 [ 46 ]. Proporcdes de 10, 20, 30 e
40% em volume de fibra Envira foram utilizadas na produgdo. Os compositos foram
produzidos por laminagdo manual em um molde de silicone. Primeiramente, a resina epoxi
foi adicionada ao molde, seguida pelas fibras. Apés a adi¢do da quantidade exata de fibras,

0 molde foi completamente preenchido com resina. Os corpos de prova permaneceram no
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molde por 24 horas, ap6s o que foram removidos e lixados. A Tabela 3.1 apresenta a
nomenclatura dos diferentes compdsitos.

Tabela 3.1 - Classificacdo e nomenclatura de materiais compositos.

Composicdes

Matérias-primas
EOE E10E E20E E30E E40E

Fibra (%) 0 10 20 30 40
Resina (%) 100 90 80 70 60
NUmero de amostras 8 8 8 8 8

Os ensaios de tracdo dos compdsitos foram realizados a temperatura ambiente, de
acordo com a norma ASTM D 638 [ 45], utilizando uma méaquina de ensaios universal
Intermetric-iM50 (Séo Paulo, Brasil), com uma célula de carga de 5 kN. A velocidade da
travessa foi definida em 2 mm/min para todos os ensaios de tracdo. Para calcular a
deformacéo e 0 mddulo de Young dos compdsitos, foi utilizado o mesmo método de calculo
empregado para as fibras.

Os ensaios de flexao foram realizados a temperatura ambiente utilizando um dispositivo
de flexdo de trés pontos de acordo com a norma ASTM D790 [ 46 ]. Os corpos de prova para
cada condicdo foram testados utilizando uma méaquina universal Intermetric-iM50 (S&o
Paulo, Brasil), com uma célula de carga de 5 kN e distancia de 51,2 mm entre 0s apoios.

A resisténcia a flexdo, Equacdo (5), e 0 modulo de flexdo, Equacdo (6), foram entéo

obtidos utilizando as expressdes:

3PL 5)
of = Spaz

L3 (6)
E= 4hd3

onde P é a carga em um determinado ponto da curva carga-deflexdo, L € a distancia
entre 0s apoios, b € a largura da viga testada, d € a altura da viga testada e m é a inclinacédo

da reta tangente.

3.2.7. Analise Estatistica
A validagéo estatistica dos dados foi realizada por meio da anélise de variancia
(ANOVA), com nivel de confianca de 95% (p< 0,05). Os valores médios foram

comparados pelo teste de Tukey.
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3.2.8. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A morfologia das fibras e a superficie de fratura dos compositos foram observadas por
microscopia eletronica de varredura (MEV) em um microscépio Mira3 FEG 250 TESCAN
(Brno, Republica Tcheca) operando com elétrons secundarios a 5 kV e uma distancia de
trabalho entre 25 e 10 mm. As amostras foram previamente metalizadas com ouro (Au) por

2 minutos, depositando-se uma fina camada sobre a superficie da amostra.

3.3. Resultados e Discussao

3.3.1. Caracterizacéo da fibra Envira

A Figura 3.2 mostra a distribuicdo do numero de fibras envira em relacdo a faixa de

diametro (a) e a relacdo entre densidade e diametro (b).

080 4

40 4

Density (g'em®)

/

02039 04059 06079 08099

112

022039 04050 06079 08000 112

Diameter range (mm) Drameter range (mm)

a b
Figura 3.2 - Caractefriz)a(;éo dimensional. (a) Padrdo de distribuigécf d)e frequénciae (b)
padréo de distribuicdo de densidade das fibras Envira.

E possivel observar um padréo de frequéncia quase normal. Nota-se também uma maior
quantidade de fibras de envira nas faixas de didmetro de 0,40-0,59 mm e 0,60-0,79 mm.
Esse resultado pode estar associado a natureza das fibras, que sdo geralmente mais
compactas e de menor diametro, e, portanto, menos quebradigas [ 47 , 48, 49 ]. Em relacéo
a densidade, observa-se uma diminui¢do nos valores médios com o aumento do diametro,
fato que pode estar associado a uma maior quantidade de vazios na estrutura das fibras de
maior didmetro. Esse mesmo padrdo também foi observado para a fibra de piagcava [ 47 ]. O
valor médio obtido para essa propriedade foi de 0,23 g/cm3 ' inferior ao encontrado em outras
fibras naturais da Amazonia [ 25, 26, 27, 28,50, 51 ]. De acordo com [ 25 ], com o0 baixo
valor obtido para a densidade, & possivel produzir compoésitos mais leves quando

comparados com compositos refor¢ados com fibras sintéticas.
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3.3.1.1. Difracao de raios X

A Figura 3.3 mostra o difratograma obtido para a fibra Envira.
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Figura 3.3 - Difratograma de raios X da fibra Envira.

Observou-se um halo em um angulo de 16,5° e um pico em 22,7°, indicando a
existéncia de constituintes amorfos e celulose cristalina na fibra. O valor do I1C obtido foi de
69,5%. Este resultado é relativamente proximo aos encontrados por outros autores para
fibras naturais como: ubim (63%) [ 26 ], malva (67,5%) [ 38 ], buriti (63,11%) [ 39 ], tucum
(55,7%) [ 52 ], kenaf (44,3%) [ 53 ], banana (66,71%) [ 54 ], Eulesine indica (45%) [ 55 ] e
guaruman (67%) [56]. O MFA obtido para a fibra envira foi de 7,07°, calculado
considerando o pico cristalino da celulose em 22,5°. De acordo com Segal [ 42 ], 0 AMF
esta relacionado a resisténcia da fibra natural. O valor relatado neste artigo & comparavel ao
AMF de outros FNLs [ 26,39, 54,56 ].

3.1.2. Andlise de TG

A analise termogravimétrica (TG) e sua derivada (DTG) obtidas para as fibras Envira

sdo mostradas na Figura 3.4.
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Figura 3.4 - Curvas TGA/DTG obtidas a partir das fibras Envira.

E possivel observar que a perda de massa da fibra Envira ocorre em duas faixas de
temperatura. A primeira perda de massa significativa foi observada a 45,3 °C, com uma
reducdo de aproximadamente 9,5%. Essa perda de massa pode estar relacionada a
evaporacdo da agua presente na fibra Envira. Observa-se também que a fibra mantém
estabilidade térmica até 210 °C. A segunda perda de massa, de aproximadamente 51%,
ocorre entre 250 e 350 °C, o que pode estar relacionado a degradacao térmica da celulose.
Os resultados da analise termogravimétrica (TG) da fibra Envira indicam um comportamento
térmico comparavel ao de outras fibras naturais (FNLSs) estudadas para possiveis aplicacdes
em materiais compdsitos poliméricos [55,57,58,59,60,61,62]. De acordo com
Senthamaraikannan et al. [ 57 ], a avaliagdo das propriedades térmicas dessas fibras é
importante para estabelecer condigdes de processamento que ndo causem degradacao e perda

de propriedades desses materiais.

3.3.1.3. Andlise de FTIR

A Figura 3.5 mostra o espectro FTIR da fibra envira. Através desta analise, é possivel
observar que as fibras envira possuem propriedades vibracionais semelhantes a outras fibras
naturais [58,59,60,61,62,63,64,65,66,67,68,69,70]. De acordo com
Atangana et al. [68], as fibras naturais sdo compostas principalmente de celulose,
hemicelulose, lignina e ceras, que formam em sua estrutura alcanos, ésteres, aromaticos,
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cetonas e &lcoois, estando associados a um grupo funcional responsavel por um tipo de

vibracdo em um ndmero de onda especifico.
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Figura 3.5 - Espectro FTIR da fibra Envira.

Através do espectro FTIR da fibra envira, é possivel observar a existéncia de bandas
principais entre 3100 cm™ e 3900 cm™ que sdo atribuidas ao alongamento do grupo OH,
evidenciando a presenca de celulose e lignina [ 65,68 ,70,71,72]. A banda em 2870
cm™! pode ser atribuida a grupos CHa, observados em moléculas de celulose e hemicelulose
[56,62,67,69,71]. A bandaem 1630 cm™' P°% estar associada ao alongamento de C=0
presente na lignina e hemicelulose [ 56 , 68 , 73 ]. Em 1435 cm ™! °°%*™@ _ge a flexdo simétrica
do CH: , indicando a presenca de celulose [ 68, 73 ]. A banda em 1329 cm! refere -se as
vibracbes de deformacdo da ligagdo OH em alcoois presentes na constituicdo da celulose
[55,66]. Em 1246 cm™ ' observa-se a vibragdo de estiramento do grupo acetil na lignina

[ 70 ]. A banda em torno de 1022 cm ™ indica a presenga de lignina devido ao alongamento
de C-OH[39,68].
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3.3.1.4. Analise da Morfologia da Fibra de Envira

A morfologia da fibra envira analisada por MEV é mostrada na Figura 3.6 .

Lumen

ampliacdo de 200x, (b) secdo transversal com ampliagdo de 1000x e (c) secdo
longitudinal.

Na Figura 3.6a, é possivel observar que a fibra envira possui geometria irregular,
composta por finos feixes de fibrilas. Alem disso, apresenta falhas e irregularidades ao longo
de seu comprimento. Na Figura 3.6b , a micrografia mostra a se¢do transversal da fibra, onde
se pode observar a presenca de IUmens, que sdo canais responsaveis pela transferéncia de
nutrientes ao longo da estrutura da fibra [ 39, 68 ]. Observa-se também na Figura 3.6¢ que
a fibra possui superficie rugosa e presenca de porosidade. De acordo com a literatura
[67,72,74,75,76,77], a presenca de poros na estrutura fibrilar pode afetar as
propriedades de resisténcia da fibra; no entanto, eles podem auxiliar em uma melhor adesao
interfacial entre a matriz e a fibra. Os aspectos morfoldgicos apresentados para a fibra envira
sdo semelhantes a outros estudos realizados para diferentes fibras naturais
[39,55,56,66].

3.3.1.5. Caracterizagdo Mecénica da Fibra de Envira

A Figura 3.7a mostra os resultados da resisténcia a tracdo e a Figura 3.7b mostra 0s

resultados do modulo de Young e da deformacéo em relagdo ao didmetro da fibra Envira.
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Figura 3.7 - Resist(én)cia a tracdo da fibra envira (a ), médulo dé goung e deformacéo (b).

Em relacdo a resisténcia a tracdo da fibra, Figura 7a, observa-se uma diminui¢do nos
valores médios com 0 aumento do intervalo de didmetro. Esse padrdo pode estar relacionado
a uma maior quantidade de defeitos na estrutura da fibra com didmetros maiores. Estudos
com diferentes NLFs mostram o0 mesmo padrao observado para a fibra Envira[ 47,74 ,75].
De acordo com Ferreira et al. [ 47 ], as fibras menos espessas tendem a ser mais uniformes
e apresentar em sua estrutura microfibrilas mais compactas e menos vazios, apresentando,
portanto, maior resisténcia quando comparadas as fibras de maior diametro.

Em relacdo ao médulo de Young, na Figura 7b, observa-se que seu valor médio
diminui com o aumento da faixa de didmetro, indicando que fibras de maior didmetro sdo
menos rigidas quando comparadas a fibras mais finas. Esse padrdo pode ser atribuido a
aspectos microestruturais, como a presenca de rugosidade e porosidade na fibra
[47,48,49]. Para a deformacdo, na Figura 7b , observa-se uma relacédo quase diretamente
proporcional dessa propriedade com o aumento do diametro fibrilar, confirmando os
resultados de rigidez da fibra. A analise estatistica da caracterizacdo mecanica da fibra é
apresentada na Tabela 3.2 .

Tabela 3.2 - Andlise de variancia (ANOVA) da resisténcia a tracdo da fibra Envira.

Resisténcia maxima (MPa)

Fonte Soma dos Graus de Média dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P critico
Entre os 59.770,61 4 14.942,65 19.661 814X 5467
grupos 10
Dentrodo 25 501 27 95 760.013
grupo
Total 13.1971,9 99
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Modulo de Young (GPa)

Fonte Soma dos Graus de Média dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P critico
Entreos 55 30349 4 15,57587 18.690 2,325 467
grupos 10
Dentrodo 79 17537 95 0,833393
grupo
Total 141,4759 99
Deformacéo total (mm/mm)
Fonte Soma dos Graus de Média dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P~ Critico
Entre os 0,057186 4 0,014296 26.2243 356 % 5 479
grupos 10
Dentrodo 4 46338 85 0,000545
grupo
Total 0,103524 89

Os valores da ANOVA para resisténcia mostram que o F calculado (19,661) é maior
que o valor critico de F (2,467). Para 0 mddulo de Young, o F calculado (18,690) é maior
que o valor critico de F (2,467), e para a deformacdo total, o F calculado (26,224) também é
maior que o valor critico de F (2,479). Assim, com base nesses resultados, a hip6tese de que
as médias das propriedades apresentadas sao iguais é rejeitada, com um nivel de confianca
de 95%. Com base nos resultados da ANOVA, o teste de Tukey € necessario para investigar
se 0 aumento no didmetro da fibra Envira causa alteracfes significativas nas propriedades

mecanicas da fibra. A Tabela 3.3 mostra os resultados do teste de Tukey.

Tabela 3.3 - Diferencas entre os valores médios dos intervalos de diametro apds a aplicacdo
do teste de Tukey.

