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Resumo

A consciencializagdo ambiental levou as industrias a substituir os produtos derivados de
recursos petroliferos por produtos de origem natural. No setor dos materiais compositos,
a substituicao das fibras sintéticas (carbono, vidro, aramida) por fibras naturais, como

material de reforco, tem aumentado nos tltimos anos.

As fibras naturais sao biodegradaveis, tém um custo menos elevado que as fibras
sintéticas, possuem uma elevada disponibilidade e apresentam boas propriedades

mecanicas que podem ser equiparadas as apresentadas pelas fibras sintéticas.

No presente trabalho produziram-se varios compositos verdes reforcados com diferentes
fibras naturais animais (1a de ovelha e pélo de cao). Como reforco foram produzidos e

utilizados varios tecidos téxteis com diferentes arquiteturas.

Os compositos produzidos foram sujeitos a ensaios de flexdo e de tracdo de modo a

estudar e analisar as suas propriedades mecanicas.

Para além disso, as fibras da 1a de ovelha e do pélo de cao utilizadas foram caracterizadas
por Difracdo de Raios-X (DR-X), e os fios produzidos a partir dessas fibras foram
também sujeitos a ensaios de tracdo de modo a avaliar as suas caracteristicas fisico-

mecanicas.

Por fim, foi realizada uma analise critica dos resultados obtidos nos véarios ensaios
mecanicos realizados. Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir que o nimero
de fios e o diametro das agulhas utilizadas durante a producido do reforco tém um
impacto significativo nas propriedades mecanicas dos compoésitos. Os compdsitos
reforcados com 12 de ovelha apresentam valores mais elevados para a resisténcia a tracao,
resisténcia a flexdo e moédulo de Young do que os refor¢cados com pélo de cao (aumento
médio de 45,16%, 36,97% e 72,09%, respetivamente). Além disso, foi possivel observar
que os compositos reforcados com tecidos feitos por tecelagem e por croché possuem os
valores de resisténcia a tracao, resisténcia a flexao e moédulo de Young mais elevados. Os
compositos reforcados com tecidos feitos por tecelagem apresentam os valores mais

elevados de deformacao a rutura/12 falha e de tenacidade.

Palavras-chave: Fibras animais, 1a de pélo de cao, 1a de ovelha, compositos verdes,

propriedades mecanicas
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Abstract

Environmental awareness has led industries to replace products derived from oil
resources with products of natural origin. In the composites materials sector, the
replacement of synthetic fibres (e.g.: carbon, glass, and aramid) with natural fibres as a

reinforcement material has increased in recent years.

Natural fibres are biodegradable, cost less than synthetic fibers, are highly available and

have good mechanical properties than can be compared to those of synthetic fibers.

In this study, several green composites reinforced with different animal fibres (sheep’s
and dog wool) were produced. As reinforcement, various textile fabrics with different

architectures were produced and used.

The composites produced were subjected to bending and tensile tests to study and

analyze their mechanical properties.

In addition, the sheep”s wool and dog hair fibres used were characterized by X-Ray
Diffraction (X-RD), and the yarns produced from these fibres were also subjected to

tensile tests to assess their physical and mechanical characteristics.

At the end, a critical analysis of the results obtained in the various mechanical tests was
carried out. From the results obtained, we can conclude that the number of yarns and the
diameter of the needles used during the production of the reinforcement have a
significant impact on the mechanical properties of the composites. The composites
reinforced with sheep”s wool exhibit higher values of tensile strength, flexural strength
and Young “s modulus than those reinforced with dog wool (average increases of 45,16%,
36,97% and 72,99%, respectively). It was also possible to observe that the composites
reinforced with fabrics made by weaving and crochet exhibit the highest values of tensile
strength, flexural strength and Young s modulus. The composites reinforced with fabrics
made by weaving exhibit the highest values for deformation at the break/first failure and

toughness.

Keywords: Animal fibres, dog wool fibre, sheep wool fibre, green composites,

mechanical properties
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Enquadramento e objetivos da dissertacao

1.1. Enquadramento da dissertacao

Os continuos avancos cientificos e tecnologicos resultaram numa crescente
procura por materiais derivados de recursos naturais, mais sustentaveis e amigos do
ambiente. Estes avancos deram origem a preocupacoes relacionadas com a escassez de
materiais e a conservacio do meio ambiente. Adicionalmente, o esgotamento dos
recursos petroliferos e o seu elevado custo, as emissoes de gases com efeito de estufa
resultantes da extensiva utilizacdo de produtos a base de petroleo e a sua nao
biodegradabilidade, levaram os investigadores e as inddstrias a procurar novos materiais
que sejam renovaveis, biodegradéaveis e reciclaveis (Gholampour & Ozbakkaloglu, 2020;
Kamarudin et al., 2022; Karthik et al., 2024; Pecas et al., 2018; Rajeshkumar et al.,

2021)).

Nesse sentido, em 2015, os Estados-Membros das Nacoes Unidas adotaram a
Agenda 2030, que é constituida por 17 Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel (ODS),
tais como a construcao de infraestruturas resilientes, promoc¢ao de uma industrializacao
inclusiva e sustentavel (ODS 9), a producdo e consumo sustentaveis (ODS 12) e o
combate as alteracoes climaticas (ODS 13), que definem as prioridades e metas globais
para 2030 em areas que afetam a qualidade de vida das atuais e futuras geracoes em todo
o mundo (Direcao-Geral da Educacdo, United Nations). “Os ODS reconhecem que a
erradicacdo da pobreza e outras privagdes devem ser acompanhadas de estratégias que
melhorem a satde e a educacdo, reduzam a desigualdade e estimulem o crescimento
econdémico — a0 mesmo tempo que combatem as alteracoes climaticas e preservam os

ecossistemas” (ODS Portugal).

Os compbsitos verdes, que sao compositos produzidos a partir de resinas
derivadas de residuos agricolas e florestais renovaveis, e de fibras naturais parecem ser
alternativas promissoras para responder a esses problemas (Gholampour &
Ozbakkaloglu, 2020; Kamarudin et al., 2022; Karthik et al., 2024; Pecas et al., 2018;

Rajeshkumar et al., 2021)).

Os compositos verdes possuem vantagens claras em relacio aos compositos
convencionais a base de petroleo: Reciclabilidade, renovabilidade, biodegradabilidade,
baixa densidade e baixo custo, caracteristicas que sao essenciais para aplicacoes
comerciais (Rajeshkumar et al., 2021). Além disso, estes compoésitos nao sao toxicos, o
que significa que sao mais seguros que os compositos sintéticos e no fim da sua vida til
podem ser eliminados sem prejudicar o ambiente (Gholampour & Ozbakkaloglu, 2020;

Rajeshkumar et al., 2021). Devido a estas vantagens podem ser usados em varios setores,
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como o automovel, aeroespacial, construcao, no fabrico de embalagens ou de artigos

desportivos (Rajeshkumar et al., 2021).

As fibras naturais utilizadas nos compoésitos sdo obtidas a partir de recursos
renovaveis, tais como plantas e animais. Estas fibras possuem varias vantagens, como
por exemplo: biodegradabilidade, elevada disponibilidade, baixa densidade, baixo custo
e sdo amigas do ambiente (Ekbatani et al., 2024; Gowtham et al., 2024; Karthik et al.,

2024; Pecas et al., 2018; Suriani et al., 2021).

Tal como se pode ver na Figura 1, as fibras naturais mais abordadas na literatura
sdo as fibras vegetais, mas as fibras animais tem ganho destaque. Pois para além das
vantagens que lhe estdo associadas, algumas das quais jA mencionadas, estas fibras
permitem a eliminacgao de varios residuos sélidos que iriam parar a aterros (Pecas et al.,

2018).

Através do ScienceDirect foi possivel criar o grafico da Figura 1, que evidencia o
numero de artigos publicados entre 2005 e 2024 que contém os termos “composites”,
“animal fibers” e “vegetable fibers”.
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Figura 1: Numero de artigos sobre compositos reforcados com fibras naturais publicados ao longo dos
tltimos anos

1.2. Objetivos

O principal objetivo deste trabalho foi o estudo das propriedades mecanicas de
compositos poliméricos reforcados com fibras naturais de origem animal. Para isso, o

objetivo principal foi subdividido em subobjetivos, de modo a facilitar o trabalho:
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1° - Fiacdo e producao de fio a partir do pélo de cao;

20 - Producao das estruturas téxteis através das técnicas de croché, trico e
tecelagem, tanto com o fio de pélo de cao como com o da 12 de ovelha;

3° - Producdo das placas de composito verde com as estruturas téxteis
produzidas: 5 reforcados com la de ovelha e 3 reforcados com pélo de cao,
perfazendo um total de 8 compoésitos produzidos;

4° - Caracterizacdo mecanica das placas de composito através de ensaios de

flexao e de tracao.

1.3. Organizacao da dissertacao
Esta dissertacao esta dividida em 5 capitulos:

e Capitulo 1: Enquadramento e objetivos da dissertacdo — faz-se o enquadramento
do trabalho, apresenta-se os objetivos e a organizacao desta dissertagao

e Capitulo 2: Estado da arte — faz-se uma breve revisao bibliografica acerca dos
materiais compositos e sobre as fibras de 13 de ovelha e pélo de cao

e Capitulo 3: Materiais e métodos — realiza-se a descricao dos materiais e métodos
utilizados na producao dos compositos

e Capitulo 4: Resultados e discussao — sao apresentados e discutidos os resultados
obtidos

e Capitulo 5: Conclusées — sdo apresentados os principais resultados obtidos e

ideias para trabalhos futuros
No final podem ser encontrados os anexos:

v" Anexo A: Ficha técnica da resina SR GreenPoxy 56

v' Anexo B: Graficos de tensdo a tracdo versus deformacado dos fios das fibras
utilizados no reforco

v Anexo C: Graficos de tensdo a tracao versus deformacdo dos compositos
reforcados com tecidos em croché produzidos a partir dos fios de 1a de ovelha

v' Anexo D: Graficos de tensdo a tracdo versus deformacdo dos compoésitos
reforcados com os diferentes tecidos produzidos a partir das duas fibras

v Anexo E: Graficos de tensdao a flexdo versus deformacdao dos compoésitos
reforcados com tecidos em croché produzidos a partir dos fios de 1a de ovelha

v' Anexo F: Graficos de tensdao a flexdo versus deformacdo dos compositos

reforcados com os diferentes tecidos produzidos a partir das duas fibras
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v" Anexo G: Poster cientifico “Estudo das propriedades mecanicas de compositos
verdes reforcados com 13 de ovelha e pélo de cio da Serra da Estrela” no ambito
do evento do Dia Internacional da Mulher na engenharia promovido pela
comissao para a igualdade, faculdade de engenharia da UBI (Universidade da
Beira Interior) em conjunto com o colégio de engenharia de materiais da regiao
centro e 6rgaos regionais e nacionais da ordem dos engenheiros sob o projeto
INOVC+ no dia 24 de junho de 2024

v' Anexo H: Artigo cientifico intitulado “Study of the mechanical properties of green
composites reinforced with sheep and dog wool from Serra da Estrela”,
submetido a revista Polymers (Q1), no Special Issue - New Polymer Fibers:

Production and Applications e que ja se encontra publicado
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2.1. Materiais compositos

Um composito é um material formado pela unido de dois ou mais materiais que
se combinam entre si para dar origem a um terceiro material com maior performance,
seja em termos de resisténcia e rigidez, ou em termos de estabilidade dimensional, entre
outros atributos que podem ser melhorados. Esta combinacao permite tirar partido dos
atributos individuais de cada componente. E importante realcar que os materiais nio se
misturam totalmente (os diferentes componentes sao facilmente identificados porque
existe uma clara interface entre eles) e nao perdem as suas caracteristicas individuais,
eles combinam-se e contribuem para melhorar o produto final com as suas propriedades
mais tateis. O principal objetivo da producao dos compositos é a obtencao de um material
que tenha determinadas caracteristicas que nao podem ser alcancadas pelos materiais
constituintes individualmente. Devido as suas propriedades personalizaveis, os
compositos possuem diversas aplicagoes (Almeida, 2012; CompositesLab; Moreira,

2008; Pereira, 2017; Pinto, 2023).

Os dois principais componentes de um material compdsito sdo o reforco e a

matriz (Figura 2) (Kerni et al., 2020).

\
N .\ PN
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Reforgo Matriz Composito

Figura 2: Esquema da formacgé@o de um composito (Pinto, 2023)

Existem véarios fatores que influenciam as propriedades dos compésitos, entre
eles o tipo de refor¢o e matriz utilizados, a orientacdo, o tamanho e a fracao volumétrica
do reforco e o método de producao utilizado (Kerni et al., 2020). Os compositos tém
vindo a substituir os materiais tradicionais devido as suas excelentes propriedades, tais
como a elevada resisténcia especifica, baixa densidade, elevada rigidez e boa resisténcia

ao impacto (Almeida, 2012; Pereira, 2017; Pinto, 2023).

2.1.1. Biocompadsitos

Os biocompositos sdo materiais compositos em que pelo menos um dos seus
constituintes é de origem natural. Se todos os componentes do biocomposito forem de

origem natural ou provenientes de fontes renovaveis este é denominado de compésito
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verde, mas se algum dos seus constituintes for derivado do petréleo entao é denominado

de biocomposito parcialmente ecologico (Figura 3) (Ahmad et al., 2022).

Biocompésitos

Biocompositos
Composito verde

parcialmente
ecologicos

[

Todos os elementos
sao derivados de
fontes renovaveis

Fibra sintética + Fibra natural +

Matriz de origem Matriz derivada do
natural petroleo

Figura 3: Classificagdo dos biocompdsitos adaptado de (Pegas et al., 2018)

2.2, Reforco

O reforco é o elemento adicionado a matriz com o objetivo de melhorar as
propriedades mecanicas e fisicas do composito. Normalmente é um material mais forte
que a matriz e contribui para a resisténcia, rigidez, durabilidade e outras caracteristicas
especificas do material composito (Kerni et al., 2020; Pereira, 2017). O reforco é o
componente responsavel por suportar quase toda a carga aplicada no material, que é
transferida através da matriz, sendo por isso necessario existir uma boa afinidade entre

as duas fases (Pereira, 2017).

Consoante o tipo de reforco utilizado, os compédsitos podem ser divididos em
diferentes tipos (Figura 4). Podem ser reforcados com particulas ou com fibras, sendo os
mais vulgares reforcados com fibras, pois apesar de as particulas serem mais baratas que
as fibras, sao também menos resistentes e menos rigidas e, por isso, sio menos utilizadas

como material de reforco (Ferreira, 2015; Zao, 2018).



Estado da arte

Compositos

Particulas Fibras

Fibras
descontinuas
(curtas)

Fibras

Particulas
dispersas continuas

J

Particulas

grandes

| -
| |

1 I 1
Multidirecionais I Tecido lAlinhadas I Dispersas

Figura 4: Classificacao dos compdésitos de acordo com o tipo de reforco utilizado adaptado de (Tomar,
2018)

Unidirecionais

J

Por outro lado, os reforcos podem ser de origem natural (animal, vegetal e
mineral) ou sintética. As configuracoes e fracdes volumétricas sao determinadas de

acordo com as aplicagoes pretendidas (Harris, 1999; Pereira, 2017).

2.2.1. Fibras sintéticas

As fibras sintéticas mais usadas no reforco de compoésitos sao as fibras de vidro,
de carbono e de aramida. As fibras de vidro sdo as mais antigas e as mais utilizadas,
devido ao seu baixo preco e elevada resisténcia, ja as fibras de carbono e de aramida sao
usadas para aplicacoes mais avancadas (ex: aeronautica ou desporto automobilistico)
devido a sua elevada resisténcia mecanica, baixa densidade e elevada rigidez (Romao,
2003; Zao, 2018).

Na Tabela 1 estdo indicadas as principais vantagens e desvantagens das fibras

sintéticas mais usadas como reforco em materiais compdsitos.
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Tabela 1: Vantagens e desvantagens das fibras sintéticas adaptado de (Pedroso, 2020)

Fibra
de
vidro

Fibra
de
carbono

Fibra
de
aramida

Vantagens

Baixo custo

Boa resisténcia a tracao, ao
impacto e a corrosao

Boa adesao a todas as
matrizes

Facil impregnacao

Baixa densidade

Elevada resisténcia a tracao e

a flexao

Mobdulo de elasticidade
elevado

Coeficiente de expansao
negativo

Boa resisténcia térmica e
estabilidade dimensional
Condutividade térmica e
elétrica

Baixa densidade (menor do
que a da fibra de carbono)
Propriedades mecanicas
excelentes

Elevada resisténcia ao
impacto, ao desgaste e a
corrosao por solventes

2.2.2. Fibras naturais

Desvantagens

Modulo de elasticidade
moderado

Densidade elevada
Sensivel 8 humidade

Custo elevado
Sensivel ao impacto
Suscetivel a corrosao
Baixa resisténcia ao
desgaste

Custo elevado
(superior ao custo das
fibras de carbono)
Adesao baixa a maioria
das matrizes

Dificil manuseamento
Baixa resisténcia a
compressao e a
corrosao por acidos
concentrados

As fibras naturais sao fibras que podem ser encontradas na natureza. Podem ser

de origem animal, vegetal ou mineral (Figura 5). As fibras de origem animal sao fibras

de natureza proteica, as fibras de origem vegetal sdo fibras que possuem na sua

constituicao celulose e as fibras de origem mineral sao fibras provenientes de recursos

naturais inorganicos (Ferreira et al., 2018; Murillo et al., 2024; Wambua et al., 2003).
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Fibras

naturais

|
[ | |

Animal Vegetal Mineral

' l

B Amianto
agaco Basalto
La Bambu
Pélos/Cabelos Coco
Seda Algodao
Teias de aranha Linho
Penas Canhamo
Juta
Ananas
) Sisal

J

Figura 5: Fibras naturais adaptado de (Ares-Elejoste et al., 2023)

Na Tabela 2 estao indicadas as principais vantagens e desvantagens das fibras

naturais.
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Tabela 2: Vantagens e desvantagens das fibras naturais adaptado de (Almeida, 2012; Corrales et al.,
2007; Ferreiraet al., 2018; Moura et al., 2011; Pegas et al., 2018; Sanjay et al., 2019; Viisdnen et al., 2017;
Wambua et al., 2003)

Vantagens Desvantagens

e Baixo custo

¢ Elevada disponibilidade

e Nao sao toxicas, apresentam menos
riscos para a saude

e Biodegradabilidade

e Baixa pegada carbonica, menor
emissao de gases com efeito de
estufa

e Reciclabilidade

¢ Baixa densidade

¢ Elevada resisténcia ao impacto

¢ Elevada flexibilidade

e Métodos de processamento simples
e ecologicos

e Menos abrasivas para os
equipamentos

e Boas propriedades mecanicas e que
podem ser equiparadas as
propriedades das fibras sintéticas

e Baixa consisténcia das suas
propriedades mecanicas e
fisicas

e Elevada capacidade de
absorcao de humidade
(higroscopia)

¢ Inflamabilidade

e Menor durabilidade (podem
ser degradadas por
microrganismos e pela luz
solar, por exemplo)

e Astemperaturas usadas
durante o seu processamento
tém de ser menores

Através da observacao da Tabela 3 é possivel constatar as vantagens das fibras

naturais em relacao as fibras de vidro (e as fibras sintéticas, no geral).

Tabela 3: Comparacgao das fibras naturais e das fibras de vidro adaptado de (Wambua et al., 2003)

Fibras naturais Fibras de vidro
Densidade Baixa Dobro das fibras naturais
. Baixo, mas mais elevado
Custo Baixo S .
que as fibras naturais
Renovabilidade v X
Reciclagem v X
Consumo de energia Baixo Elevado
Distribuicao/abundéancia Diversificada Vasto
Neutralidade carbonica v X
Abrasivas para as maquinas X v

Riscos para a
saide humana
Eliminacao/descarte Biodegradavel Nao biodegradavel
Legenda: v - Sim; X — Nao.

X v
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Na Tabela 4 estao indicadas as propriedades fisicas e mecanicas de algumas fibras

naturais e sintéticas.

Tabela 4: Propriedades de algumas fibras naturais e sintéticas adaptado de (Elfaleh et al., 2023; Mann et al., 2023;
Pickering et al., 2016)

e oA s Resisténcia Modulo
. Resisténcia , R ~
Fibra Densidade a traciio especﬁ:lca a de Deformacao
(g/cms3) (MPa) tracao Young de falha (%)
(MPa/g.cm3) (GPa)
Rami 1,5 400-938 270-620 44-128 2,0-3,8
Linho 1,5 345-1830 230-1220 27-80 1,2-3,2
Canhamo 1,5 550-1110 370-740 58-70 1,6
Juta 1,3-1,5 393-800 300-610 10-55 1,5-1,8
Sisal 1,3-1,5 507-855 362-610 9,4-28 2,0-2,5
Algodao 1,5-1,6 287-800 190-530 5,5-13 3,0-10
Coco 1,2 131-220 110-180 4-6 15-30
Seda 1,3 100-1500 100-1500 5-25 15-60
Penas 0,9 100-203 112-226 3-10 6.9
La 1,3 50-315 38-242 2,3-5 13,2-35
Vidro E 2.5 2000-3000 800-1400 70 0,5-3
Aramida 1,4 3000-3150 - 63-70 2,5-3,7
Carbono 1,4 4000 - 23-240 1,4-1,8
Kevlar 1,44 3000 - 18-25 2,5-3,7

2.2.2.1. Fibras animais

As fibras sintéticas e vegetais dominam as industrias, mas as fibras animais tém
ganho importancia nos ultimos anos. Estas fibras sdo biodegradaveis e amigas do
ambiente, para além disso, o seu uso permite eliminar varios residuos sélidos que iriam

parar a aterros (Mann et al., 2023; Pecas et al., 2018).

As fibras animais sdo constituidas por queratina. A queratina é uma proteina
estrutural fibrosa rica em aminoacidos, que pode ser encontrada em véarias partes do
corpo dos animais (pélos, cabelos, penas, unhas, bicos e chifres sao alguns exemplos)
(Mann et al., 2023). Devido a grande quantidade de grupos funcionais reativos presentes
na sua estrutura (ex: di-sulfureto, amino, tiol, fenol e carboxilico), a queratina é uma

6tima candidata para reagir e ligar-se a outros materiais (Thakur et al., 2017).

A queratina é bastante resistente a degradacdo devido a presenca de
polipeptidicos em cadeias super-enroladas que se encontram empacotados em hélice a e

em folha 3 (Figura 6) (Mann et al., 2023; Thakur et al., 2017).
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a. b.
Figura 6: Estrutura quimica da queratina - (a) hélice a; (b) folha  (Gahatraj et al., 2023)

Devido a sua capacidade de regeneracao e de ser facilmente convertida em
biomateriais, a queratina é alvo de varios estudos. Para além disso, é uma proteina com
elevada disponibilidade, com baixo preco e peso, insoltivel em agua, em solventes
organicos e noutros solventes comuns, possui um comportamento hidrofébico e uma boa

capacidade de amortecer o som (Mann et al., 2023).
¢ Fibras dela de pélo de cao

Uma fibra animal com bastante potencial sao as fibras de “chiengora” ou de 1a de
pélo de cdo. Tal como a maioria das fibras de origem animal sao constituidas
maioritariamente por queratina (aproximadamente 50%) e é umas das fibras de origem
animal mais resistente, possui uma elevada tenacidade, bom alongamento e boas

propriedades isolantes (Ramamoorthy et al., 2020).

A “chiengora” é fiada a partir do subpélo de uma raca de cao com pélo duplo. Esta
fibra é extremamente macia, impermeavel e € mais quente que a 12 mas, é menos elastica

que esta (Textile Value Chain, 2020).

Algumas das propriedades fisicas das fibras da 1a de pélo de cao estao indicadas

na Tabela 5.

Tabela 5: Propriedades fisicas da fibra de la do pélo do cao adaptado de (Murillo et al., 2024)

Propriedade fisica Valor
Densidade (g/cm3) 1,31-1,34
Comprimento (mm) 32
Diametro (um) 30-60
Modulo de Young (GPa) 2-3
Alongamento (%) 43,7
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A fibra da 1a de pélo de cao é composta por trés camadas: a camada mais externa
denominada cuticula, o cortex que é a camada intermédia e a medula que corresponde a

camada central (Figura 7) (Mann et al., 2023).

[ ~ &
Figura 7: Estrutura da fibra da la de pélo de cao (Mattos, 2023)

Os caes da Serra da Estrela, tal como o nome indica, € uma raga originaria da zona
da Serra da Estrela e acredita-se que seja uma das mais antigas racas caninas da
Peninsula Ibérica. Sao caes fortes e atléticos, e por isso bastante usados na pastoricia.
Pertencem ao grupo dos caes Moldsside de tipo montanha, ou seja, sdo caes grandes e

robustos (Clube Portugués de Canicultura; Zooplus Magazinee).

O seu pélo é forte, abundante, ligeiramente grosseiro e com uma subtil aspereza,
mas suaves ao toque. Estes cdes possuem dois tipos de pélo: o pélo curto e o pélo
comprido. O pélo curto é liso e possui 0 mesmo comprimento em todo o corpo, exceto na
cabeca e nos membros, onde pode ser mais curto. Ja o pélo comprido pode ser liso ou
ligeiramente ondulado e o seu comprimento varia de acordo com a zona do corpo em que

se encontra (Clube Portugués de Canicultura; Zooplus Magazinee).

Para além do pélo, possuem uma camada de subpélo que os protege do frio/calor
e do vento da serra. Os subpélos sdo curtos, finos, abundantes e emaranhados e
normalmente sdo mais claros do que os pélos (Clube Portugués de Canicultura; Zooplus

Magazinee).
¢ Fibras de la de ovelha

A 1a é uma fibra natural tipica das ovelhas e de outros animais equiparados (ex:
lamas, alpacas, cabras e coelhos), obtida por um processo denominado de tosquia. E uma
fibra 100% natural, renovavel, biodegradavel, resistente e muito versatil (Antunes, 2022;
Barragao, 2016). A 1a pode ser bege, castanha ou preta, dependendo da raca do animal

(Kiron, 2015).
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A ovinocultura é uma exploracdo muito presente na cultura portuguesa. Durante
muitos anos, a principal razao para a exploracao ovina era a recolha da 13, mas devido ao
aparecimento das fibras sintéticas isso mudou. Atualmente, a exploracdo ovina é
essencialmente para a obtencao de carne e leite e a 1a passou a ter um papel secundério.
No entanto, a 1a continua a ser produzida devido ao facto de ser necessario fazer uma
tosquia anual aos animais (Antunes, 2022; Goncalves, 2005). Estima-se que cada ovelha
produza cerca de 2,3 a 3,6 Kg de 1a que deve ser removida para a saiide do animal

(Corscadden et al., 2014).

De acordo com a Organizacao para a Alimentacdo e a Agricultura (FAO), a
producao mundial de 12 em 2022 foi de aproximadamente 1,07 milhdes de toneladas

(Murillo et al., 2024).

A morfologia e a composicao da 13 sdo muito semelhantes a do cabelo humano.
Tal como se pode ser pela Figura 8, a fibra da 12 de ovelha é composta por varias camadas.
As duas principais camadas sdo a cuticula e o cortex, mas algumas fibras podem ainda
conter uma camada denominada de medula (a medula é mais comum nas las grossas e

de menor qualidade, também denominada de 1a churra) (Barragao, 2016).

Epicuticula

Exocuticuls

Endocuticula

Hélice alfa

Protofibrilla

Macrofibra

Cortex
Cuticula

Figura 8: Estrutura da fibra da la de ovelha adaptado de (Vielba, 2022)

A cuticula é a camada mais externa da fibra e é formada por escamas parcialmente
sobrepostas umas sobre as outras (a sua sobreposicao é semelhante as das telhas num
telhado). As escamas podem variar de tamanho e de forma dependendo da raca da ovelha
e de outros fatores genéticos. Estas escamas ajudam a proteger a fibra e a repelir a dgua
e impurezas (Barragdo, 2016; Science Learning Hub). A cuticula é constituida pela
endocuticula e pela exocuticula e é revestida por uma camada bastante resistente a
ataques quimicos, a epicuticula (Barragao, 2016; Gongalves, 2005; Science Learning
Hub).
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O cortex é a camada principal da fibra e representa a maior parte da sua estrutura
(cerca de 90%), consiste em células de queratina dispostas em feixes helicoidais ao longo
do eixo da fibra, esta estrutura fornece-lhe uma boa capacidade de compressao-extensao,
tornando-a numa fibra resiliente e facil de fiar. A maioria das propriedades da fibra
depende desta camada (ex: resisténcia, elasticidade, flexibilidade, propriedades

tintoriais) (Barragao, 2016; Science Learning Hub).

A medula nao esta presente em todas as fibras, mas quando esta é uma estrutura
central oca composta por células mortas. A sua presenca depende da raca das ovelhas e

de outros fatores genéticos (Barragao, 2016; Science Learning Hub).

Relativamente a sua composicdo quimica, a 12 é composta essencialmente por

uma proteina animal, a queratina (Barragao, 2016).

A 13 possui propriedades quimicas e fisicas que a tornam numa matéria-prima
muito valiosa, entre elas destacam-se (Barragao, 2016; Bharath et al., 2016; Kiron, 2015;

Learn about wool; Rehman et al., 2015; Science Learning Hub; Woolmark):

e Higroscopicidade: Possui uma boa capacidade de absorver humidade, consegue
absorver até 30% do seu peso em adgua sem se tornar hiimida

e Elasticidade: E uma fibra com uma boa recuperacéo elastica, pode ser alongada
até 30% do seu comprimento sem sofrer qualquer deformacao permanente

o Euma fibraresistente, pode ser submetida aum elevado nivel de tensdo mecanica
sem quebrar

e Isolante térmico: A 13 é uma fibra ondulada, o que permite a existéncia de espagos
entre as varias fibras, criando assim lacunas de ar que atuam como isolante
térmico

e Resisténcia ao fogo: A 1a é retardante de chamas, nao derrete nem se cola a pele,
e autoextingue-se quando a fonte de chama é removida. Para além disso, comeca
a arder a uma temperatura muito mais elevada do que o algodao ou outras fibras
sintéticas. Esta propriedade torna-a ideal em ambientes que requerem materiais
de elevada seguranca como é o caso dos comboios, autocarros, avides e também
na roupa de bombeiros ou soldados

e Resisténcia aos acidos e bases: E uma fibra resistente aos acidos minerais, sejam
eles fortes ou fracos, mesmo a elevadas temperaturas. No entanto, decompoe-se
completamente quando entra em contacto com o 4cido sulfarico concentrado a
altas temperaturas e oxida-se na presenca de acidos nitricos. Relativamente as

substancias alcalinas, devido a presenca da queratina na sua composicao, a 1a é
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bastante sensivel a substancias alcalinas fortes (as substancias alcalinas fracas
nao tém quaisquer efeitos nas fibras)

e Nao ¢ afetada por solventes organicos

o E resistente a proliferacdo de fungos e bactérias, mas é vulneréavel a insetos e a
microrganismos (fica com bolor/mofo se permanecer molhada durante muito
tempo)

o Ehipoalergénica

e Afinidade com corantes: E uma fibra facil de tingir, absorve varios tipos de
corantes de forma profunda, sem ser necessaria a utilizacao de outros produtos
quimicos

e Protecdo contra aradiacao UV: Ala protege muito melhor a pele contra a radiacao

UV do que a maioria das fibras sintéticas e até que o algodao

Na Tabela 6 estao indicadas algumas das propriedades fisicas da 1a.