Modulo de Young

Resisténcia a tracdo (msd = 31.820) (msd = 1,054)

Deformacao total (dp,= 0.027)

022-  0.40-  0.60-  0.80- L.00- 022- 040- 0,60~ 080 1L00- 022- 040 0,60— 0.80

0,39 0,59 0,79 0,99 1,20 0,39 0,59 0,79 0,99 1,20 0,39 0,59 0,79

L.00-

090 120

022
- 0 41,685 53.190 58,862 71.424 0 1,553 1,701 1,982 2268 0 0019 0,045
039

0,06

G 0.062

0.40
- 41,685 0 11506 17178 29.740 1,553 0 0.148 0429 0715 0019 0 0.026 0’,_(;4 0.042

0,59

A diferenga minima significativa (DMS) é um valor que indica qual tratamento difere

em seus valores médios. Quando o valor absoluto da diferenca entre duas médias é igual ou
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maior que o valor da DMS, as médias séo consideradas estatisticamente diferentes. O valor
da DMS para resisténcia foi calculado em 31,820; para 0 modulo de Young, a DMS foi
calculada em 1,054 e, para a deformacéo total, a DMS foi de 0,027. Assim, fica evidente que
o0 diametro causa alteracGes nas propriedades mecanicas da fibra. Os intervalos de menor
didmetro apresentam, de fato, as maiores resisténcias a tracdo e médulos de Young quando
comparados aos didmetros maiores. Em relacdo a deformacdo, os maiores valores estdo
relacionados as fibras mais espessas, sugerindo que essas fibras podem ser mais ducteis do

que as fibras de menor diametro.
3.3.2. Caracterizacdo de Materiais Compasitos

3.3.2.1. Caracterizagédo de compositos de matriz epdxi por FTIR

A Figura 3.8 mostra as curvas obtidas a partir da analise FTIR dos comp0sitos.
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Figura 3.8 - Grafico FTIR obtido para resina epdxi, compésitos e fibra.

Diversos estudos sobre a incorporacdo de FNLs em uma matriz epdxi mostraram um
espectro FTIR semelhante ao observado neste estudo [ 21,61, 62, 63, 64, 65 ]. Neves et

al. [76] e Gargol et al. [77] observaram que as bandas encontradas referem-se
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predominantemente ao espectro da resina epoxi. De fato, quando comparadas aos espectros
das fibras Envira, as bandas referentes aos componentes lignocelulésicos apresentam menor
intensidade. A banda em 3320 cm ! est4 relacionada ao estiramento das ligages do grupo
OH da celulose. De acordo com Kumaar et al. [ 78 ], o aparecimento dessa banda indica
interagdes entre os compositos ¢ a resina epoxi. A banda em 2940 cm™ pode ser atribuida a
vibracdo de estiramento simétrico na ligacdo simples do grupo CHsda resina epoxi
[79,80]. Em torno de 1710 cm™, observa -se uma banda que corresponde a vibracdo de
estiramento C=0 do &cido carboxilico na lignina ou aos componentes ester na hemicelulose
da fibra [ 77 ]. As bandas em 1610 e 1560 cm™ podem estar associadas as vibragdes C=C
do anel aromético na resina epoxi [ 76,80 ]. Em 1445 cm™ ® 1230 cm™, sdo atribuidas
a deformagdo CH: [ 81] . As bandas em 1180 ¢ 1010 cm™ indicam a vibracdo da ligacédo
C=0 do éter naresina [ 31, 82 ]. Uma banda em 815 cm™ € atribuida a vibragdo do grupo
epoxi [ 76 ]. As bandas em 1940, 1510, 1180 ¢ 1010 cm™ ' que também se referem aos
grupos caracteristicos presentes nas fibras lignocelulésicas, estdo presentes nos espectros do
composito, mas em menor extensdo. De acordo com Neves et al. [ 76 ], esse fator pode ser
interpretado como uma indicacdo de interacdo ativa entre os grupos moleculares do epoxi e
as fibras. Além disso, é possivel observar que as bandas caracteristicas da presenca de
celulose, o principal componente das fibras lignocelul6sicas, mostradas na Figura 5 , ndo séo
observadas nos espectros de FTIR dos compdsitos com fibras adicionadas, como indicado
pela seta na banda em torno de 3700 cm™, um fato que pode estar relacionado a maior

quantidade de resina em relacdo a fibra envira nos compasitos.

3.3.2.2. Propriedades Mecanicas de Tragéo

As propriedades de tracdo do compdsito de matriz epoxi, com variagao na porcentagem

de fibra, s&o mostradas na Figura 3.9 .

46


https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B78-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B79-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B80-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B77-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B76-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B80-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B81-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B31-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B82-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B76-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#B76-polymers-17-02284
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#fig_body_display_polymers-17-02284-f005
https://www.mdpi.com/2073-4360/17/17/2284#fig_body_display_polymers-17-02284-f009

3 <¢ ¥
“

Fensile strength (MP2)
ks
n
.
-
Young's modwlus (GPa)

“
Total strain (sam sem)

k4
:

§

r v : : '
0 1w b ] Ll 40
Volume fraction of cavira fiber (%) Volume fraction of covira fiber (%)

(a) (b)
Figura 3.9 - Gréficos das propriedades mecanicas de tracdo dos compaositos: resisténcia a
tracdo (a) e modulo de Young e deformacdo (b).

Ao observar os valores médios de resisténcia, 0 composito com 40% em volume de
fibra envira apresentou o melhor resultado. Além disso, a Figura 9 demonstra que a
resisténcia a tracdo dos compdsitos exibiu uma tendéncia de crescimento linear. De acordo
com Abd El-Bak et al. [ 83], as quantidades relativas de fibras tém efeitos notaveis nas
propriedades mecénicas; o autor observa que a resisténcia a tragdo aumenta com o aumento
da quantidade de fibra. No entanto, a composi¢cdo com a maior concentracdo de fibra
apresentou uma dispersdo significativa em seus resultados. Isso pode estar relacionado a
grande quantidade de fibra na matriz, o que pode ter afetado a molhabilidade da fibra,
complicado a producdo dos compositos e interferido na adeséo da fibra a matriz. Os valores
de resisténcia obtidos indicam que a fibra envira apresenta propriedades semelhantes ou
superiores em comparacdo com outras fibras lignocelulosicas [ 25, 30, 50 ].

Em seu estudo com fibras longas de tucum, Oliveiraet al. [ 25 ] obtiveram um resultado
de resisténcia de 38,8 MPa, valor inferior ao observado neste estudo para a mesma
quantidade de fibra. Em um estudo com fibras de piacava, Castro et al. [ 50 ] obtiveram um
valor de resisténcia a tracdo de 15 MPa com 30% em volume de fibra de 30 mm, valor muito
inferior ao encontrado no presente estudo, fato que pode estar relacionado ao comprimento
da fibra; o autor identificou uma diminui¢do em relacdo a matriz. Similarmente ao presente
trabalho, os resultados mostraram uma tendéncia de crescimento linear nos valores médios
de resisténcia. No entanto, esses valores sdo inferiores quando comparados ao valor médio
de resisténcia para a composi¢do com 30% em volume de fibra de envira.

Em relacdo ao médulo de Young, o0 mesmo padrédo observado para a resisténcia foi
constatado, indicando que a rigidez do compdsito aumenta com a adi¢édo de fibras a matriz.
Em contrapartida, os resultados de deformacdo ndo apresentaram uma tendéncia linear; 0s

resultados indicam que a adigdo de fibras Envira a resina epoxi diminui os valores dessa
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propriedade. A andlise de variancia obtida para as propriedades de tracdo € apresentada
na Tabela 3.4 .

Tabela 3.4 - Analise de variancia (ANOVA) da resisténcia a tracdo de compdsitos
reforcados com fibra Envira.

Resisténcia méxima (MPa)

Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P Critico
Entre os 1203,898 4 300,974 12,781 Bagx 515
grupos 10
Dentro do 588,726 25 23.549
grupo
Total 1792,624 29
Mddulo de Young (GPa)
Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P Critico
Entre os 0,157 4 0,039 9.018 119 x 2,75
grupos 10
Dentro do 0,109 25 0,004
grupo
Total 0,267 29
Deformacéo total (mm/mm)
Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P~ Critico
Entre os 0,000328 4 8,19 x 10 3,492 0,021 2,75
grupos
Dentrodo ) hy0587 25 235 x 10 5
grupo
Total 0,000914 29

Os valores da ANOVA para resisténcia mostram que o F calculado (12,781) é maior
que o valor critico de F (2,75). Para 0 médulo de elasticidade, o F calculado (9,018) € maior
que o valor critico de F (2,75) e, para a deformacéo total, o F calculado (3,492) também é
maior que o valor critico de F (2,75). Assim, com base nesses resultados, a hipdtese de que
as médias das propriedades apresentadas sao iguais € rejeitada, com um nivel de confianga
de 95%. Com base nos resultados da ANOVA, o teste de Tukey € necessario para investigar
se 0 aumento no volume de fibra Envira causa alteracdes significativas nas propriedades

mecanicas dos compdsitos. A Tabela 3.5 mostra os resultados do teste de Tukey.
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Tabela 3.5 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores médios ap0ds a aplicacdo
do teste de Tukey.

Forga maxima Modulo de Young Deformacéo total
(msd = 8,222) (msd =0,112) (dp = 0,008)

EO EI0 E2 E30 E40 EO E1 E2 E3 E4 EO E1 E2 E3 E4
E E OE E E E OE OE OE OE E OE OE OE OE

EO 0 24 76 12, 17. 0 00 00 01 01 0 00 00 00 00
E 20 01 837 053 15 45 47 8 07 09 02 04
El 24 0 51 10, 14. 00 0 00 01 01 00 0 00 00 0,0
OE 20 82 417 633 15 30 32 65 07 01 06 04
E2 76 651 0 52 94 00 00 0 01 01 00 00 0 00 00
OE 01 82 35 52 45 30 01 34 09 01 06 05
E3 12, 10, 5.2 0 42 01 01 01 0 00 00 00 00 0 0,0
OE 837 417 35 17 47 32 01 33 02 06 06 01
E4 17. 14. 94 42 0 01 01 01 00 0 00 00 00 00 0
OE 053 633 52 17 8 65 34 33 04 04 05 01

O DMS para a resisténcia a tragdo foi calculado em 8,222. Para 0 médulo de Young, o
DMS foi calculado em 0,112 e, para a deformacdo total, o DMS foi de 0,008. Assim, foi
possivel observar que as propriedades mecanicas dos compositos epoxi-envira Sao
influenciadas pela concentracéo de fibras. De acordo com os resultados do teste de Tukey, a
adicdo de 30% e 40% em volume difere estatisticamente dos valores das demais
composicdes em relacdo a resisténcia e ao médulo. Em termos de deformacéo, apenas a
composicdo com 20% em volume de fibras apresenta diferenca em comparacdo com a
matriz. Portanto, pode-se concluir que o volume de fibras induz alteracdes nas propriedades
mecénicas dos compositos refor¢ados com fibras de envira, sendo que a composi¢do com

maior volume de fibras apresentou os melhores resultados de resisténcia.

3.3.2.3. Analise microestrutural da superficie fraturada

As micrografias obtidas por MEV (Microscopia Eletronica de Varredura) da regido de

fratura dos compdsitos reforgados com fibras Envira séo mostradas na Figura 3.10 .
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Figura 3.10 - Analise da regido de fratura da resina epoxi (a) e dos compositos com 10
(b),20(c),30(d)e40 (e)vol% de fibra Envira, testados em resisténcia a tracao.

Pode-se observar nas imagens de MEV que tanto a micrografia da regido de fratura da
resina epoxi, Figura 3.10a , quanto as dos compositos refor¢cados com fibra Envira, Figuras
3.10b —e, exibem delaminacdo e franjas de fratura, caracteristicas tipicas de fratura fragil em
polimeros. Além disso, nas composi¢es com adicao de fibra, hd aderéncia parcial das fibras
a matriz, arrancamento de fibras e poros, aspectos que podem comprometer o reforco dos
compdsitos e reduzir a resisténcia do material [ 56 ]. Diversos estudos relataram que um
tratamento quimico nas fibras pode melhorar a adeséo das fibras, aumentando sua resisténcia
[84,85,86,87].

Além disso, a presenca de fibras de envira quebradas nos compdsitos com 30 e 40% em
volume de fibra sugere boa adesao das fibras a matriz. De acordo com Oliveira etal. [ 25],
fibras quebradas indicam que ocorreu uma transferéncia de carga adequada entre a fibra e a
matriz; quando essa transferéncia ndo ocorre de forma eficaz, hd uma diminuigdo na
resisténcia do composito. Nessas composicoes, observa-se também que as fibras atuam como
barreiras contra a propagacao de trincas através da matriz epoOxi, e essa barreira pode
contribuir para o refor¢co do composito [ 56 ]. Os padrBes observados nessas micrografias
confirmam os resultados obtidos para a propriedade de resisténcia mecanica.

Na Figura 10e , observa-se uma alta concentragéo de defeitos, como bolhas e poros, o

que pode ser atribuido a dificuldade de moldagem com uma alta concentracdo de fibras
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Envira. Esse padrdo pode ter influenciado a ampla dispersdo dos resultados na composic¢ao
com 40% de fibra, conforme identificado na Figura 9a .

3.3.2.4. Resisténcia a flexdo

As propriedades mecéanicas obtidas na flexdo sdo apresentadas na Figura 3.11 .
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Figura 3.11 - Propriedades de flexdo dos compdsitos analisados. ( a ) resisténcia a flexdo e
(b)) médulo de flexdo e deformacao.

Os resultados indicam que a adicdo de fibra Envira ndo tem influéncia aparente nos
resultados de resisténcia a flexdo. O maior valor médio esta relacionado & composigdo com
30% em volume de fibras; no entanto, as barras de desvio padrdo indicam que ndo ha
diferenca significativa entre os resultados. Além disso, o comportamento irregular dos
valores de resisténcia pode estar relacionado a falhas no processo de producdo manual dos
compositos, causando a presenca de bolhas, que podem ter atuado como concentradores de
tensdo, enfraquecendo o material. Aruchamy et al. [ 88 ] observaram esse mesmo padrao,
onde concentragdes mais altas de fibras diminuem a resisténcia do compdsito devido a baixa
adeséo entre a fibra e a matriz.