Tabela 6: Propriedades fisicas da fibra de ld de ovelha adaptado de (Antunes, 2022; Laitala et al., 2018)

Propriedade fisica Valor
Densidade (g/cm3) 1,07-1,3
Comprimento (mm) 25-355
Diametro (um) 15-40
Modulo de Young (GPa) 2-5
Alongamento (%) 25-50

2.2.3. Tecidos téxteis

Os tecidos téxteis sdo cada vez mais utilizados como reforco de compdsitos

(Hasan et al., 2021).

As fibras (naturais ou sintéticas) podem ser fiadas e posteriormente ser
transformadas em estruturas téxteis através de diferentes métodos, como por exemplo a
tecelagem, a tricotagem, o entrancamento e a feltragem (Hasan et al., 2021; Medeiros,

2013).

Os tecidos obtidos pela tecelagem sao conhecidos por tecidos planos (Figura 9).
Estes tecidos sao obtidos através do cruzamento ortogonal de dois conjuntos de fios (os
fios da teia e os fios da trama) e sdo assim designados, pois neste tipo de tecidos ha
apenas duas posicoes possiveis para os fios da trama: ou passam por baixo ou por cima

dos fios da teia (Gommers et al., 1998; Hasan et al., 2021; Medeiros, 2013).
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Figura 9: Esquema do tecido plano (Mendes, 2015)

Os tecidos planos sao produzidos num tear, instrumento que mantém os fios da

teia fixos enquanto os fios da trama passam através deles (The Craft Atlas).

Qualquer tecido produzido num tear, tem como base uma ou mais destas trés

formas basicas de cruzamento de fios (Figura 10) (Craftsmanship):

o Tafetd: E o padriio mais comum e mais simples e caracteriza-se pela passagem
alternada do fio da trama por cima e por baixo do fio da teia. O tafet4 da origem
a tecidos simétricos e com boa estabilidade dimensional, mas devido a elevada
ondulacdo das fibras possuem propriedades mecanicas inferiores em
comparac¢ao com outro tipo de padroes (Ramos, 2018)

e Sarja: O fio da trama passa por cima de dois fios da teia e por baixo dos dois fios
seguintes

e Cetim: O fio da trama passa por cima de um fio da teia e por baixo dos quatro fios
seguintes. O cetim d4 origem a tecidos mais fluidos devido ao facto de existirem

menos pontos onde os fios se cruzam

ittt o
fa

(a) Tafetad (b) Sarja (c) Cetim

Figura 10: Diferentes tipos de padraes dos tecidos planos adaptado de (Ramos, 2018)

O trico e o croché criam os tecidos denominados por malhas, nestas técnicas

ocorre o entrelacamento dos fios e a formacao de lacadas (Medeiros, 2013). As malhas
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possuem uma maior elasticidade e maleabilidade do que os tecidos planos (Chowdhury

& Summerscales, 2024; Rawal et al., 2023; Talabi et al., 2024).

No croché é usada apenas uma agulha, que possui um gancho na ponta. Ja no
trico sao utilizadas duas agulhas e o fio que se esta a usar para produzir o tecido vai
passando de uma agulha para a outra (Turner, 2022). Os tamanhos das agulhas sao
indicados por nimeros, e quanto maior for o namero da agulha, mais grossa ela é, menos
apertados sao os pontos, e consequentemente, mais flexiveis e elasticas sao as estruturas
dos tecidos produzidos (Stitch & Story a,b).

No croché existem 5 pontos principais e a partir deles é possivel criar qualquer

tipo de tecido (Made by you; Turner, 2022):

e Corrente: E o ponto de partida de qualquer tecido feito em croché

e Ponto baixissimo: E um ponto bastante discreto e é utilizado para unir ou
finalizar os tecidos

e Ponto baixo: E o ponto mais fechado e, por isso, é utilizado para criar tecidos mais
densos e firmes/estaveis, como, por exemplo tapetes

e Ponto meio alto: E um ponto intermédio entre o ponto alto e o ponto baixo. E
ligeiramente mais maleavel que o ponto baixo, mas é bem estruturado

e Ponto alto: E o ponto mais aberto e, por isso, é utilizado quando se pretende fazer
pecas mais flexiveis. E provavelmente o ponto mais utilizado e existem varios
pontos que podem ser feitos a partir dele (ex: ponto alto duplo, ponto alto triplo,

ponto alto quadruplo) (s6 croché).

Na Tabela 7 é possivel visualizar os 5 pontos principais usados no croché.
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Tabela 7: Principais pontos do croché adaptado de (Corte)

Ponto '37 > 1 ’
baixissi \'\A\'M\"M\ \v\
I ONINNINIVINNINY,

Ponto

baixo

Ponto meio
alto

Ponto alto

No trico, os tecidos sdo feitos a partir de 2 pontos: o ponto meia e o ponto trico
(Turner, 2022). Quando se utiliza o ponto trico obtém-se tecidos com uma textura
irregular, com pequenas saliéncias, pois estes pontos assemelham-se a pequenos nos,
enquanto que com o ponto meia obtém-se tecidos com uma textura lisa e uniforme, e os

“ »

pontos assemelham-se a um pequeno “v” (Stearns, 2022a, 2022b).

Na Figura 11 ¢é possivel observar os passos para a producao do ponto tricé e do

ponto meia.
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(a)

(b)

Figura 11: Pontos utilizados no tricé — (a) Ponto trico; (b) Ponto meia, adaptado de (Craft Yarn Council a,b)

2.3. Matriz

A matriz, que é o componente em maior quantidade, envolve a fase dispersa (o
refor¢o). Geralmente é um material com menor performance em termos de resisténcia e
rigidez, mas apresenta elevada ductilidade. Por isso é responsavel por manter a coesao
das fibras, de dar forma e estabilidade ao compésito, de transferir a carga aplicada no
composito de forma equitativa por todo o material, de manter as fibras na direcao
pretendida e de as proteger de agressoes externas. A matriz pode ser ceramica, metéalica

ou polimérica (Figura 12) (Kerni et al., 2020).

Matriz

[ | |

Cerdmica ' Polimérica ' Metalica

' Termoplastica Termoendurecivel
| |
Polipropileno (PP)
Poliamida (PA)

Poliestireno (PE)

Policloreto de vinila
(PVC)

Polietileno tereftalato
(PET) )

Resina epoxi
Resina fendlica
Poliéster insaturado

Viniléster

J

Figura 12: Diferentes tipos de matrizes usadas em compésitos adaptado de (Castro, 2013)
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Na escolha da matriz a utilizar deve ter-se em conta as aplicacoes a que o material
final se destina, as condicOes a que vai ser sujeito durante o seu processamento e durante
o desempenho das suas funcdes. Para além disso é importante prestar atencao aos custos

associados ao processamento do produto (Pereira, 2017).

Uma matriz de qualidade devera possuir as seguintes propriedades (Moreira,

2008; Pereira, 2017):

e Baixo custo

e Curarapida

e Elevada resisténcia a tracao

e Boaresisténcia ao impacto, ao corte, a temperaturas extremas, a degradacao em
ambientes quimicamente agressivos

e Ser dactil e tenaz

¢ Coeficiente de dilatagio térmico proximo do da fibra

e Moddulo de elasticidade elevado

e Baixa capacidade de absorcao de humidade

2.3.1. Matrizes poliméricas

Existe uma grande variedade de matrizes poliméricas que podem ser utilizadas
no fabrico de compésitos reforcados com fibras. Estas matrizes podem ser divididas em
dois grupos: matrizes termoendureciveis e matrizes termoplasticas. Na Figura 12 estao
indicados os termoplasticos e os termoendureciveis mais comuns (Almeida, 2012;

Azevedo, 2017; Castro, 2013; Moura et al., 2011; Ngo, 2020).

Os termoplasticos sdo polimeros onde nao existem quaisquer ligacoes cruzadas
entre as cadeias poliméricas. As cadeias poliméricas estao ligadas entre si por forcas
intermoleculares fracas (forcas de Van der Waals e ligacoes de hidrogénio). Quando se
aquecem os termoplasticos, eles amolecem, pois essas ligacdoes sao temporariamente

quebradas (Almeida, 2012; Azevedo, 2017; Castro, 2013).

Os termoendureciveis sao polimeros cujas diferentes cadeias poliméricas estao
altamente ligadas entre si através de uma reacao quimica — a cura. Apds a cura, as
moléculas formam uma estrutura tridimensional rigida devido a reticulacao entre as
varias cadeias moleculares, que nao pode ser quebrada pelo calor. A mudanca de estado
do termoendurecivel é irreversivel, a exposicao do material, apos a solidificacao, ao calor

s6 fara com que ele se degrade, pois ele nao derrete (Ngo, 2020).
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Na Tabela 8 estao indicadas algumas das vantagens e desvantagens das matrizes

poliméricas.

Tabela 8: Vantagens e desvantagens dos termoplasticos e termoendureciveis adaptado de (Almeida, 2012; Azevedo, 2017; Castro,

2013; Moura et al., 2011; Pereira, 2011; Thomas et al., 2012; Zdao, 2018)

Termoplasticos

Termoendureciveis

Vantagens

Processamento mais rapido que os
termoendureciveis

Sao faceis de armazenar, pois nao
necessitam de refrigeracao (ao
contrario dos pré-impregnados dos
termoendureciveis)

Podem ser recomformados varias
vezes e reciclados

Nao ocorre nenhuma reacao quimica
durante o processamento

Mais tenazes e resistentes e menos
higroscopicos que os
termoendureciveis

Elevada resisténcia quimica
Quando estao no estado liquido,
possuem uma viscosidade baixa, o
que facilita a impregnacao das fibras
Ligacoes quimicas fortes e estaveis
Podem reagir com vérios substratos
e formar ligacoes fortes

Resisténcia a deformacao e a tracao
elevada

Boa estabilidade térmica e
dimensional

Boas propriedades mecanicas e de
adesao

Conseguem suportar temperaturas
mais elevadas que os termoplasticos
Elevada rigidez

Sao baratos e mais faceis de
processar que os termoplasticos

Desvantagens

Temperatura de servigo limitada
Tendéncia para formar ligacoes de
adesao fracas

Sao mais frageis e menos resistentes
que os termoendureciveis

Possuem uma viscosidade elevada,
que torna a impregnacao das fibras
dificil

Devido a viscosidade elevada, o
processamento € feito a elevadas
pressoes e temperaturas, o que se
traduz num maior custo e numa
maior probabilidade de danificar as
fibras

Processamento requer um maior
controlo

Fraturam com facilidade

Nao sao ducteis

Cura longa

Nao podem ser remodelados nem
reciclados

Os termoendureciveis possuem caracteristicas superiores aos termoplasticos e,

por isso, sdo usados em aplicacbes com maiores exigéncias mecanicas, térmicas e/ou

anticorrosivas. No entanto, os termoplasticos sio menos utilizados como matriz em

compositos reforcados com fibras devido as dificuldades que tém em impregna-las

(Almeida, 2012; Moura et al., 2011; Pedroso, 2020).

25



Estado da arte

2.3.1.1. Resina ep6xi

A matriz mais utilizada nos compositos poliméricos é a resina epoxi, € uma resina
termoendurecivel que apresenta boas propriedades mecanicas e quimicas. Dependendo
da estrutura quimica, dos agentes de cura utilizados e do seu teor, das condi¢coes durante
o processo de cura e do tratamento pds-cura podem obter-se resinas epoxi com

diferentes caracteristicas (Silva, 2020).

Esta resina possui varias vantagens, como por exemplo, excelentes propriedades
adesivas a varios materiais, elevada dureza, elevada resisténcia quimica, boas
propriedades mecanicas a tracao e a compressao, facil processamento, alto potencial de
reticulagdo, baixa contracdo durante o processo de cura, boa estabilidade dimensional e
térmica, baixa toxicidade e nao liberta produtos toxicos durante a cura. No entanto, o seu
uso é limitado devido ao seu elevado preco, a sua fragilidade, a cura lenta e baixa
resisténcia a fratura (Duro, 2013; Ferreira, 2016; Mendonca, 2019; Ramos, 2018; Silva,

2020).

Em comparacdo com as outras resinas termoendureciveis, as resinas epoxi
destacam-se devido ao facto de possuirem propriedades mecanicas mais elevadas e uma
maior resisténcia a degradacao provocada pelo meio ambiente. Aplicam-se sobretudo
nas industrias em que sdao necessarios materiais com elevado desempenho, como € o caso
das industrias aeroespacial ou aeroniutica, mas também podem ser utilizadas em

adesivos, revestimentos, tintas e vernizes (Duro, 2013).

Na Tabela 9 encontram-se indicadas algumas das propriedades fisicas da resina

epoxi.
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Tabela 9: Propriedades da resina epdéxi adaptado de (Carvalho, 2015; Saw et al., 2013)

Propriedade Valor
Densidade (Kg/ms3) 1200-1250
Viscosidade a 25°C (cps) 550
Resisténcia a tracao (MPa) 55-130
Resisténcia a flexao (MPa) 100-150
Resisténcia ao corte (MPa) 30-50
Moédulo de Young (GPa) 2,75-4,10
Contraciao durante a cura (%) 1-5
Alongamento até a rotura (%) 2-5
Coeficiente de expansao térmica (10°C+) 50-80

As resinas ep0Oxi sao caracterizadas pela presenca de um ou varios anéis epoxi,
denominados por grupo oxirano (Figura 13). O grupo oxirano pode ligar-se diretamente
a grupos organicos ou a um carbono formando um grupo glicidico que, por sua vez, se

liga a um grupo organico (Ramos, 2018).
Figura 13: Grupo oxirano (Coelho, 2018)

Existem varias variacoes da resina epoxi, no entanto, a maioria € produzida
através da reacao de condensacao entre a epicloridrina e o bisfenol A, na presenca de
hidréxido de sbdio, sendo o diglicidil éter de bisfenol A o produto dessa reacao (Figura

14) (Costa, 2021; Pinto, 2023).
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Figura 14: Reacao da epicloridrina e o bisfenol A (Pinto, 2023)
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O processo de cura da resina ep6xi € complexo, tem por base a polimerizacao por
abertura dos anéis da resina, que se encontram na maioria das vezes nas extremidades
das cadeias poliméricas ou nas extremidades de cadeias laterais que constituem os pré-

polimeros desta resina (Figura 15) (Ferreira, 2016; Ramos, 2018).

b

u-|..,.
H
‘?T HsC oH
| | E.
TH—OH + | LACH—CH—0— CH—0—CH,—CH—CH,—0~—
2
Hzl:I: Agente de cura HoC
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~— de outras cadeias Fragmento do

|’“’ polimero reticulado
Figura 15: Processo de cura de uma resina epoxi adaptado de (Costa, 2021)

Durante o processo de cura, os anéis abrem, o que faz com que o pré-polimero
reaja com o endurecedor. Os endurecedores, que sao normalmente compostos quimicos

que possuem grupos amina (NH,) nas suas extremidades, vao reagir com os anéis de
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duas moléculas distintas do pré-polimero, formando assim uma rede tridimensional de
resina epdxi, resultando numa solidificacao irreversivel. Durante esta reacao ocorre a

libertacao de calor, pois trata-se de um processo exotérmico (Ramos, 2018).

Na 12 etapa do processo de cura, a resina possui uma viscosidade baixa, o que lhe
permite impregnar as fibras. Depois a viscosidade atinge um “minimo”, devido ao calor
produzido pelas proprias reacoes quimicas. Posteriormente a resina comeca a ficar
semelhante a um gel, deixa de fluir tdo facilmente, pois ha um aumento das ramificacoes
das cadeias e a velocidade das reacoes comeca a diminuir significativamente. Depois que
a resina gelifica totalmente nao pode ser modificada (a sua forma nao pode ser alterada)

(Ferreira, 2016; Silva, 2020).

A etapa seguinte é a vitrificacdo. Nesta etapa, o movimento das cadeias
moleculares cessa completamente. A resina considera-se totalmente curada no fim desta

etapa (Ferreira, 2016).

Na Figura 16 estdo representadas as varias fases da cura de uma resina

termoendurecivel.

LS ;fji;t;; B wﬁ ¥
T - AT D e ;Z*‘/}

e A <
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Vs

Figura 16: Fases da cura de uma resina termoendurecivel — (a) resina e agente de cura antes da reac@o;
(b) gelificacdo; (c¢) vitrificagcdo; (d) cura completa (Silva, 2020)

Apbs ter ocorrido uma percentagem consideravel do processo de cura (a resina ja

¢ dimensionalmente estavel) é comum realizar-se uma pés-cura. Na pés-cura, a resina €
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removida do molde e é colocada num forno, o que contribui para a melhoria das suas

propriedades fisicas e mecanicas (Ramos, 2018).

A estequiometria resina/endurecedor € um dos parametros que influencia a cura
da resina, durante o processo de cura é importante utilizar as quantidades de
endurecedor e de resina estipuladas no protocolo especifico para o processo, pois alterar
a quantidade recomendada desses elementos s6 prejudicara a qualidade final da resina.
O tempo de cura é longo e depende de fatores externos, tais como a temperatura,

humidade e pressao (Ferreira, 2016; Ramos, 2018).

2.3.2. Resinas poliméricas de base biologica

Devido a sua capacidade de formar uma rede reticulada apos a cura, as resinas
termoendureciveis possuem excelentes propriedades mecanicas e quimicas e uma
excelente estabilidade, mas também sao dificeis de reciclar, e por essa razao, nos altimos
anos a procura por alternativas mais sustentaveis para reduzir o impacto ambiental
provocado pela utilizacdo destas resinas aumentou. Uma dessas alternativas sdo as
resinas termoendureciveis de base biologica (Akter et al., 2022; Ares-Elejoste et al.,

2023).

As resinas poliméricas de base biologica podem ser produzidas a partir de fontes
renovaveis/da biomassa. A sacarose, a lenhina, a celulose, os acidos gordos e os 6leos
vegetais sdo alguns exemplos de matérias-primas usadas na sua sintese (Akter et al.,

2022).

As bio-resinas possuem varias vantagens, nomeadamente o facto de consumirem
65% menos de energia durante a sua producao (em comparagdo com as resinas a base de
petréleo), sdo mais seguras, ndo sdo toxicas, sdo biodegradaveis, reciclaveis e amigas do
ambiente (Akter et al., 2022). No entanto, a sintese destas resinas nao é pratica nem
eficiente devido as estruturas complexas da biomassa. A biomassa, para ser utilizada,
precisa de ser transformada em moléculas mais simples, os intermediarios ou blocos de
construcao, mas o isolamento e a sintese desses monomeros nao é facil (Ares-Elejoste et

al., 2023; Baroncini et al., 2016; Liu et al., 2021).

As resinas fenolicas de base biologica, as resinas epdéxi de base biologica, o
poliuretano de base biologica, o acetato de celulose, os poliésteres bioldgicos e
poliolefinas biologicas sao alguns exemplos de resinas de base bioldgica bastante

populares (Akter et al., 2022).
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2.3.2.1. Resina epo6xi de base biol6gica

De entre todas as bio-resinas, a resina epdxi de base bioldgica é a que estd mais

desenvolvida (Ares-Elejoste et al., 2023).

A maioria das resinas epoxi, como referido anteriormente, sao produzidas através
de epicloridrina e bisfenol A, mas devido ao facto de o bisfenol A ser um composto
prejudicial para a saide e para o meio ambiente, varios investigadores tém-se dedicado

a sintese desta resina a partir de produtos de origem natural (Ares-Elejoste et al., 2023).

Existe uma vasta gama de opcoes de base biologica que podem ser utilizadas para
sintetizar a resina epoxi verde, sendo as mais utilizadas e investigadas os Oleos vegetais,

a lenhina, o acido galico e o cardanol (Ares-Elejoste et al., 2023).
¢ Oleos vegetais

Os o6leos de soja, de linhaca, de cAnhamo, entre outros podem ser usados na

sintese das resinas ep6xi de base biologica.

Os oleos vegetais sao triglicerideos cuja composicao depende do tipo de planta e
das condicoes de crescimento. Um triglicerideo consiste num glicerol ligado a trés acidos
gordos. Os acidos gordos presentes variam de acordo com o 6leo e podem ainda ter

outros grupos funcionais ligados a eles.

Devido as intimeras ligacoes C=C, os 6leos vegetais sao uma op¢ao muito popular
para a sintese de resinas termoendureciveis, pois as ligacoes duplas proporcionam

ligacoes uteis para as polimerizagoes (Baroncini et al., 2016).

Os triglicerideos podem ser modificados por transesterificacdo, epoxidacao e
acrilacdo, no entanto, a epoxidacdo é a reacao de funcionaliza¢do mais significativa

(Kumar et al., 2018).

Na Figura 17 esti esquematizada a reacao de sintese do 6leo de soja epoxidado,
onde € possivel observar que durante a sua epoxidacao, as ligacoes duplas do 6leo de soja

insaturado sao oxidadas dando origem a grupos oxirano (Kumar et al., 2018).
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Figura 17: Sintese do 6leo de soja epoxidado adaptado de (Kumar et al., 2018)

Devido a estrutura alifatica dos 6leos vegetais, as propriedades das resinas epoxi
derivadas dos 6leos nao satisfazem muitas das propriedades mecanicas pretendidas e por

isso o seu uso é limitado (Ares-Elejoste et al., 2023).

e Cardanol

O cardanol é uma molécula fenoélica obtida através da destilacao a vacuo do 6leo

extraido da casca dos cajus (Kumar et al., 2018; Ramon et al., 2018).

Relativamente a sua estrutura quimica, possui um anel aromatico com um grupo
OH e uma cadeia lateral alquil-fenoélica (Figura 18), e por isso é um substituto promissor
do bisfenol A. Devido a sua estrutura molecular possui propriedades fisico-quimicas
interessantes e por isso pode ser utilizado em varias aplicacoes (Ares-Elejoste et al.,

2023; Auvergne et al., 2014).

Figura 18: Estrutura quimica do cardanol adaptado de (Kumar et al., 2018)

Na Figura 19 esta esquematizada a reacao de epoxidacao do cardanol.

32



Estado da arte
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Figura 19: Reacdo de epoxidagdo do cardanol (Kumar et al., 2018)

e Acido galico

O 4cido galico, composto derivado dos taninos hidroliticos, possui trés grupos
fendlicos e um grupo carboxilico que podem ser usados na sintese da resina epoxi de base
biologica (Figura 20) (Ares-Elejoste et al., 2023; Liu et al., 2021). O 4cido gélico e os seus
derivados estdo presentes nas uvas, no cha, nos legumes, no mel e em tecidos vegetais

(Ramon et al., 2018).

HO OH

OH

Figura 20: Estrutura quimica do Gcido galico (Ramon et al., 2018)

A reacao de sintese da bio-resina epdxi através do 4cido gélico esta representada

na Figura 21.
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Figura 21: Reacdo de epoxidacdo do acido gdlico (Patil et al., 2017)
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e Lenhina

A lenhina é o segundo polimero natural mais abundante, a seguir a celulose e
possui um enorme potencial como matéria-prima verde (Ares-Elejoste et al., 2023; Ramon

et al., 2018).

E uma das principais alternativas ao bisfenol A na sintese de resinas epoxidicas
de base biologica, pois possui uma estrutura aromatica que contém grupos hidroxilo,
carboxilicos e fenolicos, que podem reagir muito facilmente com a epicloridrina para formar

as bio-resinas ep6xi (Kumar et al., 2018; Ramon et al., 2018).

Na Figura 22 esta representada a reacao de sintese da resina epdxi através da

lenhina.

: 0 0
Lenhina (~oH + N\ _pgg—24

80°C
24 hr.

oM :
Lenhina —O—CH—-O—PEG—O—L\

Figura 22: Reacdo de sintese da lenhina epoxidada adaptado de (Kumar et al., 2018)

2.4. Compdsitos poliméricos reforcados com fibras

naturais

Devido as novas regulamentacdes ambientais, ha uma crescente preocupacao
com a sustentabilidade e o custo elevado dos recursos petroliferos, o uso de recursos
naturais tem aumentado, o que por sua vez levou as industrias e investigadores a
procurar e a desenvolver materiais alternativos mais sustentiveis. Um exemplo desses
materiais sdo os compositos poliméricos reforcados com fibras naturais (Kamarudin et

al., 2022).

Tal como foi mencionado anteriormente, as fibras naturais possuem intimeras
vantagens em relacdo as fibras sintéticas (ex: menor emissao de gases com efeito de
estufa, reciclabilidade, sdo mais simples de manusear, nao sao toxicas). Para além disso,
a quantidade de fibra utilizada nos compésitos de fibras naturais é muito mais elevada
do que a usada nos compositos reforcados com fibras sintéticas, o que consequentemente
diminui o teor de polimero utilizado no fabrico do composito, tornando-o assim mais

seguro para o ambiente (Kamarudin et al., 2022; Kerni et al., 2020; Rohit & Dixit, 2016).
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Apesar das suas intimeras vantagens, as fibras naturais possuem alguns
problemas que dificultam o desenvolvimento deste tipo de compositos: a sua natureza
hidrofilica e a fraca molhabilidade. Estas duas caracteristicas enfraquecem a ligacao
entre a matriz e o reforco e leva a producao de compositos com fracas propriedades

mecanicas (Kerni et al., 2020; Ramachandran et al., 2022).

A medida que as fibras naturais absorvem agua elas incham, o que provoca uma
instabilidade dimensional no compdsito, que podera eventualmente provocar danos
graves no mesmo. Além disso, a medida que o material composito absorve agua ele fica
mais suscetivel ao ataque de fungos, de insetos e de outros organismos prejudiciais

(Ferreira et al., 2018; Ramachandran et al., 2022).

Para além dos problemas mencionados, as fibras naturais possuem uma menor
estabilidade dimensional e térmica e tém tendéncia para formar agregados durante o
processo de fabrico dos compoésitos, o que limita o seu uso como material de reforco

(Kerni et al., 2020).

Devido a sua limitada estabilidade térmica, a temperatura maxima de
processamento é cerca de 200°C, o que reduz as opc¢Oes de materiais que podem ser
usados como matriz para plasticos com baixos pontos de fusao (ex: PP, PE, PVC e PS). E
isto cria outro problema, pois a maioria destes plasticos possui uma performance baixa
comparativamente a outros termoplasticos mais avancados (Viisdnen et al., 2017;

Wambua et al., 2003).

2.4.1. Comportamento mecanico

O comportamento mecanico dos materiais compositos depende de varios fatores,
nomeadamente dos componentes usados e da interacdo entre eles, do comprimento, da
forma, do tamanho, da composicao, da orientacao e da distribuicao das fibras, bem como
da sua fracao volumétrica, das propriedades mecanicas da resina e das técnicas de fabrico

(Lopes, 2009; Ramos, 2007).

As fibras podem estar dispersas na matriz de forma alinhada ou aleatéria. E a
orientacao das fibras pode ser unidirecional ou bidirecional (Figura 23). Se as cargas
aplicadas ao compoésito forem na direcdo das fibras, entdo o composito tera
caracteristicas mecanicas e fisicas superiores as dos compositos cujas fibras estao

orientadas transversalmente a tensao aplicada (Kerni et al., 2020; Lopes, 2009).
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Figura 23: Orientacgdo das fibras nos compdsitos adaptado de (Elisio, 2013)

Quando a fragao volumétrica das fibras é grande, as tensoes que sdo aplicadas no
composito distribuem-se de forma uniforme pelas fibras. Isto traduz-se num material
com caracteristicas mecanicas superiores. No entanto, o aumento da quantidade das
fibras nao resulta necessariamente num aumento da resisténcia, pois a resisténcia tende
a diminuir quando o equilibro entre as fibras e a resina é ultrapassado (Kerni et al., 2020;
Lopes, 2009; Romao, 2003). Quando a fracdo volumétrica das fibras é baixa, o espaco
existente entre as fibras pode ser significativo e pode ser possivel observar-se na matriz
deformacées localizadas, que podem levar a rutura da ligacao matriz-fibra (Fernandes,

2008; Kerni et al., 2020; Lopes, 2009).

Em relacdo ao comprimento das fibras, as fibras continuas apresentam vantagens
sobre as fibras descontinuas, tais como uma maior resisténcia ao impacto e maior
estabilidade dimensional, mas por outro lado as fibras descontinuas possuem um preco

mais baixo e sdo mais faceis de processar (Kerni et al., 2020; Lopes, 2009).

Outra caracteristica fisica de elevada importancia para a qualidade dos
compositos é o coeficiente de expansao térmica, pois se durante a cura os valores dos
coeficientes da fibra e da matriz nao forem semelhantes, as sucessivas expansoes e
contracoes dos componentes tendem a provocar cortes na zona da interface, que pode

levar a falha prematura do material composito (Pereira, 2017).

36



Estado da arte

Para além dos fatores mencionados anteriormente, a escolha do tipo de matriz
usada também é muito importante. A resina escolhida nao deve ter uma viscosidade
muito elevada, pois deve ser capaz de penetrar nas fibras e distribuir-se por cada uma
delas. Mas também nao deve ser muito baixa para nao escorrer para fora do composito

antes do fim da cura (Keller, 2002; Pereira, 2011).