Para 0 modulo de flexdo, os valores médios aumentam com a insercdo de fibras na
matriz. A composi¢do com 40% em volume de fibras Envira apresentou o maior valor médio
para 0 modulo de flex&do, com um aumento de 30% em volume em comparagdo com a matriz
epoxi. Zhang et al. [ 80 ], ao avaliarem as propriedades de flexdo de compositos de matriz
epoxi reforgados com fibras de bambu, observaram o mesmo padréo. Segundo os autores, a
adicdo de fibras naturais de bambu (FNL) a epdxi proporciona maior rigidez a flexdo dos
compositos durante o ensaio de flexdo devido as melhores propriedades mecénicas, como
maodulo, rigidez e flexibilidade das fibras, quando comparadas a resina epoxi. Em relagéo a

deformacéo, observa-se uma diminuigdo no valor médio, sendo o maior valor associado a
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resina epdxi. Esse valor diminui com a insercdo de fibras na matriz, resultado que corrobora
os achados para 0 modulo de elasticidade, visto que quanto maior o volume de fibras na
matriz, maior a rigidez do composito. Embora ndo tenha sido observada variacéo
estatisticamente significativa na resisténcia a flexdo, pode-se inferir que a incorporacao de
fibras levou a um aumento nos valores médios dessa propriedade, particularmente com a
adicao de 30% em volume. Isso sugere que o composito pode ser adequado para aplicagdes
que envolvam carregamento mecanico por flexdo. No entanto, teores de fibra superiores a
30% em volume parecem saturar a matriz, resultando em uma diminuicdo da resisténcia
mecanica.
A andlise estatistica das propriedades de flexdo é apresentada na Tabela 3.6.

Tabela 3.6 - Analise de variancia (ANOVA) das propriedades de flexdo dos compdsitos
reforcados com fibra Envira.

Resisténcia a flexdo (MPa)

Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (Calculado) P Critico
Entre os 239.582 4 59,895 2.205 0,097 2,75
grupos
EEniTe €9 678,893 25 27.155
grupo
Total 918,475 29
Mddulo de Young (GPa)
Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (calculado) P critico
Entre os 5,3 x
grupos 1,921 4 0,480 17,654 10 2,75
Dentro do 0,680 25 0,027
grupo
Total 2.601 29
Deformacéo total (mm/mm)
Fonte Soma dos Graus de Meédia dos F valor F
Quadrados Liberdade Quadrados (calculado) P critico
Entre os 0,00089 4 0,000222 12.741 869x 575
grupos 10 -
DI & 0,00043 25 1,75 % 10
grupo
Total 0,00132 29
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Os resultados da ANOVA indicaram uma diferenga significativa nos valores do modulo
e da deformacdo. A Tabela 7 apresenta os valores das diferencas entre as médias apos o teste
de Tukey.

Tabela 3.7 - Resultados obtidos para as diferencas entre os valores médios da resisténcia a
flex&o apos a aplicacdo do teste de Tukey.

Modulo de Young Deformacéo total
(msd = 0,279) (dp =0,007)

EOE EI10E E20E E30E E40E EOE EI10E E20E E30E E40E

EOE 0 0,465 0,468 0,664 0,719 0 0,008 0,012 0,013 0,015

E10E 0,465 0 0,002 0,198 0,254 0,008 0 0,004 0,005 0,007

E20E 0,468 0,002 0 0,196 0,251 0,012 0,004 0 0,001 0,003

E30E 0,664 0,198 0,196 0 0,055 0,013 0,005 0,001 0 0,002

E40E 0,719 0,254 0,251 0,055 0 0,015 0,007 0,003 0,002 0

Os valores de dms obtidos para resisténcia e médulo de flexdo foram 0,279 e 0,007,
respectivamente. De acordo com os resultados do teste de Tukey para 0 modulo de Young e
a deformacdo, apenas o valor da resina epdxi apresentou diferenca estatistica em relagdo as
demais composicoes, confirmando os resultados observados na Figura 11 .

3.3.2.5. Analise microestrutural de fraturas por flexdo

A Figura 3.12 apresenta a regido de fratura dos compositos testados em flexao.
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Figura 3.12 - Andlise da regido de fratura da resina epoxi (a) e compositos com 10 (b),
20(c),30(d)ed40(e)vol% de fibra Envira apos o teste de resisténcia a flexao.

Observa-se nas imagens de MEV dos compdsitos testados a flexdo que tanto a
micrografia da regido de fratura da resina epdxi ( Figura 3.12a ) quanto a dos compdsitos
reforcados com fibras Envira ( Figuras 3.12b —e) exibem o0 mesmo padrdo observado para as
composicdes testadas a tracdo, com a presenca de delaminacdo e franjas de fratura. Como
indicado anteriormente, essas sdo caracteristicas tipicas de fratura fragil exibida por
polimeros. Nota-se também que, nas composi¢des com adi¢do de fibras, h4 adesédo parcial
das fibras na matriz, fibras arrancadas, presenca de bolhas e fibras rompidas. Além disso,
um grande numero de poros é evidente, 0s quais podem ter atuado como concentradores de
tensdo, explicando os resultados apresentados para a resisténcia a flexdo. De acordo com
Aruchamy et al. [ 70 ], que observaram essas caracteristicas em seus compositos quando
testados a flexdo, as bolhas e as fibras arrancadas indicam uma relacdo inadequada entre a
fibra e a matriz, reduzindo a resisténcia a flexdo dos compésitos.

Os resultados obtidos neste trabalho indicam que a fibra Envira possui grande potencial
para uso como reforco em compositos poliméricos, visto que apresenta caracteristicas
favoraveis para essa aplicacdo. A densidade da fibra é uma das menores observadas na
literatura para fibras naturais de baixa densidade, o que pode contribuir para a producéo de

materiais leves. As resisténcias a tracdo e a flexdo apresentam valores interessantes, que
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podem contribuir para a produgdo de materiais menos dispendiosos quando comparados a

materiais que utilizam reforcos derivados de combustiveis fosseis.

3.4. Conclusoes

A densidade da fibra, medida pelo método geometrico, foi de 0,23 g/cm?3 - O resultado
da difracdo de raios X (DRX) indicou um valor de 69,5% para o indice de cristalinidade e
7,07° para o angulo microfibrilar (AMF). A anélise termogravimétrica (TG) indicou
estabilidade térmica da fibra Envira em torno de 210 °C. A espectroscopia de infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR) indicou a presenca de diferentes grupos funcionais
encontrados na celulose, hemicelulose, lignina e ceras, os principais componentes das fibras
lignocelulosicas. A analise da morfologia da fibra revelou a presenca de fibrilas, defeitos e
irregularidades microestruturais ao longo de seu comprimento. A caracterizacdo mecanica
da fibra por ensaio de tracdo indicou uma diminuicdo da resisténcia com o aumento do
didmetro da fibra, um padréo ja esperado para fibras lignoceluldsicas.

A incorporacéo da fibra Envira na matriz epoxi resultou em um aumento na resisténcia
a tracdo e levou a um ligeiro aumento na rigidez do compdsito. Embora os valores médios
tenham indicado resisténcia superior para a formulacédo contendo 40% em volume de fibra,
a analise estatistica sugere que a composic¢do ideal é de 30% em volume, a qual apresentou
um aumento de 27% na resisténcia a tracdo em comparagdo com a matriz epoxi pura. A
analise da regido de fratura dos compdsitos revelou a presenca de delaminacéo e areas onde
as fibras foram arrancadas da matriz, indicando fraca adesdo interfacial. Contudo, as
composi¢des com maiores quantidades de fibras apresentaram um namero significativo de
fibras rompidas, o que pode influenciar a melhoria na resisténcia desses compositos. Esses
resultados indicam o grande potencial dessas fibras, uma vez que podem substituir suas
contrapartes sintéticas, como fibras de carbono e de vidro, contribuindo para a produgéo de
materiais mais baratos, mais leves e ecologicamente corretos.

Em relacéo as propriedades dos compdsitos testados em resisténcia a flexdo, a adi¢ao
de fibras Envira ndo influenciou os resultados de resisténcia. 1sso pode estar relacionado ao
método de fabricacdo manual, que pode levar a presenca de bolhas que enfraquecem o
material.

A incorporagdo da fibra de envira em uma matriz epOxi mostrou-se eficiente,
considerando que os compositos produzidos obtiveram resisténcia a tracdo superior a de

compdsitos de fibras naturais pesquisados na literatura. Além disso, a fibra de envira €
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investigada pela primeira vez para aplicacdo em compdsitos; trata-se de uma fibra natural
relativamente desconhecida, originaria da regido norte do Brasil, de baixo custo, e que tem
apresentado resultados promissores quanto ao seu uso como reforco em compositos
poliméricos. Esses novos compdsitos podem ser aplicados como substitutos de compdsitos
convencionais reforgados com fibras sintéticas. Ademais, por ser um material mais leve,

pode ser aplicado na construgdo civil em substituicdo a madeira de alto desempenho.
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4. RESULTADOS A SEREM SUBMETIDOS PARA PUBLICACAO

4.1 FTIR dos Nanocompositos

Os espectros de FTIR dos nanocompositos produzidos com matriz epdxi reforcada

com fibras de periquiteira (a) e envira (b) e nanocompositos de matriz poliéster reforcados

com fibras de periquiteira (c) e envira (d), estdo apresentados na Figura 4.1.
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Figura 4.1: Espectros de Ftir obtidos para 0s nanocompdsitos.

E possivel observar que a adigdo de nanotubos n&o evidenciou a presenca de novas

bandas significativas nem deslocamentos expressivos nas bandas principais em relagdo ao

composito sem nanotubos. Esse resultado sugere que a incorporagdo dos nanotubos nao

promoveu alteraces quimicas relevantes nas matrizes epoxi e poliéster, indicando que a

interacdo entre os nanotubos e a matriz ocorreu predominantemente por forcas fisicas.
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4.2 Caracterizacdo Mecanica dos Nanocompadsitos de Matriz Epoxi

A Figura 4.2 apresenta os resultados da caracteriza¢do mecénica dos nanocompositos
de matriz epoxi ensaiados em tragdo e flex&o.
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Figura 4.2: Resisténcia a tracdo dos nanocompdsitos de matriz epéxi: reforcados com fibras de periquiteira
(a) e reforgados com fibras de envira (c) e resisténcia a flexdo dos compoésitos de matriz ep6xi reforcados
com fibras de periquiteira (c) e reforcados com fibras de envira (d).

Os resultados dos ensaios de resisténcia a tragdo e resisténcia a flexdo dos
nanocompositos de matriz epoxi reforgados com fibras de periquiteira e envira, com adi¢éo
de nanotubos, foram analisados com o objetivo de avaliar a influéncia dos nanomateriais no
desempenho mecénico do sistema.

No que se refere a resisténcia a tracdo, os resultados indicaram que a incorporagéo
de nanotubos a matriz epdxi ndo promoveu aumento significativo nos valores obtidos,
quando comparados aos compdsitos sem a presenga desses nanomateriais. Em alguns casos,
observou-se uma leve reducdo na resisténcia, o que pode estar associado a dispersdo ndo

homogénea dos nanotubos na matriz, favorecendo a formacdo de aglomerados. Esses
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aglomerados atuam como pontos de concentracdo de tensdes, comprometendo a eficiéncia
da transferéncia de carga entre a matriz e as fibras naturais.

Em relacdo a resisténcia a flexdo também ndo foram evidenciadas melhorias
significativas com a adi¢do de nanotubos. Os valores obtidos para os nhanocompositos foram
proximos ou, em alguns casos, inferiores aos dos compdsitos sem nanotubos. Esse
comportamento pode ser explicado pela mesma limitacdo observada na tracéo, ou seja, a
dificuldade de dispersao adequada dos nanotubos na matriz epdxi, além da possivel auséncia
de uma interacédo interfacial efetiva entre os nanotubos. Além disso, a natureza hidrofilica
das fibras de envira e periquiteira, associada a matriz polimérica hidrofébica, pode contribuir
para uma adesao interfacial limitada, a qual néo foi significativamente melhorada pela adi¢ao

dos nanotubos nas condicdes experimentais adotadas. transferéncia de tensdes.

4.3 Caracterizacao Mecanica dos Nanocompdsitos de Matriz Poliéster

A Figura 4.3 apresenta os resultados da caracteriza¢do mecanica dos nanocompositos

de matriz poliéster ensaiados em tracéo e flexao

80 140

120

60

“ %%/ %\§7§

100

b

3
3
!

Resisténcia a Flexdo (MPa;
38
L
/
—

Resisténcia a Tragédo (MPa)

IS
S
!

N
S
!

o T T T T T
T T T T T 0 10 20 30 40
0 10 20 30 40 )
. Volume de Fibras (%)
Volume de Fibras (%)

(@) (b)

65



140

)
S
1

120 o

100 +

By

60

o
=1
1

IS
S
!
i
/
—-—

40 A

Resisténcia a Tragédo (MPa)
3
.

Resisténcia a Flexdo (MPa)

204

Volume de Fibras (%) Volume de Fibras (%)

©) (d)

Figura 4.3: Resisténcia a tracdo dos nanocompositos de matriz poliéster: reforcados com fibras de
periquiteira (a) e reforcados com fibras de envira (c) e resisténcia a flexdo dos compoésitos de matriz poliéster
reforcados com fibras de periquiteira (c) e reforcados com fibras de envira (d).