2.4.2. Interface

A interface entre as fibras e a matriz é crucial para se obter compositos com boas
propriedades mecanicas e representa um dos maiores problemas nos compositos de
fibras naturais, pois é muito dificil estabelecer uma forte ligacdo entre esses dois
componentes. Esta dificuldade deve-se essencialmente a higroscopia das fibras, ou seja,
asua elevada capacidade de absorver humidade. A fraca resisténcia a humidade por parte
das fibras naturais é incompativel com a elevada resisténcia a humidade dos polimeros,
esta incompatibilidade resulta numa ligacao fraca entre a matriz e as fibras (Cicala et al.,

2010; Ferreira et al., 2018; Zao, 2018).

Sendo que a principal funcao da matriz é transferir as solicitagdes exteriores
aplicadas no composito as fibras é entdo necessaria uma boa ligacdo entre os dois
elementos, pois uma ligacao interfacial deficiente resulta num compésito com fracas
propriedades mecanicas e suscetiveis a ataques quimicos e/ou fisicos, o que resulta numa

reducao significativa do tempo de vida util do material composito (Cicala et al., 2010).

Para contornar esse problema, as fibras sao submetidas a diversos tratamentos
(Figura 24). Apesar dos efeitos positivos que estes tratamentos tém sobre os materiais
compositos, eles também podem provocar a sua degradagdo e aumentar
consideravelmente os custos da sua producao (Acha et al., 2005; Viisianen et al., 2017;

Wambua et al., 2003).
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Figura 24: Tratamentos para modifica¢do da superficie das fibras adaptado de (Ferreira et al., 2018;
Kamarudin et al., 2022; Ramachandran et al., 2022)

Segundo Gomes (2023), os tratamentos quimicos aplicados as fibras de 12 de pélo
de cdo ou danificaram as fibras (tratamento com 4&lcool polivinilico), o que,
consequentemente, diminuiu o desempenho mecanico dos compdsitos, ou nao tiveram
qualquer efeito no seu desempenho (tratamento com hidréxido de sodio). Por essas
razoes, chegou-se a conclusao de que a melhor solucao era utilizar as fibras sem que estas

fossem submetidas a qualquer tipo de tratamento.

2.5. Processos de fabrico de compdésitos

Existem varios processos para o fabrico de materiais compositos dependendo do

tipo de matriz e reforco utilizados (Kerni et al., 2020; Silva, 2011).

A pultrusdo, a moldacdo manual, moldacao manual sob vicuo, o enrolamento
filamentar, a moldacao por transferéncia de resina e a moldacao a pistola sdo alguns
exemplos de processos de fabrico de materiais compositos reforcados com fibras (Zao,

2018).

No presente trabalho, os compositos obtidos foram produzidos pelo processo de

moldagao manual sob vacuo.

Na moldacdo manual, as fibras sdo colocadas num molde que se encontra

revestido por um filme antiaderente para facilitar a remocao da peca. Posteriormente a
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resina é derramada sobre as fibras e é impregnada manualmente com o auxilio de rolos
(Figura 25). O rolo é utilizado para forcar a resina a entrar nas fibras, de modo a garantir
a total impregnacdo das fibras na resina e para diminuir os vazios e as bolhas de ar
existentes no material. O laminado é deixado a curar nas condi¢Oes atmosféricas
normais, sem a aplicacao de pressao, e apos a sua cura € retirada do molde (Almeida,

2012; Chawla, 2012; Lopes, 2009; Rajak et al., 2019; Talreja & Manson, 2000).

reforgo gel-coat

rolo resina

Figura 25: Moldag¢dao manual (Lopes, 2009)

Na moldacdao manual sob vacuo, que é uma extensao da moldacdo manual, é
aplicado vacuo no laminado produzido por moldacido manual para melhorar a sua
consolidacdo e extrair o excesso de resina e ar nele incorporados (Figura 26) (Cavaleiro,

2018), aumentando assim a fragdo volimica de reforco.

bomba vacuo calibrador
A A

) tecido absorvente
saco vacuo 1
po—y »

-

fita adesiva oy o PV
e s ——]
tecido perfurado 4 y
molde laminado

Figura 26: Moldacao manual sob vacuo (Lopes, 2009)

No enrolamento filamentar, o reforco é impregnado com resina e é enrolado num
mandril rotativo com a forma da peca que se pretende produzir (Lopes, 2009; Pereira,
2011). Este método normalmente é utilizado para fabricar tubos ou pecas com estrutura

cilindrica (Rajak et al., 2019).

A pultrusao consiste em mergulhar as fibras na resina e, posteriormente, puxa-

las através de uma fieira ou molde (Lopes, 2009), perfis de secao constante.

Na moldacdo a pistola, uma pistola de ar comprimido pulveriza a fibra ja
impregnada na resina sobre um molde. A fibra é cortada pela pistola conforme as

dimensoes pretendidas (Pereira, 2017; Rajak et al., 2019).
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Na moldagao por transferéncia de resina, o material de reforgo é colocado entre
dois moldes. Depois € injetada para o interior da cavidade existente entre esses dois
moldes resina pré-aquecida sob pressdo até que as fibras estejam totalmente

impregnadas (Lopes, 2009; Rajak et al., 2019).

Na Tabela 10 estdo indicadas algumas das vantagens e desvantagens dos

diferentes métodos de fabrico mencionados.
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Tabela 10: Vantagens e desvantagens dos processos de fabrico adaptado de (Almeida, 2012; Caetano, 2009; Lopes, 2009;
Marinho, 2012; Moura et al., 2011; Pereira, 2011; Pereira, 2017; Rajak et al., 2019; Talreja & Manson, 2000; Zdo, 2018)

Método de
fabrico

Moldacao
manual

Moldacao
manual sob
vacuo

Enrolamento
filamentar

Vantagens

Método simples

Baixo custo dos equipamentos
e dos materiais utilizados
Versatilidade na forma,
tamanho e configuracao dos
laminados produzidos

Baixa quantidade de vazios e
de bolhas de ar

Grau de impregnacao das
fibras elevado

Menor desperdicio e mao-de-
obra que a molda¢ao manual

Processo rapido e de baixo
custo

Repetibilidade e exatidao na
colocagao das pecas

Elevada fracao volumétrica das

fibras

Baixo desperdicio de material
Producao de pecas com boas
propriedades mecanicas, pois
as fibras podem ser colocadas
num padrao complexo para
conseguir suportar as cargas a
que serao sujeitas
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Desvantagens

Necessidade elevada de mao-de-
obra

Influéncia do operador na
qualidade do produto

Baixa produtividade

Bom acabamento superficial
apenas numa face

Teor de fibras heterogéneo
Inconsisténcia dimensional

As pegas, ap0s a sua produgao,
tém de ser sujeitas a um
“tratamento” para melhorar o seu
acabamento (eliminacao de
rebarbas)

Baixa produtividade (mas
superior a moldacao manual)
Necessidade de uma bomba de
vacuo, que aumenta o custo do
processo

Desperdicio da maior parte dos
consumiveis utilizados no
processo

Os mandris podem ser materiais
bastantes complexos e caros

A alteracao da orientacao das
fibras ¢ dificil

Limitado ao fabrico de pecas com
formas cilindricas



Moldacao por
transferéncia
de resina

Pultrusao

Moldacao a
pistola

Producao de laminados ricos
em fibras, com poucos vazios e
bom acabamento em ambas as
faces

Producao de pecas com
elevada qualidade, resisténcia
e complexidade

Controlo da quantidade de
resina e fibras utilizadas (nao
ha desperdicio)

Elevada produtividade
Elevada fracao volumétrica das
fibras

Elevada produtividade
Producao de pecas com uma
boa relacgao resisténcia/peso
Possibilidade de se fabricar
pecas complexas

Producao de pecas com boa
estabilidade dimensional

Nao ha desperdicio

Baixo custo dos equipamentos
e dos materiais utilizados
Excelente impregnacao da
resina nas fibras devido a
combinacao destas na pistola,
reduzindo assim os vazios e as
bolhas de ar nas pecas
produzidas

Maior produtividade que a
moldagao manual
Versatilidade na forma dos
laminados

Estado da arte

Investimento inicial de elevado
custo

Dificuldade em prever o fluxo da
resina (a velocidade de injecao
depende da permeabilidade do
reforco)

Limitag¢oes dimensionais

Limitado a producao de pegas
com formas simples e se¢oes
transversais uniformes

O aquecimento das fibras tem um
custo elevado

Qualidade da peca dependente do
operador

Pecas com propriedades
mecanicas baixas devido a
utilizagao de fibras curtas e a
dispersao e orientagao aleatoria
destas

Elevado desperdicio de matéria-
prima

2.6. Aplicacoes dos compasitos poliméricos reforcados com

fibras

A flexibilidade das propriedades mecanicas dos materiais compositos torna-os

ideais para uma enorme variedade de aplicac6es. Podem ser usados tanto no fabrico de

utensilios domeésticos como de materiais avancados com aplicacoes especificas

(Kamarudin et al., 2022; Rohit & Dixit, 2016.

Uma das principais aplicacoes dos compésitos reforcados com fibras naturais é a

industria automovel. Muitos fabricantes de automoveis passaram a utilizar este tipo de
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compdsitos no fabrico de pecas estruturais, pois para além da sua elevada resisténcia e
durabilidade, sao mais leves, logo tornam o carro mais leve, consequentemente, o carro
consume menos combustivel e a emissao de gases poluentes € menor (Kamarudin et al.,

2022; Rohit & Dixit, 2016).

Podem também ser usados na construcao civil (ex: molduras das portas), no
fabrico de equipamentos desportivo (ex: raquetes de ténis, tacos de golfe, pranchas de
surf) e médico. Além disso, podem ser usados na producao de embalagens. A maioria das
embalagens usadas atualmente sao produzidas a partir de polimeros nao biodegradaveis
e quase indestrutiveis. A persisténcia destes materiais no meio ambiente cria grandes
problemas de poluicao e de descarte. Os compdsitos poliméricos reforcados com fibras
naturais podem amenizar os problemas associados aos materiais convencionais

(Kamarudin et al., 2022; Rohit & Dixit, 2016).

Para além das aplicacoes mencionadas, os compositos reforcados com fibras
naturais podem ser utilizados para o fabrico de moveis e nas industrias aeroespacial e
energética. Esta diversidade de aplicacoes destaca a versatilidade e o enorme potencial

destes materiais (Kamarudin et al., 2022; Rohit & Dixit, 2016).

2.6.1. Desafios e perspetivas futuras

O aprimoramento das propriedades mecanicas dos compoésitos poliméricos
reforcados com fibras naturais possui imensos desafios. Existe uma lacuna no
conhecimento em relacdo a seguranca, a durabilidade e a reciclabilidade destes

compositos.

A degradacdo das fibras e dos polimeros, o alto teor de humidade, a
inflamabilidade, a variagdo na composicao quimica das fibras, a fraca ligacdo entre as
fibras hidrofilicas e os polimeros hidrofébicos sdo os principais obstaculos na reciclagem

e na aplicacao destes materiais compdsitos.

Apesar das limitacoes que lhe estao associados, o uso destes materiais tem vindo
a aumentar de dia para dia, principalmente na induastria automovel (Kamarudin et al.,

2022).
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Materiais e métodos

3.1. Materiais

3.1.1. Fibras

A 12 do pélo do cao da Serra da Estrela utilizada na producao dos compoésitos foi
obtida através da escovagem, na Primavera, de uma cadela da raca Serra da Estrela durante
a mudanca de pélo do Inverno para o Verao e, os fios de 1a de ovelha da Serra da Estrela
foram obtidos da Burel Factory, sem a 13 ter sido submetida a qualquer lavagem ou

tratamento.

3.1.2. Resina

Na producao dos compositos utilizou-se a resina SR GreenPoxy 56 e o endurecedor

SD Surf Clear, ambos da marca Sicomin.

A ficha técnica da resina utilizada encontra-se no Anexo A.

3.2. Métodos

3.2.1. Caracterizacao das fibras
e Difracao de Raios-X (DR-X)

Realizou-se a difracdo de Raios-X (DR-X) num difratdbmetro da marca Rigaku,
modelo DMAX 111/C, com radiacdo CuKa (A=1,544), tensio de 40 kV e corrente de 30 mA,
para caracterizar as fibras de 12 de ovelha e de 13 do pélo de cao. Os ensaios foram realizados

com um intervalo de 0,05° e uma velocidade de 1,2 °/min.
¢ Testes de tracao dos fios

Adaptando a norma ASTM D3822-14, realizaram-se testes de tragao para estudar o
comportamento mecanico dos fios das fibras utilizadas no reforco dos compositos
produzidos. Os testes foram realizados numa maquina universal de ensaios mecanicos
Twing-Albert com uma célula de carga de 0,5 kN, a uma velocidade de 10 mm/min. A

distancia entre garras foi de 100 mm.

As imagens ampliadas dos fios utilizados nos reforcos encontram-se na Figura 27.
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(a)
Figura 27: Fios das fibras usadas no reforco — (a) fio de la de ovelha; (b) fio de ld de pélo de cdo

e Microscopio Eletronico de Varrimento (SEM)

Foram obtidas imagens de alta resolucao dos tecidos feitos em croché a partir da 1a
de ovelha e dos compositos produzidos apds os ensaios de tracdo, utilizando um

microscopico eletronico de varrimento (SEM) da marca HITACHI, modelo S-3400N.

3.2.2. Cardacao das fibras da 1a de cao

Distribui-se pequenas quantidades do pélo de cdo no tambor rotativo. As fibras
ficaram agarradas aos dentes do tambor e & medida que este ia girando ia penteando e

alinhando as fibras na mesma direcao (Figura 28).

Figura 28: Tambor rotativo

Depois retirou-se o pélo do motor rotativo. Apoés a cardagdo, as fibras ficaram

agrupadas numa espécie de manta pronta a ser fiada (Figura 29).
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Figura 29: Fibras da la de cdo apéds a cardagdo

3.2.3. Fiacao das fibras da 1a de cao

Torceu-se manualmente uma pequena quantidade de 13 de pélo de cdo da Serra da
Estrela para se formar uma espécie de fio, que posteriormente foi introduzido na maquina

de fiar para dar inicio ao processo de fiacao.

Depois a medida que se ia pedalando, a 1a de pélo de cao ia sendo puxada pela
maquina de fiar e as fibras foram esticadas e torcidas dando origem a um fio uniforme

(Figura 30).
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(b)

()

Figura 30: Processo da fiagdo manual das fibras de la do cao da Serra da Estrela - (a) Inicio da alimentagdo

do pélo ao fuso; (b) Enrolamento do fio continuo no mandril do fuso; (¢) Mandril do fuso cheio de fio de ld de
cdo

Depois de ala do pélo de cao estar completamente fiada, removeu-se o fio do mandril
(Figura 31).
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Figura 31: Novelo de la do pélo do cdo da Serra da Estrela apos a fiagdo

3.2.4. Producao dos reforcos

As malhas feitas por croché foram produzidas através do ponto baixo e na sua
producao foram usadas duas agulhas: a agulha 5 e a agulha 3. Na producao das malhas em
trico foi usada apenas a agulha 5 e o ponto utilizado foi o ponto meia. Nos tecidos planos, o

padrao produzido foi o tafetd (Figura 32).

Trico Croché Tecelagem
(Ponto meia) (Ponto baixo) (Tafeta)

Figura 32: Esquema dos pontos e padrdo utilizados na produgdo do reforgo

Os provetes produzidos vao obedecer a seguinte nomenclatura: X_Y_W_Z, onde X
se refere a origem do pélo e toma as letras C (cdo) e O (ovelha); Y refere-se ao tipo de
estrutura téxtil e toma as letras C (croché), T (trico) e TT (tecelagem); W refere-se ao
numero de fios utilizados e toma os cddigos 1F (1 fio), 2F (2 fios) e 3F (3 fios); finalmente Z

refere-se ao nimero/tamanho da(s) agulha(s) usadas e toma os cédigos A3 (agulha n® 3) e
A5 (agulha n° 5).
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Na Tabela 11 encontram-se algumas das estruturas téxtil produzidas com os fios de
1a de ovelha e de cao, que posteriormente foram usadas como material de refor¢o dos

compdsitos produzidos.

Tabela 11: Alguns dos tecidos utilizados como reforco

Tipo de l1a
Ovelha Cao
) l
Tipo de
estrutura Trico
téxtil
. I

51



Materiais e métodos

3.2.5. Producao dos compadsitos

Os compositos foram produzidos através do processo de moldacao manual, seguido
de um periodo de confinamento num saco de vacuo até ocorrer a sua cura. Tal como se pode
ver na Figura 33, o primeiro passo na producao dos compositos foi envolver as placas de

aluminio com papel desmoldante, neste caso foram envolvidas com teflon.

Placas envolvidas com teflon Molde + Compésito

Figura 33: Esquema da produc¢do dos compésitos

O passo seguinte é a preparacao do molde. O molde utilizado tem as seguintes
dimensodes: 29 cm x 17 cm X 0,1 cm. Depois de o molde estar devidamente cortado, misturou-
se a resina com o endurecedor numa proporc¢ao em peso de 73:27, e homogeneizou-se a

mistura com o auxilio de um rotor.

Posteriormente colocaram-se as estruturas téxtil no molde e distribui-se a mistura
resina + endurecedor pelo reforco com o auxilio de um cartao até este estar completamente

embebido pela mistura (Figura 34).

Figura 34: Tecido plano produzido com o fio de la de pélo de cdo embebido pela matriz

Posteriormente, colocou-se o compo6sito no interior de um saco de vacuo. Apos ser

selado aplicou-se, durante 4 horas, vacuo no seu interior (Figura 35).
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)

-8

¢

-

-

-
-

Figura 35: Compésito sob vacuo

Decorridas as 4 horas retirou-se o vacuo, e a cura foi realizada a temperatura

ambiente durante cerca de 24 horas.
Apos o processo de cura, realizou-se a p6s-cura onde se colocou o compdsito numa

estufa (teve-se o cuidado de colocar o compoésito sob uma placa de vidro para este nao

empenar), a 40°C, durante 24 horas (Figura 36).

———

Figura 36: Pés-cura do comp0ésito

Nas Figuras 37 e 38, encontram-se os diferentes compositos produzidos, de onde,

posteriormente, foram cortados os provetes necessarios para a realizacdo dos ensaios

mecanicos.

53



Materiais e métodos

@ ®) ©

Figura 37: Compositos reforcados com la de pélo de cdo da Serra da Estrela - (a) C_C_1F_As; (b)
C T 1F As;(c) C_TT_1F

(a) (b) (© (d) (e)

Figura 38: Compdsitos reforcados com ld de ovelha da Serra da Estrela - (a) O_C_2F_A3; (b) O_C_2F_As;
(¢c) O_C _3F Aj5;(d)O_T _3F As; (e) O_TT _3F

Os dados referentes a fracao em peso das fibras nas placas de compositos produzidos
encontram-se na Tabela 12. Para garantir uma comparacao fidedigna entre os vérios
compositos, foi necessario assegurar a igualdade das massas entre os varios reforcos
produzidos, ou seja, foi necessario ajustar o nimero de fios usados na producao das
estruturas téxteis. Nas estruturas feitas com fibras de 12 de ovelha foram utilizados trés fios

e nas estruturas feitas a partir das fibras da 1a de pélo de cao foi usado um fio.
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Tabela 12: Fracgdo das fibras dos compdsitos produzidos

Fstrutura Massa das fibras Massa do Fracao fibras
() composito (g) (%)

O_C_2F A3 42,48 121,68 34,91
0O_C_2F_Aj 41,48 142,20 20,17
O_C_3F_As5 61,20 172,23 35,53
C_C_1F_A5 62,96 165,89 37,95
O_T_3F_As5 33,16 157,12 21,10
C_T_1F_Aj 37,04 140,74 26,31

O_TT_3F 24,12 102,47 23,54

C_TT_1F 35,69 110,68 32,25

3.2.6. Testes mecanicos dos compositos

Foram realizados testes de flexdo e de tracdo para avaliar o comportamento

mecanico dos compositos produzidos.

Os provetes utilizados nos diferentes testes mecanicos, foram obtidos das placas de

compdsitos produzidas, cortados numa maquina CNC por jato de agua.
e Testes de tracao

Os testes de tracao foram realizados de acordo com as normas ISO 527-4:2023 e ISO
527-1:2019, numa maquina Shimadzu, equipada com uma célula de carga de 50 kN a uma
velocidade de 2 mm/min. Durante os ensaios foi usado o software ZEISS INSPECT

Correlate, fornecido pela ZEISS INSPECT (Figura 39) para determinar a deformacao.

Ao mesmo tempo que se realizaram os testes de tracdo com a maquina Shimadzu, o
ZEISS INSPECT Correlate obteve imagens dos provetes, sendo assim possivel realizar uma
anélise mais detalhada do campo de deformacoes ao longo de toda a superficie do provete

durante os testes.
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(b)

Figura 39: Ensaios de tracdo dos compdésitos — (a) Provete a ser ensaiado; (b) Set-up do ensaio de tragdo
com o sistema ZEISS INSPECT Correlate acoplado

As dimensdes dos provetes utilizados podem ser observadas na Tabela 13. A

distancia entre as garras foi de 100 mm.

Tabela 13: Dimensoes dos provetes dos ensaios de tracdo

Espessura (mm) Largura (mm)

O_C_2F_Ag3 3,15
O_C_2F_Aj5 4,35
O_C_3F_As5 3,31
C_C_1F_A5 3,22
O_T_3F_As5 3,35 ?
C_T_1F_Aj 4,23

O_TT_3F 2,10

C_TT_1F 2,10

Na Figura 40 é possivel observar alguns dos provetes utilizados nos ensaios de tracao

(antes da realizacao dos ensaios).
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Figura 40: Provetes usados nos ensaios de trag@o

A tensdo a tracdo pode ser obtida através da equacao:
_F
=7

e a deformacdo a tracao calculada a partir da equacao:

Onde:

o é a tensao a tracao (MPa);

F corresponde a forca aplicada (N) e medida pela célula de carga na maquina de tracao;
A é a area do provete (mm?);

e corresponde a deformacao a tracao;

AL, é o comprimento util do provete (mm), medido da distancia entre as garras;

L, corresponde ao deslocamento da garra movel, e corresponde ao comprimento que o
provete esticou (mm). Na medicao da deformacao foi usado foi usada a técnica de
Correlacao Digital de Imagem (DIC), onde a deformacio foi calculada em cada ponto da
superficie dos provetes, usando o software ZEISS INSPECT Correlate, fornecido pela ZEISS
INSPECT, para medir as variacoes das posicoes relativas dos pontos entre os varios frames
obtidos durante o ensaio. A nuvem de pontos pintada na superficie dos provetes pode ser

observada na Figura 4o0.

57



Materiais e métodos

e Testes de flexao

Realizaram-se testes de flexdo em trés pontos conforme a norma ISO 178:2019
recorrendo a maquina de ensaios universal Shimadzu, modelo Autograph AGS-X com uma

célula de carga de 10kN para determinar a resisténcia a flexao dos provetes (Figura 41).

Os ensaios foram realizados a uma velocidade de 1,5 mm/min.

Figura 41: Maquina Shimadzu, modelo Autograph AGS-X

Na Tabela 14 encontram-se indicadas as dimensdes dos varios provetes utilizados e
a distancia entre os apoios e na Figura 42 € possivel observar alguns dos provetes utilizados

(antes da realizacao dos ensaios).

Tabela 14: Dimensdes dos provetes e distancia entre apoios dos ensaios de flexao

Espessura (mm) Largura Distﬁn.cia entre os
(mm) apoios (mm)
O_C_2F A3 3,08 49
O_C_2F _As 4,00 64
O_C_3F_As 3,25 52
C_C_1F_Aj5 3,42 55
O_T 3F_As5 3,60 0 *58
C_T 1F_Aj 4,10 66
O_TT_3F 2,00 32
C_TT_1F 2,50 40

Nota: Nos ensaios realizados para o composito O_T_3F_As5, a distancia entre os apoios correta era
aproximadamente 58 mm, mas devido a um lapso a distancia utilizada foi de 52 mm (a mesma

distancia usada nos ensaios para o compo6sito O_C_3F_A5).
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Figura 42: Provetes usados nos ensaios de flexdo

A tensao a flexdo dos provetes é calculada através da equacao:

_ 3FL
" 2bh2

e a deformacdo a flexao é obtida a partir da equacao:

__6sh

2
Onde:

o é a tensdo a flexdo (MPa);

F é a forca aplicada (N) medida pela célula de carga e registada pela maquina de ensaios;
L é a distancia entre os apoios (mm);

b é a largura do provete (mm);

h é a espessura do provete (mm);

¢ é a deformacao a flexao;

s corresponde a deflexdo obtida (mm) no apoio central mdvel, medida e registada pela

maquina de ensaios.
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4. Resultados e discussao
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4.1. Caracterizacao das fibras
4.1.1. Difracao de Raios — X (DR-X)

Na Figura 43 encontram-se representados os padrées DR-X obtidos para as fibras
dela de ovelha e de pélo de cao da Serra da Estrela. Através da analise desta figura, é possivel
observar, em ambas as fibras, dois fortes picos de difracdo nos angulos 20, um
aproximadamente de 9° e outro de aproximadamente 20°, que correspondem as estruturas
a-hélice e B-plissada da queratina, respetivamente. Para além disso, é possivel verificar que
o pico de difracao no angulo 26 de aproximadamente 20° possui uma forma mais larga, o
que pode ser atribuido a sobreposicao das estruturas B-plissadas (Wang et al., 2018; Wu et

al., 2017).

Comparando as duas fibras, podemos verificar que o pé€lo de cao tem picos de
difracdao menos intensos que a 1a de ovelha, o que sugere que a fibra do pélo de cao é menos
cristalina que a fibra de 1a de ovelha (Wu et al., 2017). As fibras de 1a de ovelha e de pélo de

cdo apresentam um grau de cristalinidade de 58,82% e 56,60%, respetivamente.

1400
1200 Ovelha
Céo

1000

800

Intensidade (Counts)

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
20 (deg)

Figura 43: Padroes DR-X para as fibras de ld de ovelha e de pélo de cdo

4.1.2. Testes de tracao dos fios

Analisando o grafico da Figura 44, podemos observar que o fio de 1a de pélo de cao
apresenta um valor médio de tensao a tracao maximo superior ao apresentado pelo fio de 1a
de ovelha (22,80 MPa e 19,32 MPa, respetivamente). Podemos também observar que, apos
atingir o pico de tensao a tracao, o fio de l1a de pélo de cao rompe imediatamente (queda
subita da tensdo apods atingir o valor maximo). Por outro lado, o fio de 132 de ovelha nao

rompe apos atingir o maximo de tensdo. Na verdade, pela anélise do grafico, ndo podemos
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afirmar que o fio parte completamente. O que se verifica € uma diminuicao gradual da

tensdo, que sugere que as fibras estavam a partir-se uma a uma.

Os graficos da tensao de tracao em funcao da deformacao para ambos os fios podem

ser observados no Anexo B.

20
15

10

Tensdo a tragao (MPa)

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

Deformagdo (mm/mm)

Cao Ovelha

Figura 44: Grafico de tensao a tragdo/deformagdo média dos fios

Analisando os resultados obtidos para a resisténcia a tracao descritos na Figura 45,
podemos verificar que o fio produzido a partir do pélo de cao apresenta um valor médio
superior ao apresentado pelo fio produzido a partir da 1a de ovelha (23,47 MPa e 20,48 MPa,

respetivamente).

Ovelha W Cao

Figura 45: Resultados da resisténcia a tragdo dos fios (MPa)
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A resisténcia diz respeito a tensao maxima que um material consegue aguentar até
falhar e a resisténcia especifica corresponde a relagao entre a resisténcia de um material e a
sua densidade, ou seja, a resisténcia especifica mede a resisténcia de um material em relacao
a sua massa. Relativamente a resisténcia especifica a tracao (Figura 46), podemos verificar
que o fio de 1a do pélo de cao apresenta um valor de resisténcia especifica igual a 36,74
MPa/g.cm3 e o fio de 12 de ovelha possui um valor igual a 28,07 MPa/g.cms3. Através destes
valores é possivel constatar que o fio do pélo de cao possui uma resisténcia a tracao

especifica superior a do fio de 1a de ovelha.

De acordo com os dados das Figuras 45 e 46, podemos concluir que o fio de 1a de

pélo de cao é mais resistente que o fio de 1a de ovelha.

Ovelha Cao

Figura 46: Resultados da resisténcia especifica a tragdo dos fios (MPa/g.cm3)

O moddulo de elasticidade é uma medida da rigidez do material. Quanto mais elevado
for o modulo de elasticidade, mais rigido é o material e mais resistente é a deformacao
quando lhe é aplicada uma forca. De acordo com a Figura 47, o fio de 1a de ovelha apresenta
um modulo de Young superior (0,27 GPa) em comparacao com o do fio do pélo de cao (0,19
GPa). Estes resultados eram os esperados, embora os valores obtidos sejam
significativamente inferiores aos previstos (Tabelas 5 e 6). Com base nestes dados, podemos

afirmar que a 12 de ovelha é mais rigida que o pélo de cao.
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Ovelha mCao

Figura 47: Resultados do médulo de Young dos fios (GPa)

Analisando a Figura 48, podemos verificar que o fio de 12 de ovelha apresenta um
valor de deformacao a rutura superior (24,01 %) ao apresentado pelo fio de 12 de pélo de cao
(23,74 %). Através destes valores, podemos afirmar que as fibras da 1a de ovelha da Serra

da Estrela conseguem deformar-se mais que as fibras do pélo do cao da Serra da Estrela.

23,74

Ovelha M cao
Figura 48: Resultados da deformacdo a rutura dos fios (%)

A tenacidade corresponde a capacidade de o material absorver energia de
deformacao até a rutura (ou a primeira falha) e é obtida a partir do integral da funcao tensao
a tracao em funcao de deformacao, desde zero até a deformacao na rutura (ou na primeira
falha). Esse calculo foi feito numericamente para cada curva tensao/deformacio. A partir
da Figura 49, podemos verificar que o fio de 1a de pélo de cao apresenta uma tenacidade

superior a do fio de 1a de ovelha (3,94 J/mm3 e 3,71 J/mms3, respetivamente). Estes
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resultados sugerem que as fibras de 1a de cao sdo mais tenazes e podem absorver mais

energia antes de falharem do que as fibras de 1a de ovelha.