E possivel observar que em relagdo a resisténcia a tracdo, os nanocompdsitos nao
apresentaram aumento significativo nos valores obtidos em comparacéo aos compasitos de
referéncia sem nanotubos, assim como o0 observado para a matriz epdxi. Esse
comportamento também pode ser atribuido, principalmente, a dispersdo ndo uniforme dos
nanotubos na matriz poliéster, que favorece a formacdo de aglomerados. Em relagdo a
resisténcia a flexdo, os resultados seguiram tendéncia semelhante, ndo sendo observada
melhoria significativa com a incorporacdo dos nanotubos. Os valores obtidos para 0s
nanocompositos foram inferiores aos dos compdsitos sem adi¢cdo de NTC. Além disso, a
interacdo interfacial entre a matriz poliéster e as fibras naturais pode ser limitada devido a
hidrofilica das fibras de periquiteira e envira, e a adi¢do de nanotubos, ndo foi suficiente para

melhorar essa adesao interfacial.
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5. CONSIDERAQC)ES FINAIS
5.1. Conclusoes

As caracterizacdes das fibras e dos compositos reforcados com fibras de envira e
periquiteira, revelaram que:

As caracteristicas fisicas, termoquimicas, morfoldgicas e mecénicas das fibras de
Envira e Periquiteira se mostraram condizentes ou superiores a outras fibras lignocelulésicas
observadas na literatura, principalmente com relacdo a resisténcia a tracdo das fibras,
deformacdo e modulo de elasticidade;

Os valores de obtidos para a densidade das fibras de envira e periquiteira foram
respectivamente 0,23 e 0,43 g/cm3. As anélises de DRX e FTIR das fibras evidenciaram a
presenca de celulose, hemicelulose e lignina. A microscopia eletrénica de varredura revelou
que as duas espécies de fibras apresentaram finos feixes de fibrilas e superficie rugosa. A
resisténcia a tracdo indicou um padrdo inverso ao valor de diametro.

A caracterizagdo mecéanica em tracdo dos compositos revelou que, de uma forma
geral a adicdo das fibras de envira e periquiteira em matriz ep6xi e poliéster, aumentaram a
resisténcia a tracdo dos compositos. Os melhores resultados para 0os compositos tanto de
matriz epdxi quanto de matriz poliéster, estdo associados a composicdo com 30 % em
volume de fibra de periquiteira, sendo estas as composicoes ideias.

Os resultados da caracterizacdo mecanica em flexdo indicam que, a fibra de
periquiteira apresenta melhores resultados de resisténcia para as duas resinas. No geral, as
composicdes com adicdo de fibras ndo apresentaram aumento significativo na resisténcia
com o aumento percentual de fibras, entretanto, foi observado um aumento na resisténcia e
na rigidez dos compésitos com relacao a matriz.

A andlise de variancia confirmou que as fracfes volumétricas de fibra interferem
diretamente nas propriedades finais do compasito.

A analise morfologica da regido de fratura evidenciou a presenca de delaminacéo,
franjas de fratura e locais em que fibras foram arrancadas da matriz, indicando baixa adesao
entre matriz e fibra, observou-se ainda locais em que fibras se romperam, fato que €
favoravel para ganho de resisténcia a tracao.

A adicdo de nanotubos de carbono nédo alterou os resultados obtidos, ndo sendo
possivel identificar melhora nas propriedades mecanicas de tracdo e flexdo. A analise

estatistica confirmou os resultados obtidos.
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Assim, este trabalho buscou contribuir para a reducéo da lacuna existente na literatura
quanto ao desenvolvimento de compdsitos poliméricos refor¢ados com fibras da Amazénia
e matrizes poliméricas funcionalizadas com nanotubos de carbono. Os resultados
apresentados indicaram que, apesar de ndo haver melhoria significativa para os
nanocompositos, a incorporagdo de fibras de envira e periquiteira promoveu melhorias
significativas no desempenho fisico-mecénico dos compositos de matrizes poliméricas,
evidenciando uma interacdo interfacial eficiente. Dessa forma, confirma-se o carater
inovador da proposta, refor¢ando o potencial desses materiais como alternativas sustentaveis

e de alto desempenho para aplicacGes tecnoldgicas, em especial que demandem baixo peso.

5.2. Sugestoes
Com base nesse estudo, sdo apresentadas, a seguir, algumas sugestdes para a
continuacdo do presente trabalho:

e Produzir compositos de matrizes poliméricas reforcados com fibras finas, médias e
grossas distribuidas de maneira alinhadas na matriz.

e Investigar diferentes métodos de funcionalizacdo quimica e fisica dos nanotubos de
carbono, buscando melhorar a dispersdo na matriz polimérica e a adesdo interfacial,
bem como seus efeitos nas propriedades mecanicas e elétricas dos compadsitos.

e Avaliar a incorporacao de diferentes percentuais de nanotubos de carbono.

e Realizar estudos de avaliacdo do ciclo de vida dos compositos desenvolvidos,

comparando-0s com materiais convencionais
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Abstract: Natural lignocellulosic fibers (NLFs) have in recent decades appeared as sustainable
reinforcement alternatives to replace synthetic fibers in polymer composite material applications.
In this work, for the first time, the periquiteira (Cochlospermum orinocense), a lesser known NLF
from the Amazon region, was analyzed for its density and, by X-ray diffraction (XRD), to calculate
the crystallinity index as well as the microfibrillar angle (MFA), thermogravimetric analysis (TGA),
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron analysis (SEM) and tensile strength.
The apparent density found for the periquiteira fiber was 0.43 g/cm?, one of the NLF’s lowest. XRD
analysis indicated a crystallinity index of 70.49% and MFA of 7.32°. The TGA disclosed thermal
stability up to 250 °C. The FTIR analysis indicated the presence of functional groups characteristic of
NLFs. The SEM morphological analysis revealed that the periquiteira fiber presents fine bundles of
fibrils and a rough surface throughout its entire length. The average strength value of the periquiteira
fiber was found as 178 MPa. These preliminary results indicate that the periquiteira fiber has the
potential to be used as a reinforcing agent in polymeric matrices and can generate a lightweight
composite with excellent mechanical properties that can be used in various industrial sectors.

Keywords: natural lignocellulosic fiber; periquiteira fiber; characterization

1. Introduction

Sustainable development and ecological responsibility have, in recent years, induced
the search for alternative, cost-effective, natural materials that can be used as a reinforce-
ment of high-performance composites and aggregate value to these materials [1-4]. Con-
ventional composites, usually applied in several technological sectors, are produced with
synthetic reinforcement materials. However, the production of these materials requires
greater manufacturing energy, in addition to generating a large amount of non-degradable
waste after its lifetime, causing pollution to the environment [5,6].

The search for natural, ecologically correct, sustainable materials that offer mechanical
properties comparable to synthetic materials, and which can be produced at a lower cost,
has increased considerably. In this context, natural lignocellulosic fibers (NLFs) and fabrics
emerge as an alternative use to replace their synthetic equivalents, such as glass, carbon
and Kevlar fibers [3-6]. This replacement is occurring in several industrial sectors, such as
the automotive, ballistic armor, sports and of construction industries [7-10].

When compared to synthetic fibers, NLFs are generally lighter, cheaper and have
specific properties for similar applications [11-22], in addition to being environmentally
friendly. These properties may vary according to the chemical composition and physical
characteristics of the fibers. The main chemical constituent of an NLF is cellulose, which

Polymers 2023, 15,2120. https: / /doi.org/10.3390 /polym15092120
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is responsible for the fiber’s stiffness. A higher amount of cellulose represents better
mechanical properties. Another factor that influences the properties of the NLF is the part
of the plant from which they are extracted, in addition to cultivation aspects, such as the
age of the plant, climate and degradation processes [6,11,13,15].

Several studies have revealed an increase in the search for NLFs that can be used to
reinforce polymeric composites, among which those found in the Amazon region stand
out [23-37]; for instance, curaua [23,29], buriti [19,30], mallow [27,35], carnauba [38] and
titica vine [39]. In addition to Amazon fibers, several other NLFs are being studied as
possible reinforcements for polymer composites.

Pennas et al. [33] investigated tucum fibers for their basic characteristics, in terms
of density, thermogravimetry, chemical composition and mechanical properties. These
characterizations showed that tucum fibers present comparable results with other NLFs.
The authors also point out that the similarity with sisal fibers may help future research
regarding the potential use of tucum fibers as textile fibers.

Ding et al. [40] analyzed the chemical, thermal, mechanical and morphological proper-
ties of a new NLE, which was extracted from the stem of the rattan manau plant (Calamus
manan) using mechanical separation. The results obtained revealed that this fiber can be
used as reinforcement for thermoplastic composites with operating temperatures lower
than 300 °C. Furthermore, the average tensile strength reached a value of 273.28 MPa
and the scanning electron microscopy (SEM) analysis showed that the fiber presents a
rough surface. According to the authors, these characteristics are beneficial for improving
the mechanical properties and interfacial adhesion between fiber and matrix in compos-
ites. These results indicate the great potential of Calamus manan fibers as reinforcement in
polymeric composites.

Kummar et al. [4]1] investigated the fundamental properties of a new plant fiber
extracted from the bark of the Acacia nilotica tree. The fibers were extracted using the water
maceration technique. According to the authors, it is necessary to perform a chemical
treatment of the fiber surface to increase surface roughness. The chemical and physical
analyses showed remarkable properties for its use as a reinforcement material in the
production of composites for lightweight applications.

Vinod et al. [42] studied the properties of an NLF extracted from the stem of the
Cardiospermum halicababum plant by the manual maceration process. The macerated fiber
was analyzed for various physical, chemical, crystalline, thermal stability, tensile and
morphological properties. The results obtained from these analyses indicated that Car-
diospermum halicababum fiber has the advantage of replacing synthetic fibers in lightweight
composite applications.

Another example of NLFs native to the Amazon region, which is found in large
quantities and might have a potential for application as reinforcement in polymer composite
materials, is extracted from the periquiteira plant known scientifically as Cochlospermum
orinocense. The periquiteira plant, native to the dryland forest, is endemic to the Amazon
region, occurring in the states of Mato Grosso, Maranhao and all the states of northern
Brazil [43]. Traditionally, the fibers extracted from the plant’s stem are used to make ropes
and reinforcements for basketwork, due to their high resistance. It is important to note that
after the bark is removed for the extraction of the fibers, the periquiteira plant undergoes a
sustainable regeneration process.

Research in the Scopus [44] database indicates that the periquiteira plant has been
studied in the areas of agriculture, pharmacology, and biochemistry, as shown in Figure 1.
However, to our knowledge, studies relating the use of fibers extracted from this plant to
engineering applications have not yet been reported.

Therefore, for the first time, a broad investigation is made on the microstructural,
morphological and mechanical characteristics of the periquiteira fiber, mainly regarding
the characterization of crystallinity index (CI) and microfibril angle (MFA), which have not
previously been reported in the literature. In addition, the ratio between tensile strength
and the diameter of the periquiteira fibers is investigated, as well as the statistical validation
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of these data. Thus, this work is aimed to study the morphological, microstructural and
mechanical characteristics of the periquiteira fibers, as well as to establish a correlation
between the tensile strength of the fibers with their diametrical distribution pattern.

Figure 1. Interest areas of study about periquiteira plant according to Scopus database [44].

2. Materials and Methods

The periquiteira fiber was extracted from the stem of the plant, specifically found
in the Amazon Cambium region, and supplied in the municipality of Baido, Par4, Brazil.
Figure 2 illustrates the periquiteira plant, its bark extraction site, as well as the manually
extracted fibers. The bark of the plant was immersed in water for 24 h to facilitate extraction
of the fibers.

Figure 2. Periquiteira plant (a), bark extraction site (b), bark of the plant (c) and periquiteira fibers (d).
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Table 1 shows the chemical composition of periquiteira fiber with referrer to cellulose
and lignin contents.

Table 1. Periquiteira fiber chemical composition.

Periquiteira Fiber Cellulose (%) Lignin (%) Reference
60.15 15.03 [45]

2.1. Dimensional Characterization
Density

The apparent density, mass divided by volume, was obtained by the geometric method.
To obtain the average diameter (d), each fiber was divided into five distinct points, uni-
formly separated, and then rotated by 90°. A new reading was carried out at the same five
previous points. A total of three measurements were taken at each point, thus obtaining a
statistical average. The equipment used was an Even optical microscope, model MDA 1300
(Future Win Joe, Xiasha, Hangzhou, China).

The length (/) of each fiber was measured using a 0.01 mm precision caliper, and its
mass was weighed on a YMC electronic scale model, Chyo JK-200 (Kyoto, Japan), with a
precision of 0.0001 g. To calculate the volume, it was considered that the fiber has a perfect
cylindrical geometry using Equation (1) where V,, is the average volume, d is the average
fiber diameter and [ is the average length:

md?l

Vm:_

: M

From the values obtained for mass () and the average volume of the fiber, it was
possible to calculate the density (p) using Equation (2) and after that, the fibers were divided
into diameter intervals and a correlation was made between the apparent density and the

diametrical intervals. i

Ly 5
P (2)

2.2. X-ray Diffraction (XRD)

The XRD analysis was performed on the Proto Manufacturing equipment, XRD Pow-
der Diffraction System: the generator of 30 kV and 2 mA, Cu- K«1 radiation, an angular
step of 0.0149°, time interval of 0.5 s, sweep of 47 min and 20 ranging from 5° to 60°.

The CI calculation followed the method described by Segal et al. [46]. It used the
maximum intensity or the area of the peaks (1 0 1) and (0 0 2), which are associated with
the amorphous and crystalline phases of the fibers. The value of CI was determined using:

c1=(1—1—‘>*100 3)
I

In which I; is the intensity of minimum (amorphous region) and I, is the intensity of
the diffraction maximum (crystalline region).

Microfibril Angle (MFA)

The MFA was evaluated by the method proposed by Cave [47] based on the cellulose
(0 0 2) peak. Based on the XRD analysis, the MFA value is obtained from the relation
between the Gauss curve and the first and second-order derivative curves. From this
analysis, the parameter “T” is obtained, which is applied to the polynomial expression:

MFA = —12.19 x T® + 113,67 x T? — 348.40 x T + 358.09 @
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2.3. Thermogravimetric Analysis (TGA)

To analyze the thermal stability of the fibers, TGA was performed in an equipment
NETZSCH (Berlin, Germany) model STA 449 F3 Jupiter. The atmosphere used was nitrogen
with a flow rate of 50 mL/min, a heating rate of 10 °C/min, and a temperature range from
20 to 500 °C.

2.4. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

The FTIR analysis was performed in an equipment Bruker, model Vertex 70 v (Madison,
WI, USA), using a mid-infrared range (4000-400 cm~1).

2.5. SEM Analysis

The periquiteira fiber surface morphology was analyzed by scanning electron mi-
croscopy (SEM) in a model Mira3 FEG 250 TESCAN microscope (Brno, Czech Republic)
operating with secondary electrons at 5 kV and a work distance between 25 and 10 mm.