Ovelha M Cao

Figura 49: Resultados da tenacidade dos fios (J/mm3)

Os graficos da tensdo de tracao versus deformacao, onde a area sob as curvas da
tensao/deformacao até a rutura se encontra destacada, para os fios de 1a de ovelha e de pélo

de cao encontram-se no Anexo B.

4.1.3. Microscopio Eletronico de Varrimento (SEM) dos tecidos em

crocheé feitos a partir da la de ovelha da Serra da Estrela

Na Figura 50 é possivel observar as imagens SEM dos tecidos feitos em croché e
utilizados como reforco a partir dos fios da 1a de ovelha. Nesta figura estdo também
indicados o diametro dos pontos produzidos pelas diferentes agulhas (agulha 3 e 5).
Adicionalmente na Figura 51 é possivel observar trés tecidos diferentes feitos em croché a

partir dos fios da 1a de ovelha com exatamente o0 mesmo ntimero de pontos (10x10).

A partir da Figura 51a podemos verificar que os pontos produzidos pela agulha 3 sdo
mais apertados, uma vez que a estrutura obtida tem menores dimensdes. Analisando as
Figuras 50a e 50b, podemos confirmar novamente esta afirmacao, uma vez que a agulha 3

deu origem a pontos mais apertados (2,01 mm) do que a agulha 5 (2,98 mm).
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N

LME/CO-UBI 20.0kV 40.8mm x13 BSE3D 10/17/2024

Figura 50: Imagens SEM dos tecidos feitos em croché com la de ovelha — (a) O_C_2F A3; (b) O_C_2F As;
(c) O_C_3F As

17 18
il
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1

7 18 19
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(b)

Figura 51: Tecidos em croché produzidos com os fios de ld de ovelha e agulhas diferentes — (a) O_C_2F_A3
versus O_C_2F Ag; (b) O_C_2F AsversusO_C_3F A5

4.2. Testes mecanicos dos compoésitos

As Figuras 52-56 e 63-65 demonstram a influéncia que o nimero de fios e o diametro
das agulhas utilizadas tém nas propriedades mecanicas dos compoésitos e as Figuras 57-62
e 66-69 evidenciam o impacto que o tipo de fibra e o tipo de estrutura do tecido utilizado

como refor¢o tém nas propriedades de tracgao e flexao dos compositos.

4.2.1. Testes de tracao

A partir do grafico da Figura 52, podemos verificar que o composito O_C_3F_A5
tem o valor mais elevado de tensao a tracao média de 20,77 MPa e o compoésito O_C_2F _As

tem o valor mais baixo de 7,21 MPa.

Os graficos da tensdao a tracdo em funcdo da deformacao para cada um dos
compositos reforcados com tecidos feitos em croché a partir da 1a de ovelha podem ser

consultados no Anexo C.
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Figura 52: Grdfico de tensdo/deformacdo média dos ensaios de tracdo dos compdsitos reforcados com
tecidos em croché feitos a partir dos fios de la de ovelha

De acordo com a Figura 53, o compésito O_C_3F_As5 apresenta o valor de
resisténcia a tracdo mais elevado (20,77 MPa) de entre os compositos analisados, e o

composito O_C_2F_Aj5 é o que apresenta o menor valor (7,21 MPa).

Analisando os compositos O_C_2F_A5 e O_C_3F_As5 (Figura 53), € possivel
observar que a resisténcia a tracdo aumenta significativamente com o aumento do niimero
de fios utilizados na produc¢ao das malhas. Relativamente a influéncia que o diametro da
agulha tem na resisténcia a tracdo, podemos observar que o compédsito O_C_2F_A3
apresenta uma resisténcia superior em comparacao com o compésito O_C_2F_A5 (8,17
MPa e 7,21 MPa, respetivamente), o que seria de esperar uma vez que a agulha 3 tem um
diametro menor do que a agulha 5. Uma agulha com menor didmetro faz pontos mais
apertados, logo as malhas produzidas sao menos flexiveis e menos elasticas, o que

consequentemente aumenta a resisténcia apresentada pelo composito.
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0 C2F A3 mO_C_2F A5 mO_C_3F_A5

Figura 53: Resultados da resisténcia a tragdo (MPa)

Em relacao aos resultados do moédulo de Young (Figura 54), podemos verificar que
o composito com o valor mais elevado é o composito O_C_3F_Aj5 (2,39 GPa), e o composito
O_C_2F_Ajs tem o valor mais baixo (0,85 GPa). A Figura 54 indica que tanto o aumento do
numero de fios do reforco quanto a diminuicdo do didmetro das agulhas utilizadas

(mantendo o nimero de fios usados constante) aumenta a rigidez do material composito.

O composito O_C_2F _Aj apresenta os valores mais baixos de resisténcia a tracao e
de moddulo de Young (Figuras 53 e 54) devido a utilizacdo de um menor ntimero de fios e ao
uso da agulha 5 (agulha com maior didmetro), o que faz com que as malhas produzidas
sejam mais flexiveis e, consequentemente, o composito produzido seja menos resistente e
menos rigido. Por outro lado, o compoésito O_C_3F_A5 possui o médulo de elasticidade e a
resisténcia a tracdo mais elevados dos trés compositos, porque, apesar de ser reforcado com

um tecido mais flexivel, possui um maior nimero de fios que compensa essa flexibilidade.
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O_C2F A3 WMO_C_2F A5 ®mO_C_3F.A5

Figura 54: Resultados do médulo de Young (GPa)

A lei das misturas permite calcular os valores limite para o modulo de elasticidade
global do material compésito. Considerando as condicoes de isotensao e de isodeformacao
de um composito, em que a carga é paralela ou transversal as fibras, respetivamente, os
valores limite para o modulo de Young do composito podem ser respetivamente calculados

pelas seguintes equacgoes:

Em-Ef
Ecr=v——"7 7"
Vo Ef + Vs Emy

Ecp= Em -V + Ep. Vs
Onde:
Ec;r € 0 m6dulo de Young obtido considerando a condicao de isotensao;
Ec,1. € 0 modulo de Young obtido considerando a condicao de isodeformacao;
Em é 0 moédulo de Young da matriz (N/mm?);
Efé o0 modulo de Young da fibra (N/mm?);
Vm é a fracao volimica da matriz;
V¢é a fracdo volumica da fibra.

As fracOes volimicas da matriz e das fibras dos compositos produzidos e da rigidez
da matriz e das fibras utilizadas na lei das misturas, obtidas a partir da pesagem dos reforcos

e do composito final, estdo indicadas na Tabela 15.
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Tabela 15: Fragoes volumicas e médulos de Young da matriz e das fibras utilizados na lei das misturas

Vm Vi E..(GPa) Ef(GPa)
O_C_2F_Ag3 0,3427 0,6573 0,27
O_C_2F_ A5 0,2859 0,7141 0,27
O_C_3F_Aj 0,3489 0,6511 0,27
C_C_1F_Aj5 0,3472 0,6528 0,19
O_T_3F _Aj 0,2064 0,7936 3:3 0,27
C_T_1F_Aj5 0,2370 0,7630 0,19
O_TT_3F 0,2304 0,7696 0,27
C_TT 1F 0,2927 0,7073 0,19

Na Tabela 16 estao indicados os valores dos modulos de elasticidade obtidos
experimentalmente e considerando as condicoes de isotensao e de isodeformacao. Através
da analise desta tabela é possivel verificar que os resultados do moédulo de Young obtidos
experimentalmente estdo dentro dos limites previstos pelos modelos tebricos da lei das
misturas, considerando as condicoes de isotensao e isodeformacao, exceto no caso do
composito C_T_1F_A5, em que o modulo de elasticidade obtido experimentalmente € igual

ao moddulo considerando a condicao de isotensao.

Através destes resultados, é possivel concluir que os compdsitos produzidos tém
uma rigidez intermédia entre a rigidez das fibras e a da matriz. Como as fibras possuem uma
rigidez muito baixa, quando comparada com a rigidez da resina, a resina nao sera reforcada

em termos de rigidez.

Tabela 16: Resultados dos médulos de Young obtidos experimentalmente e estimados considerando as
condigdes de isotensdo e isodeformacgdo

Condicao de Condicao de Obtido
isotensiao (GPa) isodeformacao experimentalmente

(GPa) (GPa)
O_C_2F_Ag3g 0,68 22,62 1,04
O_C_2F_Asjs 0,78 24,34 0,85
0O_C_3F_Aj 0,67 22,43 2,39
C_C_1F_As5 0,49 22,20 1,40
O_T 3F_Aj5 1,00 26,75 1,96
C_T_1F_Asj5 0,68 25,63 0,68
O_TT_3F 0,92 26,02 2,15
C_TT_1F 0,57 23,90 1,83
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Analisando a Figura 55, podemos observar que o composito O_C_2F_Aj5 apresenta
a maior deformacao a rutura/12 falha com um valor de 1,13 %, enquanto o composito
O_C_2F_A3 apresenta o valor mais baixo (0,93 %). O facto de o composito O_C_2F_Aj
ser o que apresenta a deformacao a rutura/12 falha mais elevada pode ser explicada pelo
uso de um menor nimero de fios na producao do reforco e pela utilizacdo de uma agulha
com maior espessura, o que torna o tecido menos resistente e mais flexivel. Para além disso,
este composito apresenta o modulo de Young mais baixo de entre os trés compositos
estudados (Figura 54), ou seja, é o menos rigido dos trés, o que pode indicar que possui
alguma ductilidade e, por isso, é capaz de suportar uma maior deformacao antes de atingir

o seu ponto de rutura.

Comparando os compositos O_C_3F_As e O_C_2F_Aj5 (Figura 55), podemos ver
que o primeiro tem um valor mais baixo para a deformacao a rutura/12 falha (1,03 % e 1,13
%, respetivamente). Estes valores podem ser atribuidos ao facto de na producdo do
composito O_C_3F_As5 ter sido usado um maior namero de fios, o que aumenta a sua
resisténcia e rigidez. A maior rigidez pode significar que o material é menos ductil, ou seja,
a deformacao que pode suportar antes de falhar é menor, podendo mesmo fraturar de forma
abrupta, o que se traduz numa menor percentagem de deformacdo. Analisando os
compositos O_C_2F _A3eO_C_2F_ Ajs, observamos que o composito O_C_2F_As5 tem um
valor mais elevado para a deformacao a rutura/12 falha (1,13 %) em comparacao com o
composito O_C_2F A3 (0,93 %). O valor mais elevado do composito O_C_2F_As, pode
ser justificado pela utilizacdo de uma agulha com um didmetro maior na producao do
reforco, que produz um tecido mais flexivel que leva a producao de um compoésito menos
rigido. Logo, o material composito ira deformar-se mais antes de atingir o seu ponto de

rutura.

O C2F A3 ®OC2F A5 WO_C_3FAS

Figura 55: Resultados da deformacgdo a rutura/19 falha (%)
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De acordo com a Figura 56, o compdsito O_C_3F_A5 € o que apresenta o valor de
tenacidade mais elevado com um valor igual a 0,123 J/mms, e o compo6sito O_C_2F A3 o
menor valor igual a 0,046 J/mms3. Comparando os compésitos O_C_3F_A5e O_C_2F_As,
¢ possivel observar que o primeiro possui uma tenacidade superior (0,123 J/mm3 e 0,051
J/mms3, respetivamente), ou seja, o compodsito O_C_3F__As consegue absorver mais energia
antes de fraturar do que o compdsito O_C_2F_As. Estes valores podem ser explicados pelo

uso de um maior ntimero de fios na producao do reforco.

Relativamente aos compositos O_C_2F_A3 e O_C_2F_As, podemos verificar que
o primeiro apresenta uma tenacidade inferior (0,046 J/mm3 e 0,051 J/mm3,
respetivamente). Tendo em conta que entre estes dois compoésitos, 0 O_C_2F_A3 é o que
apresenta uma maior resisténcia a tracao e rigidez (Figuras 53 e 54), podemos afirmar que
estes resultados nao estdo de acordo com o esperado. Na producdo do compoésito
O_C_2F_Ag foi utilizada a agulha com menor diametro, logo as malhas produzidas sao
menos eléasticas e menos flexiveis, e os pontos feitos sdo mais fechados do que produzidos
pela agulha 5. Por essas razoes previa-se que o composito O_C_2F_Ag3 fosse capaz de
absorver uma maior quantidade de energia até atingir o seu ponto de rutura do que o

composito O_C_2F_Aj (Figura 56).

O C2F A3 WO C2FA5 WO_C_3FA5

Figura 56: Resultados da tenacidade (J/mm3)

A partir do grafico da Figura 57, é possivel observar que o compésito O_C_3F_A5
tem o valor de tensao a tracao mais elevado (20.77 MPa) e o composito C_T_1F_As5 tem o

valor mais baixo (4,54 MPa).

Os graficos da tensdao a tracdo em funcao da deformacado para cada um destes

compositos podem ser vistos no Anexo D.
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Figura 57: Grdfico de tensao/deformacao dos ensaios de tragdo

Analisando os resultados da resisténcia a tracao da Figura 58, é possivel observar
que o compdsito O_C_3F_Aj5 possui o valor de resisténcia a tracao mais elevado de 20,77
MPa, enquanto o compésito C_T_1F_As5 possui o valor mais baixo (4,54 MPa). E possivel
também observar que o compo6sito O_TT_3F possui um valor muito semelhante ao do
composito O_C_3F_As. O valor mais elevado da resisténcia a tracdo do composito
O_C_3F_A5 pode ser explicado pelo maior nimero de fios utilizados e pelo maior teor de
fibras presentes (Tabela 12), ja o valor mais baixo do compésito C_T_1F_As5 pode ser devido

a elevada flexibilidade do tecido do refor¢o e ao menor nimero de fios utilizados.

Quando se compara os reforcos produzidos pela mesma técnica, é evidente que os
compositos reforcados com 12 de ovelha sao mais resistentes que os reforcados com 1a de
pélo de cdo, o que era expectavel devido ao maior nimero de fios utilizados. O reforgo é o
componente responsavel por suportar quase toda a carga aplicada no compoésito, logo uma

maior quantidade de fios conduz a uma maior resisténcia (Figura 58).

Em relacao a influéncia das diferentes técnicas de producao dos tecidos do reforco
(Figura 58), os compositos reforcados com as estruturas em croché apresentam os valores
de resisténcia a tracao mais elevados, seguidos dos reforcados com tecidos planos (tecidos
produzidos por tecelagem), enquanto os reforcados com estruturas em tric6 apresentam os
valores mais baixos. As malhas sdo mais flexiveis e elasticas que os tecidos planos (nos
tecidos produzidos pela tecelagem, os fios estdao interlacados num padrao regular, sao
tecidos simétricos e possuem uma boa estabilidade dimensional, o que contribui para a
maior resisténcia e rigidez dos compdsitos reforcados com este tipo de tecidos) (Chowdhury

& Summerscales, 2024; Rawal et al., 2023; Talabi et al., 2024), por isso teoricamente os
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compdsitos reforcados com tecidos feitos por trico e por croché teriam valores de resisténcia
mais baixos que os compdsitos reforcados com as estruturas em tafetd, no entanto, isso nao
se verifica para os compositos reforcados com tecidos feitos por croché. A maior resisténcia
dos compositos reforcados com tecidos em croché pode ser explicada pela elevada
quantidade de fibras presentes (Tabela 12), que compensa a maior flexibilidade e menor
estabilidade dimensional das estruturas em croché. Por outro lado, a baixa resisténcia dos
compositos reforcados com tecidos feitos em tricoé pode ser devido a elevada elasticidade do
reforco (maior elasticidade que os tecidos em croché (Rawal et al., 2023)) e a baixa
quantidade de fibras presentes nos compositos. No croché cada ponto é completado antes
de se iniciar outro, criando uma estrutura de lagos fechados, com menos espaco entre eles,
o que se traduz numa estrutura menos elastica e mais densa que o trico, onde os lacos estao
interligados entre si. Para além disso, o croché gasta mais fio que o tricd, o que significa que
na producao de uma estrutura com as mesmas dimensoes, a quantidade de fibras presentes

no tecido em croché é maior do que no tecido em tricod (Turner, 2022).