2.6. Tensile Tests

The determination of the mechanical properties obtained in 60 fibers was achieved
using the tensile test. The preparation of each fiber specimen was performed according
to ASTM C1557 [48]. Before the tensile test, the fibers were attached to a 90 m/g? paper
using epoxy adhesive. The tensile tests were performed in an EMIC DL 10,000 (Instron, Sao
José dos Pinhais, Brazil) universal testing machine, with a 5 kN load cell. The tensile tests
were carried out on specimens with 40-mm gage length using the displacement control at
a rate of 0.5 mm/min. The cross-section of the fibers was considered circular, and their
cross-section areas were used to calculate the tensile strength. Furthermore, the strain
property was calculated from the load-displacement data, and apparent Young’s modulus
was based on the slope of the stress—strain curve in the elastic region.

2.7. Statistical Analysis

The statistical validation of the data was performed using the analysis of variance
(ANOVA), with a confidence interval of 95% (p < 0.05). The mean values were compared
by the Tukey test.

3. Results
3.1. Dimensional Characterization

The distribution of fiber frequency in relation to the diameter interval is presented in
Figure 3a and the variation of density with periquiteira fiber diameter is in Figure 3b.

0.8
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(a) (b)

Figure 3. Distribution of the frequency of fibers (a) and the density relation (b) with periquiteira
fiber diameter.
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It is possible to observe a higher amount of fiber in the diameter range of 0.4-0.49 mm,
following an almost normal distribution pattern. This pattern suggests that the periquiteira
fibers have a larger number of fibers with a medium diameter and only a smaller number
of thick fibers. The value found for the fiber mean diameter was 0.50 mm. This result
may be associated with the nature of the fibers, which being more compact, present a
relatively smaller diameter. The mean density value, obtained from the geometric method,
was 0.43 g/cm?>. This value is lower when compared to the densities of other NLFs from
the Amazon, such as guaruman and ubim [25,26,34]. It is also observed, in Figure 3b, that
the mean density decreases as the diameter increases. This fact may be associated with a
greater number of voids in the structure of larger-diameter fibers. The same pattern was
observed for guaruman fiber, in which the thinner thickness fibers had fewer voids and
open space pores and, consequently, higher density [26]. According to Moshi et al. [49]
low-density fibers can be indicated for the production of lighter composites with high
mechanical performance.

3.2. XRD Analysis

Figure 4 shows the diffractogram obtained from the periquiteira fiber. A halo is ob-
served at an angle of 16.48° and a peak at 22.78°, referring to planes (1 0 1) and (00 2)
which, respectively, indicate the presence of amorphous constituents and crystalline cel-
lulose in the fiber. The crystallinity index value obtained from the periquiteira fiber was
70.49%. This result is comparable to other values reported from Amazonian NLFs, such as
guaruman [25], buriti [30] and ubim [34].

4000

A 82
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002)

Intensity (a.u)

1500

1000

500

10 20 30 40 50 60
Wavelength (2 theta)

Figure 4. XRD pattern of the periquiteira fiber.

The peak at 22.78°, which indicates the crystalline part of the fiber was used to evaluate
the MFA and calculated as 7.32°. This value is similar to MFA values of other lignocellulosic
fibers [25,34,38]. According to Junio et al., [38] low MFA values are considered to be
favorable indicators of good mechanical properties, providing better fiber strength results.

3.3. TGA Analysis

Thermogravimetric curve (TG) and its derivative (DTG) obtained for the periquiteira
fibers are shown in Figure 5.

The TG curve shows that fiber mass reduction occurs within two temperature ranges,
as noted by da Silva et al. [45]. Between RT and 120 °C, the first reduction occurs, related to
the evaporation of water, which evidences the presence of the OH group in the structure
of the fibers [50]. The second loss occurs between 250 and 320 °C, corresponding to the
cleavage of glycosidic linkages of cellulose [50,51] beyond lignin degradation [52] that
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can occur by pyrolysis [50]. This same pattern was also observed by Moshi et al. [49] and
Maache et al. [53]. The cellulose chain degradation is observed at temperatures close to
300 °C, due to the inert atmosphere [50] used in this experiment, a fact also observed by
da Silva [45], Cunha et al. [54] and Moshi et al. [49]. After this temperature, no mass loss
is observed, suggesting that beyond this stage, all components of the natural fiber were
thermally degraded.

100
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g -02 2
2 E
£ £
5 O
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0 100 200 300 400 500

Temperature (° C)
Figure 5. TG and DTG obtained for periquiteira fibers.

3.4. FTIR Analysis

The FTIR spectrum of the periquiteira fiber is shown in Figure 6. This spectrum shows
absorption bands of different chemical functional groups, which are present in the cellulose,
hemicellulose and lignin structures. Between 3100 and 3800 cm ™! bands attributed to
the stretching of the OH group are observed, evidencing the presence of cellulose and
lignin [49,55]. The band at 2895 cm™~! corresponds to the elongation of the bond in CH, a
constituent of cellulose [56]. At 2345 cm~! the band referring to the alkyl chain denotes
the presence of wax [56]. The band at 1727 is related to the stretching and bending of
C=0 in hemicellulose [57]. The absorbance at 1645 can be attributed to stretching C=C
of the benzene ring referring to the lignin content [58]. At 1445 cm ™! it is an observed
symmetric bending of CH;, which denotes the presence of cellulose [57]. The band at
1025 cm~! denotes the presence of an aromatic ring related to the bending and vibration of
C-Hand CO [59].

Transmittance (%)

0.80

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

wavenumber (cm'l)

Figure 6. FTIR of the periquiteira fiber.
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3.5. SEM Analysis

The morphology of the periquiteira fiber, analyzed by SEM, is shown in Figure 7.
It is possible to observe in Figure 7a,b that the periquiteira fiber is composed of several
thin bundles of fibrils. In addition, it presents flaws and irregularities along the fiber
length. It is also still observed, in Figure 7c, that the fiber has a rough surface and the
presence of porosity, beyond bundles of fibrils aligned in the direction of the length of the
fiber. Manimaran et al. [55] also observed the presence of a rough surface, aligned bundles
and pores. The presence of pores can affect the tensile strength property but, they may
contribute to a better adhesion of the fiber in the matrix [53,59,60]. This factor may indicate
good mechanical properties for periquiteira fiber-reinforced polymeric composites. Maache
et al. [53] associated the improved mechanical anchoring of the Juncus effusus fiber in the
matrix due to the observed surface roughness. The fiber morphological characteristics
presented in Figure 7 may be compared with morphologies of different NLFs already
reported in the literature [49,53,55-60].

SEM 200x A pm SEM 900x

Rough
Porosities | * Surface

100 um

SEM 46px," " |

Figure 7. SEM surface morphology of the periquiteira fiber: (a) fiber cross-section with magnification
of 200 ; (b) fiber cross-section with magnification of 900x e (c) longitudinal section.

3.6. Tensile Tests

Figure 8 shows the graph of tensile strength in relation to the diameter interval of the
periquiteira fiber.
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Figure 8. Tensile strength in relation to the diameter interval of the periquiteira fiber.

The average value found for the strength of the periquiteira fiber was 178 MPa. This
value is similar to that found by da Silva et al. [45]. However, it is higher when compared
to the strength of some NLFs that have been investigated for possible applications in
composite materials [49,53,55-59]. It is possible to observe a decrease in tensile strength
with increasing diameter interval, suggesting that the tensile strength of the fibers is
inversely proportional to the increase in the size of the fibrillar diameter. This correlation
may contribute to the selection of more resistant fibers for manufacturing high-performance
composites. Furthermore, it is suggested that thinner fibers may have higher cellulose
contents to the detriment of thicker ones, which may also explain this inversely proportional
correlation between tensile strength and fibrillar diametrical increase, however, this fact is
still under study. The average value found for the smaller diameter interval was 255 MPa.
This pattern may be related to the number of defects in the fiber structure, as observed
in the micrographs, Figure 7, and also in the density pattern, Figure 3b, in relation to the
diameter interval. Studies indicate that fibers with smaller diameters tend to present a
uniform pattern with more compact microfibrils, fewer void spaces and, consequently,
have greater strength [25,34]. However, in thicker fibers, there is a greater number of
defects and microstructural porosity, which can cause a decrease in strength [61-64]. The
resistance of the periquiteira fiber can be directly related to its high cellulose content and
the low microfibrillar angle since high cellulose contents and greater angles confer greater
mechanical resistance [34,55].

Marchi et al. [34], when characterizing the ubim fibers, found tensile strength values
similar to those reported in the present study. Ribeiro et al. [35] found values of tensile
strength for jute and mallow that were much higher than for the periquiteira fiber. However,
the fiber studied might be considered lighter as an alternative for reinforcing polymeric
matrix composites. In addition, the use of this new fiber can contribute to the development
of more sustainable lightweight composites, since this fiber has a lower density when
compared to other NLFs, such as jute and mallow [35], coir and banana [65].

Figure 9 shows the graph of the apparent Young’s modulus in relation to the periqui-
teira fibers diameter interval.

It is possible to observe that, with the increase of the diameter, there is a decrease in
the average value of the apparent Young’s modulus. This fact indicates that the thinner
periquiteira fibers present greater stiffness than the thicker fibers, suggesting that the
fibers of smaller diameters have more compact fibril bundles. The inverse correlation of
stiffness with diameter can be attributed to the fiber microstructure and also to the random
rupture of microfibrils [66—-69]. Similar behavior was observed by Zakikhani et al. [70]
when studying the mechanical properties of bamboo fibers.
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Figure 9. Apparent Young’s modulus in relation to the diameter interval of the periquiteira fiber.
Figure 10 presents the strain of the periquiteira fibers in relation to the diameter interval.
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Figure 10. Strain in relation to the diameter interval.

It is observed that the periquiteira fiber presents an increase in the average value of
strain for fibers with greater diameter, confirming the results obtained for the apparent
Young’s modulus shown in Figure 9. The greater amount of microfibrils and lower lignin
contents [45] in the higher-diameter fibers may contribute to the increase in fiber strain.

3.7. Statistical Analysis

Statistical analysis of variance (ANOVA) of the mechanical characterization is pre-
sented in Table 2.
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Table 2. Analysis of variance for mechanical characterization in relation to the diameter interval.

Tensile Strength (MPa)
F is
Source Sum of Squares  Degrees of Freedom  Mean of Squares (Calculated) p-Value F Critical
Between the groups 164,850.8 4 41,212.7 7.920 6.37 x 10-5 2.579
Inside the group 234,150.4 45 5203.342
Total 399,001.2 49
Apparent Young’s Modulus (GPa)
F 2%
Source Sum of Squares Degrees of Freedom ~ Mean of Squares (alelabed) p-value F critical
Between the groups 164.845 4 41.211 10.888 2.93 x 10—-6 2.579
Inside the group 170.327 45 3.785
Total 335.173 49
Total Strain (mm /mm)
F o
Source Sum of Squares Degrees of Freedom  Mean of Squares (el cilated) p-value F critical
Between the groups 0.017 4 0.004 6.898 0.2 x 10-3 2.579
Inside the group 0.029 45 0.0006
Total 0.047 49

It is possible to observe that the calculated F values are higher than the critical F
values for all properties. Thus, the hypothesis of equality between the average values
of the properties for a significance level of 5% is rejected. Based on these results, it was
necessary to perform Tukey’s test to evaluate whether increasing the diameter significantly
changes the mechanical properties of the fibers. The results of the Tukey test are presented
in Table 3.

Table 3. Differences between the average values of the diameter intervals after applying the
Tukey test.

Tensile Strength Apparent Young’s Modulus Total Strain
(m.s.d = $4.400) (m.s.d = 2276) (ms.d =0.030)

0.20-030 0.31-039 040-049 0.50-0.59 0.60-0.70 0.20-0.30 0.31-039 0.40-049 0.50-0.59 0.60-0.70 0.20-0.30 0.31-039 0.40-049 0.50-059 0.60-0.70

0.20-0.30 o 30.768 82.660 109.628 162.569 0 1515 2739 4376 4932 o 0.025 0.029 0.048 0053
0.31-0.39 30768 o 51.891 78.860 131.800 1.515 o 1224 2861 3416 0.025 o 0.005 0023 0028
0.40-0.49 825660 51.891 0 26.968 79908 2.739 1.224 0 1636 2192 0.029 0.005 0 008 0024
0.50-0.59 109.628 78.860 26.968 o 52940 4.376 2.861 1636 0 0556 0.048 0.023 0.018 0 0006
0.60-0.70 162.569 131800 79.908 52.940 0 4.932 3.416 2192 0556 0 0.053 0.028 0.024 0006 o

The minimum significant difference (m.s.d) is a value that indicates which treatment
differs in its mean values. When the absolute value of the difference between two means is
equal to or greater than the m.s.d value, the means are considered statistically different.
The m.s.d values obtained for the tensile strength, apparent Young’s modulus and total
strain, were respectively 84.400, 2.276 and 0.030.

Thus, it was possible to observe that the diameter influences the mechanical properties
of the fiber. The smaller diameter intervals have, in fact, higher tensile strengths and
apparent Young's modulus. The strain presents the smaller values in the thinner fibers. It
is also believed that there is a directly proportional correlation between the density and the
tensile strength of the periquiteira fibers, the fibers being denser, more resistant and with
a smaller diameter. This can provide the production of composites with high mechanical
performance and still light due to the average apparent density of this fiber.

4. Conclusions
The characterization of periquiteira fibers extracted from the stem of the plant, scien-
tifically known as Cochlospermum orinocense, revealed that:
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The fiber density measured by the geometric method was 0.43 g/ cm?, which is among
the lowest reported so far for natural lignocellulosic fibers (NLFs). In addition, it showed a
tendency to decrease with increasing fiber diameter dimensions. The XRD analysis of the
periquiteira fiber, permitted to calculate the crystallinity index (70.4%) and microfibrillar
angle (7.32°), values that are associated with good mechanical properties of the fibers. The
FTIR indicated the presence of different functional groups found in cellulose, hemicellulose,
lignin and waxes, the main components of NLFs. The fiber morphology analysis revealed
the presence of microfibrils, flaws and microstructural irregularities along its length, which
are morphological characteristics similar to those observed in different NLFs. The mechan-
ical characterization showed that the average values for strength and apparent Young's
modulus of the periquiteira fiber were 178 MPa and 2.92 GPa, respectively, and indicated
a decrease in strength with increasing fiber diameter. Moreover, it was found that the
resistance of the periquiteira fiber is directly associated with the fibrillar diameter, showing
that the natural and intrinsic defects of the fiber directly affect its resistance, suggesting
that thicker fibers have a greater number of defects and, therefore, are less resistant. The
same pattern was observed in the density values, indicating that fibers with higher density,
with fewer defects in their structure, presented better resistance. The average value of
tensile strength, low fibrillar density and thermal results disclose that periquiteira fibers a
promising NLF has the potential to be used to reinforce low-density polymeric composites,
which can be applied in the civil construction and sports industry, replacing composites
reinforced with synthetic fibers.
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Abstract

Natural lignocellulosic fibers (NLFs) replacing synthetic fibers have been used as rein-
forcement in polymer matrix composites. In this work, a lesser-known NLF endemic to
the Amazon region, the envira fiber (Bocageopsis multiflora), was analyzed for its basic
physical, thermochemical, morphological, and mechanical characteristics. In addition,
epoxy matrix composites with 10, 20, 30, and 40 vol% of continuous and aligned envira
fibers were evaluated by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and tensile tests.
The results were statistically compared by ANOVA and Tukey’s test. The density found for
the envira fiber was 0.23 g/cm®. The crystallinity index and microfibrilar angle obtained
were 69.5% and 7.07°, respectively. Fiber thermal stability was found up to around 210 °C.
FTIR confirmed the presence of functional groups characteristic of NLFs. Morphological
analysis by SEM revealed that the envira fiber displayed fine bundles of fibrils and a rough
surface along its length. The average strength value of the envira fiber was found to be
62 MPa. FTIR analysis of the composites confirmed the presence of the main constituents
of the epoxy resin and NLFs. The tensile strength results indicated that the envira fiber
addition increased the strength of the composites up to 40 vol%. The analysis of the fracture
region revealed brittle aspects. These results indicate that envira fibers present potential
reinforcement for polymer matrix composites and can be used in engineering applications,
favored by their lightness and cost-effectiveness.

Keywords: envira fiber; natural fiber composites; characterization

1. Introduction

With technological and industrial advances, it has become increasingly necessary to
develop engineering materials that have improved mechanical properties, such as high
strength and rigidity, combined with ease of processing and low weight [1-5]. Fiber-
reinforced polymer matrix composites are examples of materials with this combination.
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The most commonly used reinforced composites are produced with synthetic fibers. These
composites are currently used in the aerospace, defense, automotive, sports, and wind
energy industries [4-10]. However, composites made with synthetic fibers are relatively
expensive, heavy, difficult to manufacture, require a large amount of energy to produce,
and have a negative impact on human health and the environment [9-16].

The search for lightweight materials, especially in the automotive sector, has long
been fueled by the quest for greater fuel efficiency and a reduction in greenhouse gas
emissions [15-17]. Moreover, a concern for the environment has grown steadily in recent
decades. This has led the scientific community to study possible materials that could
replace their synthetic counterparts [16-22]. A promising way to replace or reduce the use
of synthetic materials is to consider natural reinforcements in the production of composites.
Natural fibers, especially fibers of plant origin, also known as natural lignocellulosic
fibers (NLFs), have been increasingly investigated as possible reinforcements in composite
materials [10-25].

Composite materials with NLF reinforcements have shown worldwide interest due
to the demand for environmentally friendly materials combined with technological and
economic viability [26-29]. These materials are lightweight and provide greater strength
at a reasonable cost compared to other composites [6,9,18]. The reduction in abrasiveness
facilitates the processing of NLFs and increases their recyclability [17,18,21]. Although syn-
thetic fiber composites have a higher specific strength than NLF composites, the abundance
of availability, low cost, and low density are factors that greatly influence the production of
these materials [23-25]. The combination of these characteristics positions NLF-reinforced
composites as an attractive competitor for applications in various industries, such as the
automotive industry, where the demand for sustainable, high performance materials is
paramount [17].

NLFs from numerous species have been investigated worldwide for use as reinforce-
ments in composites. Just mentioning a few recent epoxy composite examples. Helaili
et al. [30] studied the mechanical properties of alpha natural fiber composites in epoxy
composites; with short and randomly oriented fibers, an increase in modulus and tensile
strength was identified. Belouadah et al. [31] produced an epoxy resin-based composite
reinforced with Lygeum spartum fibers; an improvement in tensile and flexural mechanical
properties was observed compared to pure epoxy resin, as well as good fiber-matrix adhe-
sion. Rekha et al. [32] evaluated the macroscopic characteristics of the surface of the bamboo
fiber epoxy polymer matrix composite; the results indicated that the two factors that most
influence the mechanical properties are length and ideal fiber content. Maguteeswaran
et al. [33] studied the effect of alkaline treatment on the fiber extracted from the stem of
the Lakaran acacia tree in an epoxy matrix. It was observed that the treatment improved
the mechanical properties in tensile, flexural, and impact, improving the bond between
the fiber and the epoxy matrix, which resulted in higher mechanical properties in the
manufactured composite. Cotton fibers in epoxy [34] were evaluated for their mechanical,
wear, and thermal properties. The authors observed that the composite showed good
resistance with a value of 52 MPa, making it suitable for applications requiring robust
mechanical properties. Owen et al. [35] produced and mechanically characterized water
hyacinth fiber composites in epoxy; the authors observed a strong fiber/matrix interfacial
bond between the treated fibers and the epoxy matrix, demonstrating that water hyacinth
fibers have potential as an alternative material to replace synthetic fibers in composite
applications. Studies with Tectona grandis fiber [36] showed that fiber reinforcement caused
a significant improvement in the mechanical aspect of the composite. According to the
authors, these results indicate that the material produced represents a viable substitute for
synthetic reinforcements.
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The Amazon rainforest has the greatest biodiversity on the planet, sheltering a wide
variety of plant species, being the largest preserved forest in the world, and sheltering
a vast number of NLF species that have the potential to be used as reinforcements in
polymer matrices [25-27]. Oliveira et al. [25] studied tucum fiber (Astrocaryum vulgare) and
concluded that composites might be applied as a substitute for conventional composites
reinforced with synthetic fibers, particularly in multilayered armor for body protection.
Marchi et al. [26] studied the characteristics of ubim fiber (Geornoma baculifera) and con-
cluded that, due to its low density, approximately 0.73 g/cm?, its use as a reinforcing
agent in polymer matrices enables the production of lighter composites with applications
in civil construction. A study on the incorporation of caranan fibers (Mauritiella armata)
as reinforcement in epoxy matrix composites showed that caranan fiber significantly in-
creases the tensile strength of composites and can replace glass fibers [27]. Maciel et al. [37]
performed a comparative study of composites reinforced with curaua (Ananas erectifolius)
and glass fibers, concluding that, from the point of view of mechanical strength, curaua
fibers can replace glass fibers. Additionally, composites with curaua fiber can show a
weight reduction of up to 15% when compared to materials reinforced with glass fibers.
The authors indicated that composites can be used in sports equipment, reducing both the
weight and cost of the produced material. Mallow (Urena lobata) and tucum fibers were
studied as reinforcements for polymeric biomatrices [38]. The results indicated that the
composites prepared with a high content of lignocellulosic fibers showed promising perfor-
mance in the mechanical tests applied, with excellent potential for replacing engineering
materials. Studies carried out on buriti fiber (Mauritia flexuosa) [39] indicated a value of
58% for cellulose content, indicating that this fiber has good stiffness and strength. Lopes Jr.
et al. [40] characterized natural fibers extracted from the aninga (Montrichardia linifera) stem
and developed a unidirectional polymeric sheet with an epoxy matrix. The results observed
guarantee that the aninga fiber is considered to be of high performance (>200 MPa) and
can be used in internal car components.

Owing to its large diversity of plants, the Amazon Forest has a great number of NLFs
that are still little investigated [25,39]. This is the case with the fiber extracted from the
plant popularly known as envira (Bocageopsis multiflora), common in the region that is
found mainly in the states of Amazonas, Para, and Amapa in Brazil. From the stem of this
plant, fibers are taken and used by indigenous tribes as well as small rural communities
for the manufacture of ropes to tie huts and straw houses and to wrap manioc stalks,
generating employment and income for these communities [41]. These uses indicate that
envira fiber might have good mechanical properties, as well as a potential for reinforcement
of polymer composites. Although the traditional uses of envira demonstrate promising
properties, no studies have been found that present their mechanical properties and possible
application as reinforcement in polymer composites. For the first time, a comprehensive
investigation is conducted on the microstructure, thermal stability, and mechanical behavior
of envira fibers. Furthermore, the interaction between envira fiber and the epoxy matrix
in composites as well as its reinforcement potential. Specifically, the objective of this
work was to investigate the envira fiber regarding its density, thermogravimetry behavior,
morphology, and mechanical properties, as well as to evaluate the tensile and flexural
properties of epoxy matrix composites incorporated with envira fiber.

2. Materials and Methods
2.1. Materials

Diglycidyl ether bisphenol-A (DGEBA) epoxy resin and triethylenetetramine (TETA)
hardener, used in a ratio of 2 parts resin to 1 part hardener, were used as the matrix for the
composite, supplied commercially by Epoxy Fiber (Sao Paulo, Brazil).
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The envira fibers (B. multiflora) used in this research were supplied from local com-
merce in the city of Moju, Para, Brazil (01°53/10” S and 48°46'00” W). The fibers were
extracted from the bark of the envira tree, which was manually extracted without harming
or causing the death of the plant. After that, the fibers were washed, dried in a stove,
manually separated into filaments, and cut into 300 mm lengths. Figure 1 shows the envira
plant (a), the stem (b), and the bark (c).

Figure 1. The envira: Envira plant (a), stem (b), and bark plant (c).

2.2. Fiber Characterization
2.2.1. Dimensional Characterization

The average diameter was measured using an Even optical microscope, model MDA
1300 (Future Win Joe, Xiasha, Hangzhou, China). Each fiber was measured at five different
points, evenly separated, and then rotated by 90° for a new reading at the same five
previous points. The length of each fiber was measured using a caliper with a precision
of 0.01 mm, and its mass was weighed on a YMC electronic balance model Chyo JK-200
(Kyoto, Japan) with a precision of 0.0001 g. To calculate the volume (Vm), the fiber was
considered to have a perfect cylindrical geometry, using:

nd?l
V=" M
where Vm is average volume, d is diameter, and 1 is length.

From the values of average volume and mass (m), it was possible to calculate the
density (“p”) using:

L 2
P )

2.2.2. X-Ray Diffraction (XRD)

XRD was carried out on a Proto Manufacturing XRD Powder Diffraction System:
30 kV and 2 mA generator, Cu-Kal radiation, 0.0149° angular step, 0.5 s time interval,
47 min scan, and 20 ranging from 5° to 60°. The calculation of the crystalline index (CI)
followed the method described by Segal et al. [42], using the maximum intensity of the
(101) and (0 02) peaks associated with the amorphous and crystalline phases of the fiber.
The CI values were determined using Equation (3), where I1 is the intensity of the minimum
(amorphous region) and 12 is the intensity of the diffraction maximum (crystalline region).

I =<1 — I—l)*IOO (3)
I

The microfibril angle (MFA) was determined from the crystalline cellulose peak (0 0 2),
according to the methodology described by Cave [43]. Based on XRD analysis, the MFA
value is obtained from the relation between the Gauss curve and the first- and second-order
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derivative curves. From this analysis, the “T” parameter is obtained and applied to the
polynomial equation:

MFA = — 1219 T3 + 113.67 +T2 — 348.40 * T + 358.09 (4)

2.3. Thermogravimetric Analysis (TGA)

TGA was performed in a simultaneous thermal analyzer, model STA 449 F3 Jupter da
NETZSCH (Berlin, Germany), under a nitrogen atmosphere with a flow rate of 50 mL /min
and a heating rate of 10 °C/min and a temperature range from 20 to 500 °C.

2.4. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

The infrared spectra of the fiber samples and composites were obtained by attenuated
total reflectance (ATR). The FTIR analysis was performed using a Bruker model Vertex 70v
(Billerica, MA, USA), using a mid-infrared range (4000 cm~1-400 cm™1).

2.5. Mechanical Characterization of Fiber

One hundred envira fibers were individually tensile tested after being attached to a
90 m/g? paper using epoxy adhesive. Each fiber tensile test was carried out according to
the ASTM C1557 standard method [44], at room temperature (RT), using an Intermetric-
iM50 universal testing machine (Sao Paulo, Brazil), with a 5 kN load cell and a speed of
0.5 mm/min for all tensile tests. The cross-section of the fibers was considered circular,
and their cross-sectional areas were used to calculate the tensile strength. In addition, the
deformation property was calculated from the load-displacement data, and the Young's
modulus was based on the slope of the stress-strain curve in the elastic region.

2.6. Preparation and Mechanical Characterization of Composites

Epoxy matrix composites for tensile and flexural testing were produced based on the
standard methods ASTM D 638 [45], and ASTM D 790 [46]. Proportions of 10, 20, 30, and
40 vol% of envira fiber were used in production. The composites were produced by hand
lay-up in a silicone mold. First, the epoxy resin was added to the mold, followed by the
fibers. After adding the exact amount of fibers, the mold was then completely filled with
resin. The specimens remained in the mold for 24 h, after which they were removed and
sanded. Table 1 shows the nomenclature of the different composites.

Table 1. Classification and nomenclature of composite materials.

) Compositions
RayMatesals EOE E10E E20E E30E E40E
Fiber (%) 0 10 20 30 40
Resin (%) 100 90 80 70 60
Number of samples 8 8 8 8 8

The composites tensile tests were carried out at RT, according to the ASTM D 638 [45]
using an Intermetric-iM50 (Sao Paulo, Brazil) universal testing machine, with a 5 kN load
cell. The crosshead speed was set as 2 mm /min for all tensile tests. To calculate the strain
property and Young’s modulus of the composites, the same calculation method used for
the fibers was used.

The flexural tests were performed at RT using a three-point bending setup according
to the ASTM D790 [46]. Specimens for each condition were tested using an Intermetric-
iM50 (Sao Paulo, Brazil) universal machine, with a 5 kN load cell and 51.2 mm distance
between supports.



Polymers 2025, 17,2284

6 of 22

Flexural strength Equation (5) and flexural modulus Equation (6) were then obtained

using the expressions: s

%= 2paz ©®)
L3

L 6
P ©

where P is the load at a given point on the load deflection curve, L the support spain, b is
the width of beam tested, d is the depth of beam tested, and m the slope of the tangent line.

2.7. Statistical Analysis

The statistical validation of the data was carried out using the analysis of variance
(ANOVA), with a confidence of 95% (p < 0.05). The mean values were compared by the
Tukey test.

2.8. Scanning Electron Microscopy (SEM)

The morphology of fibers and the fracture surface of composites were observed by
SEM in a model Mira3 FEG 250 TESCAN microscope (Brno, Czech Republic) operating
with secondary electrons at5 kV and a work distance between 25 and 10 mm. The samples
were first metallized with Au for 2 min, depositing a thin film on the surface of the sample.

3. Results and Discussion
3.1. Characterization of the Envira Fiber

Figure 2 shows the distribution of the number of envira fibers in relation to the
diameter range (a) and the relation between density and diameter (b).

060

Density (g/cm’)

02039 04059 06079 08089 112 022039 04050 06079 08090 112
Diameter range (mm) Diameter range (mm)
(a) (b)

Figure 2. Dimensional characterization. (a) Frequency distribution pattern and (b) density distribu-
tion pattern of envira fibers.

It is possible to observe an almost normal frequency pattern. It is also noted a greater
amount of envira fibers in the diameter ranges of 0.40-0.59 mm and 0.60-0.79 mm. This
result may be associated with the nature of the fibers that are generally more compact
and smaller in diameter, and therefore less brittle [47-49]. Regarding density, there is a
decrease in the average values with increasing diameter, a fact that may be associated
with a greater amount of voids in the structure of larger diameter fibers. This same
pattern was also observed for piassava fiber [47]. The average value obtained for this
property was 0.23 g/cm?®, which is lower when compared to densities of other Ama-
zon NLFs [25-28,50,51]. According to [25], with the low value obtained for density, it is
possible to produce lighter composites when compared to composites reinforced with
synthetic fibers.
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3.1.1. XRD
Figure 3 shows the diffractogram obtained for the envira fiber.
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Figure 3. XRD pattern of the envira fiber.

A halo is observed at an angle of 16.5° and a peak at 22.7°, indicating the existence of
amorphous constituents and crystalline cellulose in the fiber. The value of the CI obtained
was 69.5%. This result is relatively close to those found by other authors for NLFs such
as: ubim (63%) [26], malva (67.5%) [38], buriti (63.11%) [39], tucum (55.7%) [52], kenaf
(44.3%) [53], banana (66.71%) [54], Eulesine indica (45%) [55], and guaruman (67%) [56]. The
MFA obtained for envira fiber was 7.07°, which was calculated considering the cellulose
crystalline peak at 22.5°. According to Segal [42], the MFA is related to the strength of
the natural fiber. The value reported in this paper is comparable to the MFA of other
NLFs [26,39,54,56].

3.1.2. TGA Analysis
TGA and its derivative (DTG) obtained for the envira fibers are shown in Figure 4.
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Figure 4. TGA /DTG curves obtained from the envira fibers.

It is possible to observe that envira fiber weight loss occurs within two temperature
ranges. The first significant weight loss was observed at 45.3 °C with a weight reduction of
approximately 9.5%. This weight loss may be related to the evaporation of the water present
in the envira fiber. It is also observed that the fiber maintains thermal stability until 210 °C.
The second weight loss of approximately 51% occurs between 250 and 350 °C, which may
be related to thermal degradation of the cellulose. The TGA results of envira fiber indicate
thermal behavior comparable to other NLFs that have been studied for possible applications
in polymer composite materials [55,57-62]. According to Senthamaraikannan et al. [57],
the evaluation of the thermal properties of these fibers is important to establish processing
conditions that do not cause degradation and loss of property for these materials.
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3.1.3. FTIR Analysis

Figure 5 shows the FTIR spectrum of envira fiber. Through this analysis it is possible
to observe that envira fibers have vibrational properties similar to other NLFs [58-70].
According to Atangana et al. [68], NLFs are mainly composed of cellulose, hemicellulose,
lignin, and waxes, which form in their structure alkanes, esters, aromatics, ketones, and
alcohols, being associated with a functional group responsible for a type of vibration at a
specific wave number.

Transmittance (%)

T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber (™)

Figure 5. FTIR spectrum of the envira fiber.

Through the FTIR spectrum of envira fiber, it is possible to observe the existence of
main bands between 3100 cm ™! and 3900 cm ! that are attributed to the elongation of
the OH group, evidencing the presence of cellulose and lignin [65,68,70-72]. The band
at 2870 cm ™! can be attributed to CH, groups, observed in cellulose and hemicellulose
molecules [56,62,67,69,71]. The band 1630 cm ! may be associated with the elongation of
C = O present in lignin and hemicellulose [56,68,73]. At 1435 cm™! symmetric bending of
CH, is observed, denoting the presence of cellulose [68,73]. The band at 1329 cm ™! refers
to deformation vibrations of the OH bond in alcohols present in the cellulose constitu-
tion [55,66]. At 1246 cm ™! stretching vibration of the acetyl group in lignin [70]. The band
around 1022 denotes the presence of lignin due to the elongation of C-OH [39,68].

3.1.4. Analysis of the Morphology of Envira Fiber
The morphology of the envira fiber analyzed by SEM is shown in Figure 6.

Lumen

200 um

Figure 6. Scanning electron microscopy of the envira fiber: (a) cross-section at 200 x magnification,
(b) cross-section at 1000 x magnification, and (c) longitudinal section.

In Figure 6a, it is possible to note that the envira fiber has an irregular geometry,
composed of thin bundles of fibrils. In addition, it presents flaws and irregularities along its
length. In Figure 6b the micrography shows the fiber cross section, where one can observe
the presence of lumens, which are channels responsible for nutrient transfer along the fiber
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structure [39,68]. It is also observed in Figure 6c¢ that the fiber has a rough surface and
the presence of porosity. According to literature [67,72,74-77] the presence of pores in the
fibrillar structure can affect the fiber strength properties; however, they can help in better
interfacial bonding between matrix and fiber. The morphological aspects presented for

-

envira fiber are similar to other studies performed for different NLFs [39,55,56,66].

3.1.5. Mechanical Characterization of the Envira Fiber

Figure 7a shows the tensile strength results, and Figure 7b shows the results for
Young’s modulus and strain in relation to the envira fiber diameter.
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Figure 7. Tensile strength of envira fiber (a), Young’s modulus, and strain (b).

Regarding the fiber tensile strength, Figure 7a, there is a decrease in the average values
with the increase of the diameter interval. This pattern may be related to a larger amount
of defects in the fiber structure with larger diameters. Studies with different NLFs show
the same pattern observed for envira fiber [47,74,75]. According to Ferreira et al. [47], the
less thick fibers tend to be more uniform and present in their structure more compact
microfibrils and fewer voids, and thus present higher strength when compared to larger
diameter fibers.

Regarding Young’'s modulus, in Figure 7b, it is observed that its average value de-
creases with increasing diameter range, indicating that larger diameter fibers are less stiff
when compared to thinner fibers. This pattern can be attributed to microstructural aspects,
such as the presence of roughness and porosity in the fiber [47—49]. For strain, Figure 7b,
an almost directly proportional relationship of this property is observed with the increase
in fibrillar diameter, confirming the fiber stiffness results. The statistical analysis of the
mechanical characterization of the fiber is presented in Table 2.

The ANOVA values for strength show that the calculated F (19.661) is higher than the
critical F value (2.467). For Young’s modulus, the calculated F (18.690) is higher than the
critical F value (2.467), and for total strain, the calculated F (26.224) is also higher than the
critical F value (2.479). Thus, based on these results, the hypothesis that the means of the
properties presented are equal is rejected, with a confidence level of 95%. Based on the
ANOVA results, Tukey’s test is necessary to investigate whether the increase in envira fiber
diameter causes significant changes in the fiber’s mechanical properties. Table 3 shows the
results of Tukey’s test.
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Table 2. Analysis of variance (ANOVA) of tensile strength of envira fiber.
Maximum Strength (MPa)
Source Sy Degreesaf Aeanol F (Calculated) p-Value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 59,770.61 4 14,942.65 19.661 8.14 x 10712 2467
Inside the group 72,201.27 95 760.013
Total 13,1971.9 99
Young’s Modulus (GPa)
Source Sumof Degrecs of Meanof F (Calculated) p-Value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 62.30349 4 15.57587 18.690 232 x 101 2467
Inside the group 79.17237 95 0.833393
Total 1414759 99
Total Strain (mm/mm)
Source Suayot Degpecs;of Meanot F (Calculated) p-Value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 0.057186 4 0.014296 26.2243 3.56 x 10~ 14 2479
Inside the group 0.046338 85 0.000545
Total 0.103524 89
Table 3. Differences between the average values of the diameter intervals after applying the Tukey test.
- s Young’s Modulus i -
Tensile Strength (m.s.d = 31.820) (m.s.d = 1.054) Total Strain (m.s.d = 0.027)
0.22- 0.40- 0.60— 0.80- 1.00- 0.22- 0.40- 0.60— 0.80- 1.00- 0.22— 0.40- 0.60- 0.80— 1.00-
0.39 0.59 0.79 0.99 1.20 0.39 0.59 0.79 0.99 1.20 0.39 0.59 0.79 0.99 1.20
%%,39_ 0 41.685 53.190 58.862 71.424 0 1.553 1.701 1.982 2.268 0 0.019 0.045  0.066 0.062
%é%_ 41.685 0 11506 17178 29740  1.553 0 0.148 0429 0715 0.019 0 0.026  0.047  0.042
0067%_ 53.190 11.506 0 5672 18234 1701  0.148 0 0280 0567 0.045 0.026 0 0.021 0.017
%%%_ 58.862 17.178 5.672 0 12562 1982 0.429 0.280 0 0287  0.066  0.047  0.021 0 0.004
llg%_ 71424 29.740 18234 12.562 0 2268 0715 0567  0.287 0 0.062 0.042 0.017  0.004 0

The significant differences are highlighted in bold.

The minimum significant difference (m.s.d) is a value that indicates which treatment
differs in its mean values. When the absolute value of the difference between two means is
equal to or greater than the m.s.d value, the means are considered statistically different.
The value of m.s.d for strength was calculated as 31.820; for Young’s modulus the m.s.d
was calculated as 1.054, and for total strain the m.s.d was 0.027. Thus, it is evident that the
diameter causes changes in the mechanical properties of the fiber. The smaller diameter
intervals present, in fact, the highest tensile strengths and Young’s modulus when compared
to the larger diameters. Regarding the strain, the highest values are related to the thicker
fibers, suggesting that these fibers may be more ductile than the smaller diameter fibers.

3.2. Characterization of Composite Materials
3.2.1. Characterization of Epoxy Matrix Composites by FTIR

Figure 8 shows the curves obtained from the FTIR analysis of the composites.
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Figure 8. FTIR graph obtained for epoxy resin, composites, and fiber.

Various studies on the incorporation of NLFs into an epoxy matrix have shown an
FTIR spectrum similar to that observed in this study [21,61-65]. Neves et al. [76] and
Gargol et al. [77] observed that the bands found refer predominantly to the spectrum of the
epoxy resin. In fact, when compared to the spectra of envira fibers, the bands referring to
the lignocellulosic components are observed to be less intense. The band at 3320 cm ™! is
related to the stretching of the bonds of the OH group of cellulose. According to Kumaar
et al. [78] the appearance of this band indicates interactions between the composites and
the epoxy resin. The band at 2940 cm ™! can be attributed to the symmetrical stretching
vibration in the single bond of the CH; group of the epoxy resin [79,80]. Around 1710 cm ™!
a band that corresponds to the C=0 stretching vibration of the carboxylic acid in the lignin
or ester components in the fiber hemicellulose [77]. The bands at 1610 and 1560 cm ! may
be associated with the C=C vibrations of the aromatic ring in the epoxy resin [76,80]. At
1445 cm~! and 1230 cm ™! they are attributed to CH, deformation [81]. The bands at 1180
and 1010 cm ! indicate the vibration of the CO bond of the ether in the resin [31,82]. A
band at 815 cm ! is attributed to the vibration of the epoxy group [76]. The 1940, 1510, 1180,
and 1010 em ™! bands, which also refer to the characteristic groups present in lignocellulosic
fibers, are present in the composite spectra, but to a lesser extent. According to Neves
et al. [76] this factor can be interpreted as an indication of active interaction between the
molecular groups of the epoxy and the fibers. Moreover, it is possible to observe that the
bands characteristic of the presence of cellulose, the main component of lignocellulosic
fibers, shown in Figure 5, are not observed in the FTIR spectra of the composites with
added fibers, as indicated by the arrow in the band around 3700, a fact that may be related
to the higher amount of resin in relation to the envira fiber in the composites.

3.2.2. Tensile Mechanical Properties

The tensile properties of the epoxy matrix composite, with variation in fiber percentage,
are shown in Figure 9.
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Figure 9. Graphs of the tensile mechanical properties of composites: tensile strength (a) and Young's
modulus and strain (b).

When observing the average strength values, the composite with 40% by volume of
envira fiber showed the best result. Additionally, Figure 9 demonstrates that the tensile
strength of the composites exhibited a trend of linear growth. According to Abd El-Bak
et al. [83], the relative quantities of fibers have noticeable effects on mechanical properties;
the author notes that tensile strength increases as the amount of fiber increases. However,
the composition with the highest fiber concentration showed a significant dispersion in
its results. This may be related to the large amount of fiber in the matrix, which could
have affected the fiber’s wettability, complicated the production of the composites, and
interfered with the adhesion of the fiber to the matrix. The strength values obtained indicate
that envira fiber exhibits similar or superior properties compared to other lignocellulosic
fibers [25,30,50].

In their study with long tucum fibers, Oliveira et al. [25] obtained a strength result of
38.8 MPa, which is lower than the value observed in this study for the same amount of fiber.
In a study with piassava fibers, Castro et al. [50] obtained a tensile strength value of 15 MPa
with 30% by volume of fiber of 30 mm, a value much lower than that found in the present
study, a fact that may be related to the length of the fiber; the author identified a decrease
in relation to the matrix. Similar to the present work, the results showed a trend of linear
growth in the average strength values. However, these values are lower when compared to
the average strength value for the composition with 30% by volume of envira fiber.

Regarding the Young’s modulus, the same pattern observed for strength is noted,
indicating that the stiffness of the composite increases as fibers are added to the matrix. In
contrast, the deformation results did not show a linear trend; the results indicate that the
addition of envira fibers in epoxy decreases the values for this property. The analysis of
variance obtained for the tensile properties is presented in Table 4.

The ANOVA values for strength show that the calculated F (12.781) is higher than the
critical F value (2.75). For modulus of elasticity, the calculated F (9.018) is higher than the
critical F value (2.75), and for total strain, the calculated F (3.492) is also higher than the
critical F value (2.75). Thus, based on these results, the hypothesis that the means of the
properties presented are equal is rejected, with a confidence level of 95%. Based on the
ANOVA results, Tukey’s test is necessary to investigate whether the increase in envira fiber
volume causes significant changes in the composites” mechanical properties. Table 5 shows
the results of Tukey’s test.
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Table 4. Analysis of variance (ANOVA) of the tensile strength of envira fiber reinforced composites.

Maximum Strength (MPa)
Source Sumof Degrees;of Ycano: F (Calculated) p-Value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 1203.898 4 300.974 12.781 848 x 107° 2.75
Inside the group 588.726 25 23.549
Total 1792.624 29
Young’s Modulus (GPa)
Sum of Degrees of Mean of 5
Source Squares Freodoin Squares F (Calculated) p-Value F Critical
Between the groups 0.157 4 0.039 9.018 119 x 1074 2.75
Inside the group 0.109 25 0.004
Total 0.267 29
Total Strain (mm/mm)
Source Suuyof Degrees:of Mean-of F (Calculated) p-Value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 0.000328 4 8.19 x 10> 3.492 0.021 2.75
Inside the group 0.000587 25 235 x 105
Total 0.000914 29

Table 5. Results obtained for differences between mean values after applying Tukey’s test.

Maximum Strength Young's Modulus Total Strain

(m.s.d = 8.222) (m.s.d =0.112) (m.s.d = 0.008)
EOE E10E E20E E30E E40E EOE E10E E20E E30E E40E EOE E10E E20E E30E E40E
EOE 0 2420 7.601 12.837 17.053 0 0.015 0.045 0.147 0.18 0 0.007 0.009 0.002 0.004
E10E 2420 0 5.182 10417 14.633 0015 0 0.030 0.132 0165 0.007 0  0.001 0.006 0.004
E20E 7601 5182 0 5235 9452 0.045 0030 0 0.101 0.134 0.009 0001 0  0.006 0.005
E30E 12.837 10417 5235 0  4.217 0147 0132 0.101 O 0.033 0.002 0.006 0.006 0 0.001

E40E 17.053 14.633 9.452 4217 0 018 0.165 0.13¢ 0033 0 0.004 0.004 0.005 0.001 0

The significant differences are highlighted in bold.

The m.s.d for tensile strength was calculated as 8.222. For the Young’s modulus, the
m.s.d was calculated as 0.112, and for the total deformation, the m.s.d was 0.008. Thus,
it was possible to observe that the mechanical properties of the epoxy-envira composites
are influenced by the fiber concentration. According to the Tukey test results, the addition
of 30% and 40% by volume differs statistically from the values of the other compositions
regarding strength and modulus. In terms of deformation, only the composition with
20% by volume of fiber shows a difference compared to the matrix. Therefore, it can be
concluded that the fiber volume induces changes in the mechanical properties of the envira
fiber-reinforced composites, with the composition containing the highest fiber volume
demonstrating the best strength results.

Microstructural Analysis of Fractured Surface

Micrographs obtained by SEM of the fracture region of the composites reinforced with
envira fibers are shown in Figure 10.
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Figure 10. Analysis of the fracture region of the epoxy resin (a) and the composites with 10 (b), 20 (c),
30 (d), and 40 (e) vol% of envira fiber, tested in tensile strength.

It can be observed in the SEM images that both the micrograph of the fracture re-
gion of the epoxy resin, Figure 10a, and those of the envira fiber-reinforced composites,
Figure 10b—e, exhibit delamination and fracture fringes, which are typical characteristics of
brittle fracture in polymers. Additionally, in the compositions with fiber addition, there is
partial adherence of the fibers to the matrix, fiber pull-out, and pores, which are aspects that
may undermine the reinforcement of the composites and reduce the material’s strength [56].
Various studies have reported that a chemical treatment on the fibers can improve fiber
adhesion, improving the strength of the fibers [84-87].

Furthermore, the presence of broken envira fibers in the composites with 30 and
40 vol% of fiber suggests good adhesion of the fibers to the matrix. According to Oliveira
et al. [25], broken fibers indicate that a reasonable load transfer occurred between the fiber
and the matrix; when this transfer does not happen effectively, a decrease in the strength of
the composite occurs. In these compositions, it is also observed that the fibers act as barriers
against cracks propagating through the epoxy matrix, and this barrier can contribute to the
reinforcement of the composite [56]. The patterns observed in these micrographs confirm
the results obtained for the mechanical strength property.

In Figure 10e a high concentration of defects, such as bubbles and pores, can be
observed, which may be due to the difficulty in molding with a high concentration of
envira fibers. This pattern may have influenced the wide dispersion of results in the
composition with 40% fiber, as identified in Figure 9a.

3.2.3. Flexural Strength

The mechanical properties obtained in flexural are presented in Figure 11.
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Figure 11. Flexural properties of the composites analyzed. (a) the flexural strength and in (b) the
flexural modulus and deformation.

The results indicate that the addition of envira fiber has no apparent influence on
the flexural strength results. The highest average value is related to the composition
with 30 vol% fibers; nevertheless, the standard deviation bars indicate that there is not
a significant difference between the results. Furthermore, the irregular behavior of the
strength values may be related to flaws in the manual production process of the composites,
causing the presence of bubbles, which may have acted as stress concentrators, weakening
the material. Aruchamy et al. [88] observed this same pattern where higher concentrations
of fibers decrease the composite’s strength due to the low adhesion between the fiber and
the matrix.

For the flexural modulus, the average values increase with the insertion of fibers into
the matrix. The composition with 40 vol% of envira fibers showed the highest average value
for the bending modulus, with a 30 vol% increase compared to the epoxy matrix. Zhang
et al. [80], when evaluating the flexural properties of epoxy matrix composites reinforced
with bamboo fibers, observed this same pattern. According to the authors, the addition of
NLFs to epoxy provides greater bending stiffness to the composites during the bending
test due to the better mechanical properties, such as modulus, stiffness, and flexibility of
the fibers, when compared to the epoxy resin. Regarding deformation, there is a decrease
in the average value, with the highest value associated with the epoxy resin. This value
decreases with the insertion of fibers into the matrix, a result that supports the findings for
the modulus of elasticity, as the greater the volume of fibers in the matrix, the greater the
stiffness of the composite. Although no statistically significant variation was observed in
flexural strength, it can be inferred that the incorporation of fibers led to an increase in the
average values of this property, particularly with the addition of 30 vol%. This suggests
that the composite may be suitable for applications involving flexural mechanical loading.
However, fiber contents exceeding 30 vol% appear to saturate the matrix, resulting in a
decrease in mechanical strength.

Statistical analysis of flexural properties is presented in Table 6.

The ANOVA results indicated a significant difference in the modulus and strain results.
Table 7 presents the values of the differences between the means after the Tukey test.

The obtained m.s.d values for strength and bending modulus were 0.279 and 0.007,
respectively. According to the Tukey test results for the Young’s modulus and strain, only
the value for the epoxy resin shows a statistical difference from the other compositions,
confirming the results observed in Figure 11.
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Table 6. Analysis of variance (ANOVA) of the flexural properties of Envira fiber-reinforced

composites.
Flexural Strength (MPa)
Source Suniot Degrecal Veaank F (Calculated) p-value F Critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 239.582 4 59.895 2.205 0.097 2.75
Inside the group 678.893 25 27.155
Total 918.475 29
Young's Modulus (GPa)
Source iy Degreesiof Meanof F (calculated) p-value F critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 1.921 4 0.480 17.654 53 x 107 2.75
Inside the group 0.680 25 0.027
Total 2.601 29
Total Strain (mm/mm)
Source SuLot Degreesiol Meanot F (calculated) p-value F critical
Squares Freedom Squares
Between the groups 0.00089 4 0.000222 12.741 8.69 x 10-° 2.75
Inside the group 0.00043 25 1.75 x 105
Total 0.00132 29
Table 7. Results obtained for differences between mean values of the flexural strength after applying
Tukey’s test.
Young’s Modulus Total Strain
(m.s.d = 0.279) (m.s.d = 0.007)
EOE E10E E20E E30E E40E EOE E10E E20E E30E E40E
EOE 0 0.465 0.468 0.664 0.719 0 0.008 0.012 0.013 0.015
E10E 0.465 0 0.002 0.198 0.254 0.008 0 0.004 0.005 0.007
E20E 0.468 0.002 0 0.196 0.251 0.012 0.004 0 0.001 0.003
E30E 0.664 0.198 0.196 0 0.055 0.013 0.005 0.001 0 0.002
E40E 0.719 0.254 0.251 0.055 0 0.015 0.007 0.003 0.002 0

The significant differences are highlighted in bold.

Microstructural Analysis of Flexural Fractures

Figure 12 presents the fracture region of the composites tested in flexural.

It can be observed in the SEM images of the composites tested in flexural that both
the micrograph of the fracture region of the epoxy resin, Figure 12a, and the composites
reinforced with envira fibers, Figure 12b—e, exhibit the same pattern observed for the
compositions tested in tensile, with the presence of delamination and fracture fringes.
As previously indicated, these are typical characteristics of brittle fracture exhibited by
polymers. It is also noted that in the compositions with fiber addition, there is partial
adhesion of the fibers in the matrix, pulled-out fibers, the presence of bubbles, and bro-
ken fibers. Additionally, a large number of pores are evident, which may have acted as
stress concentrators, explaining the results presented for flexural strength. According to
Aruchamy et al. [70], who observed these characteristics in their composites when tested in
flexural, the bubbles and pulled-out fibers indicate an inadequate relationship between the
fiber and the matrix, reducing the flexural strength of the composites.

The results obtained in this work indicate that envira fiber has great potential for use
as a reinforcement in polymer composites, since it has favorable characteristics for this use.
The density of the fiber is one of the lowest observed in the literature for NLFs, which can
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Figure 12. Analysis of the fracture region of epoxy resin (a) and composites with 10 (b), 20 (c), 30 (d),
and 40 (e) vol% envira fiber after flexural strength testing.

4. Conclusions

The fiber density measured by the geometric method was 0.23 g/cm®. The XRD
result indicated a value of 69.5% for the crystallinity index and 7.07° for the MFA. The
thermogravimetry result indicated thermal stability of envira fiber around 210 °C. FTIR
indicated the presence of different functional groups found in cellulose, hemicellulose,
lignin, and waxes, the main components of lignocellulosic fibers. Analysis of the fiber
morphology revealed the presence of fibrils, defects, and microstructural irregularities along
its length. The mechanical characterization of the fiber by tensile test indicated a decrease in
strength with increasing fiber diameter, a pattern already expected for lignocellulosic fibers.

The incorporation of envira fiber into the epoxy matrix resulted in an increase in tensile
strength and led to a slight enhancement in the composite’s stiffness. Although the mean
values indicated superior strength for the formulation containing 40 vol% fiber, statistical
analysis suggests that the optimal composition is 30 vol%, which exhibited a 27% increase
in tensile strength compared to the plain epoxy matrix. The analysis of the fracture region
of the composites revealed the presence of delamination and areas where the fibers were
pulled out of the matrix, indicating weak interfacial adhesion. However, the compositions
with larger amounts of fibers showed a significant number of broken fibers, which may
influence the improvement in the strength of these composites. These results indicate the
great potential of these fibers, since they can replace their synthetic counterparts, such
as carbon and glass fibers, contributing to the production of less expensive, lighter, and
environmentally friendly materials.
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In relation to the properties of the composites tested in flexural strength, the addition
of envira fibers did not influence the strength results. This may be related to the manual
manufacturing method, which can lead to the presence of bubbles that weaken the material.

The incorporation of envira fiber in an epoxy matrix showed to be efficient, consid-
ering that the produced composites obtained a tensile strength value higher than NLFs
composites researched in the literature. Furthermore, envira fiber is for the first time
investigated for application in composites; it is a relatively unknown natural fiber from the
northern region of Brazil, of low cost, and that has shown promising results regarding its
use as reinforcement in polymeric composites. These new composites can be applied as
substitutes for conventional composites reinforced with synthetic fibers. Moreover, as itis a
lighter material, it can be applied in civil construction by replacing high performance wood.
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