BO_C_3F A5 mC_C_1F_A5 mO_TT_3F mC_TT_1F mO_T_3F_A5 MC_T_1F_AS5

Figura 58: Resultados da resisténcia a tragdo (MPa)

De acordo com a Figura 59, podemos ver que o compdsito com o valor mais elevado
de resisténcia especifica a tracdo é o O_TT_3F, com um valor de 20,52 MPa/g.cms3, seguido
do O_C_3F_As5 com um valor de 19,68 MPa/g.cm3. O compdsito com o valor mais baixo de
resisténcia especifica a tracdo é o C_T_1F_A5 (6,73 MPa/g.cm3). O facto de o composito
O_TT_3F apresentar a resisténcia especifica a tracao mais elevada pode ser explicada pelo
maior ntimero de fios utilizados e pela maior estabilidade dimensional do reforgo. J4 o valor
mais baixo do composito C_T_1F_As pode ser atribuido a combinacido da elevada
flexibilidade do reforco, do menor teor de fibras presentes (Tabela 12) e do menor nimero

de fios utilizados no fabrico do reforco.
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Quando se comparam as fibras utilizadas, os compositos refor¢cados com fibras de 1a
de ovelha apresentam um valor mais elevado de resisténcia especifica a tracdo que os
reforcados com fibras de 13 de pélo de cao. Estes valores eram os esperados tendo em conta
o maior nimero de fios utilizados nos compositos reforcados com os fios de 1a de ovelha.
Relativamente a influéncia do tipo de estrutura téxtil utilizada como reforco nesta
propriedade mecanica, é possivel observar que os compositos reforcados com tecidos feitos
por tecelagem e croché possuem os valores de resisténcia especifica mais elevado e os
reforcados com tecidos feitos em trico sao os que apresentam os valores mais baixos. Estes
valores podem ser explicados pela arquitetura do reforco e pela quantidade de fibras

presentes (Figura 59).

BO_C3F A5 BEC.C.1IF A5 MOIT_3F MWC_TT_1F MO_T_3F_A5 MC_T_1F_A5

Figura 59: Resultados da resisténcia especifica a tracgao (MPa/g.cm3)

Analisando os resultados do modulo de elasticidade da Figura 60, podemos observar
que o composito O_C_3F_As tem o valor mais elevado de 2,39 GPa,e 0o C_T_1F_A5 o valor
mais baixo (0,66 GPa). O facto de o compoésito O_C_3F_As apresentar o modulo de Young
mais elevado pode ser explicado pelo maior namero de fios usados na producao do reforco,
pela maior rigidez das fibras (Tabelas 5 e 6 e Figura 47) e pelo alto teor de fibras presentes
(Tabela 12). J4 a menor rigidez do compoésito C_T_1F_A5 pode ser explicada devido a
menor rigidez das fibras (Figura 47), a maior elasticidade do reforco e ao menor niimero de

fios usados durante a sua producao

Comparando os dois tipos de fibras utilizadas no reforco (Figura 60), podemos
observar que os compositos reforcados com fibras de 1a de ovelha tém modulos de
elasticidade mais elevados do que os reforcados com fibras de 1a de pélo de cao. Estes valores

mais elevados devem-se ao facto de os compositos produzidos com a 1a de ovelha serem
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reforcados com um maior nimero de fios e ao facto de a 1a de ovelha ser mais rigida que o

pélo do cao (Tabelas 5 e 6 e Figura 47).

Relativamente a influéncia da arquitetura do reforco no moédulo de elasticidade,
verifica-se que nos compositos onde se utilizou a 1a de pélo de cao da Serra da Estrela, os
que foram reforcados com tecidos planos possuem o médulo de Young mais elevado. Isto
pode ser explicado pelo facto de a tecelagem produzir tecidos com elevada estabilidade
dimensional e pela consideravel quantidade de fibras presentes (Tabela 12). Nos compositos
onde se utilizou a 12 de ovelha da Serra da Estrela, os que foram reforcados com os tecidos
feitos por croché sdao os compositos mais rigidos. Este resultado pode ser atribuido a elevada
fracdo de fibras presentes nestes compositos, que acaba por compensar a maior estabilidade
dos tecidos produzidos por tecelagem. Os compositos reforcados com tecidos tricotados,
tanto nos que se utilizou a 1a de ovelha como o pélo do cado, sdo os menos rigidos. Este
resultado pode ser atribuido ao facto de o tricd dar origem a tecidos mais elasticos, que
consequentemente, diminui a rigidez do material composito e devido ao menor teor de

fibras presentes nestes materiais compositos (Figura 60).

Quando se compara os resultados obtidos para a resisténcia a tracdo e para o médulo
de Young para os compositos produzidos a partir do fio de pélo de cao (Figuras 58 e 60)
com os obtidos por Gomes (2023) para os compdsitos de matriz epoxi verde SR GreenPoxy
56 reforcada com pélo de cao sem nenhum tratamento, é possivel observar que o facto de se
ter fiado e tecido o pélo de cdo melhorou tanto a resisténcia a tragdo como a rigidez dos
compdsitos, exceto no caso do composito C_T_1F_As, onde o valor obtido para a resisténcia
a tracao é inferior ao obtido por Gomes (4,54 MPa e 11,0 MPa, respetivamente). Estes
resultados eram expectaveis, pois a distribuicdo aleatéria das fibras nos compositos
produzidos por Gomes, nao permite uma distribuicao tao eficiente da carga aplicada nos

compositos, o que por sua vez se traduz em menores propriedades mecanicas.
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mOC 3F A5 MWC.CIFA5 WOIIT_3F MC.TT_IF WO_T_3FA5 MC_T_IF_A5

Figura 60: Resultados do médulo de Young (GPa)

Através da analise da Figura 61, podemos observar que os compositos O_C_3F_As,
C_C_1F_As5, O_TT_3F e C_TT _1F tém valores muito préximos e que o composito
O_TT_3F tem o valor mais elevado de deformacao a rutura/12 falha (1,18 %), enquanto o
composito O_T_3F_A5 possui o valor mais baixo (0,41 %). O compo6sito O_T_3F_As5éo
que possui uma menor quantidade de fibras (Tabela 12), para além disso, é reforcado com
um tecido tricotado, o tecido que de entre os estudados é o que possui a maior flexibilidade.
Devido as razoes apresentadas, este composito tera uma resisténcia e rigidez baixas, e
apresentard um comportamento elastico, sendo a carga aplicada suportada
maioritariamente pela matriz polimérica. Relativamente ao composito O_TT_3F, devido a
geometria do tecido do reforco, este compoésito possui uma resisténcia e rigidez elevadas,
logo deveria apresentar um valor de deformac¢ao mais baixo. A elevada deformacao deste
composito podera ser justificada pela baixa fracdo das fibras presentes, ou seja, a carga
aplicada é na sua maioria suportada pela matriz polimérica que é menos forte e rigida que

o reforco.

Comparando as fibras utilizadas no reforco (Figura 61), os compdésitos reforcados
com a la de ovelha apresentam valores mais elevados de deformacao se o reforco tiver sido
feito por tecelagem, mas se o reforco tiver sido feito por croché ou tric6, sao os compositos
reforcados com o pélo de cao que apresentam os valores mais elevados. Devido a maior
resisténcia e rigidez dos compositos reforcados com 1a de ovelha (Figuras 58, 59 e 60), estes
deviam apresentar valores de deformacdo a rutura/12 falha mais baixos do que os
reforcados com o pélo de cao, independente do tipo de reforco usado. Isso verifica-se exceto
nos compositos reforcados com os tecidos em tafeta (Figura 61). Relativamente a influéncia

que o tipo de estrutura téxtil utilizada como reforco tem na deformacao a rutura/12 falha, é
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possivel observar que os compositos reforcados com tecidos feitos por tecelagem possuem
valores de deformacao mais elevados, seguidos dos compdsitos refor¢cados com tecidos
feitos por croché. Os compoésitos reforcados com estruturas tricotadas sao os que
apresentam os valores mais baixos. Os resultados obtidos ndo estao de acordo com os
resultados esperados, visto que devido a elevada estabilidade dimensional dos tecidos de
tafetd e a resisténcia e rigidez dos compoésitos reforcados com estas estruturas, a
percentagem de deformacdo a rutura/12 falha devia ser menos elevada. Na verdade,
esperava-se que apresentasse o valor mais baixo de todos os compoésitos analisados. Nos
compdsitos reforcados com tecidos planos, as cargas aplicadas aos compositos sao
distribuidas em duas direcdes (ao longo da direcdo dos fios da trama e da teia), ja nos
compositos reforcados com malhas, as cargas aplicadas podem ser distribuidas em varias
direcdes, o que se traduz num compdsito com menor rigidez (Chowdhury & Summerscales,

2024).

Observando os valores de deformacao a rutura/12 falha obtidos para os compdsitos
reforcados com 1a de pélo de cao, é possivel verificar que sao inferiores ao obtido por Gomes
(2023) (3,57 % - composito reforcado com pélo de cao que nao foi submetido a nenhum
tratamento). Este resultado era o esperado, pois devido a dispersao aleatoria das fibras de
pélo de cao na matriz, os compositos produzidos por Gomes conseguem-se deformar mais

antes de ocorrer a sua rutura.

MO C3FA5 mCC1FAS WOIT3F ®mCITT_1F mOT 3FAS5 ®mC.T_1F.AS

Figura 61: Resultados da deformacao a rutura/19 falha (%)

De acordo com a Figura 62, o composito O_TT_3F é o compoésito com o valor da
tenacidade mais elevado de entre os compositos indicados, com um valor igual a 0,145
J/mms, e o composito O_T_3F_As5 é o que possui o valor mais baixo (0,017J/mms3). O valor

mais elevado do compésito O_TT_3F pode ser explicado pelo maior nimero de fios
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utilizado, pela maior rigidez das fibras e pela estabilidade dimensional do refor¢o, enquanto
o valor mais baixo do compo6sito O_T_3F_Aj5 pode ser explicado pela elevada flexibilidade
do reforco e pela baixa quantidade de fibras presentes (Tabela 12). Da andlise desta figura,
é possivel verificar que os compositos reforcados com 1a de ovelha apresentam valores de
tenacidade superiores em relacao aos reforcados com 1a de pélo de cdo, exceto nos
compdositos em que o reforco foi feito por tricotagem. Estes valores eram os esperados, uma
vez que os compositos reforcados com fibras de 12 de ovelha tém maior resisténcia a tragao
e rigidez do que os reforcados com pélo de cao, sendo por isso capazes de absorver mais
energia até ocorrer a sua rutura (Figuras 58, 59 e 60). O facto de o composito O_T_3F_A5
ser menos tenaz que o composito C_T 1F_As5 pode dever-se ao menor teor de fibras

presente no primeiro composito (Tabela 12).

Comparando as diferentes técnicas de producao de fabrico do reforgo, os compositos
reforcados com os tecidos planos sao os que absorvem mais energia antes de falharem,
seguidos dos compositos reforcados com tecidos feitos por croché. Os compositos
reforcados com tecidos feitos por tricotagem sdo os que apresentam os valores de
tenacidade mais baixos. Os valores mais elevados dos compositos reforcados com tecidos
feitos por tecelagem podem ser explicados pela grande estabilidade desses tecidos,
enquanto os valores mais baixos dos compositos reforcados com tecidos feitos em trico
podem ser explicados pela elevada flexibilidade das malhas e pela reduzida quantidade de

fibras presentes nestes compésitos (Figura 62).

WO C3F A5 ®mCCIF A5 ®OITT3F ®mC.TT_IF ®mOT3FAS5 ®mC_T_1F_ A5

Figura 62: Resultados da tenacidade (J/mm3)

Os valores de deformacao apresentados foram obtidos em contextos distintos:
deformacao a primeira falha e deformacao até a rutura completa dos compositos. Por isso,

¢é importante assinalar que nos resultados apresentados nao houve uma distin¢ao entre os
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provetes que partiram totalmente e os que no final do ensaio de tracdo ainda tinham fibras
intactas e, isto pode afetar os resultados obtidos e levar a obtencao de resultados que nao

traduzem o comportamento real dos compositos.

4.2.2. Testes de flexao

Analisando o grafico da Figura 63, podemos verificar que os valores de resisténcia a
flexao dos compositos reforcados com tecidos em croché feitos a partir dos fios de 1a de
ovelha variam entre 64,33 MPa e 14,65 MPa. Além disso, podemos ver que o composito
O_C_3F_As5 tem o valor de resisténcia a flexao mais elevado e o composito O_C_2F_Aj

tem o valor mais baixo.

Os gréaficos da tensdo a flexdo em funcdo da deformacdo para cada um destes

compositos podem ser vistos no Anexo E.
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Figura 63: Grdafico de tensdo/deformacao médios dos ensaios de flexdo dos compositos reforcados com
tecidos em croché feitos a partir dos fios de la de ovelha

De acordo com a Figura 64, o compésito O_C_3F_A5 é o que possui o valor de
resisténcia a flexao mais elevado (64,33 MPa) de entre os trés compdsitos analisados e o
composito O_C_2F_As, com um valor de 14,65 MPa, tem o valor mais baixo. Comparando
os materiais compositos O_C_2F _Aze O_C_3F_Asj, é possivel observar que o aumento do
niamero de fios utilizados na producdao do reforco leva ao aumento significativo da
resisténcia a flexdo, uma vez que o composito O_C_3F_ A5 apresenta um valor

significativamente superior.
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No que diz respeito a influéncia do diametro das agulhas nesta propriedade
mecanica (Figura 64), podemos observar que o compoésito O_C_2F_A3 possui uma
resisténcia a flexao superior a do O_C_2F_As5 (19,07 MPa e 14,65 MPa, respetivamente), o
que seria de esperar uma vez que a agulha 3 tem um diametro inferior a agulha 5. Uma
agulha com menor didmetro faz pontos mais fechados e apertados, logo as malhas
produzidas sdo menos flexiveis e menos elasticas, o que aumenta a resisténcia e rigidez

global do composito.

O C2F A3 BOC2F A5 WO C3FAS

Figura 64: Resultados da resisténcia a flexao (MPa)

Relativamente ao médulo de Young (Figura 65), € possivel verificar que o composito
com o valor mais elevado é o O_C_3F_Aj5 (3,21 GPa), e o composito O_C_2F_As5 tem o
valor mais baixo (0,70 GPa). A partir da andlise desta figura, é possivel concluir que o
aumento do namero de fios utilizados aumenta substancialmente a rigidez do composito.
Além disso, a reducdo do didmetro da agulha utilizada, mantendo o nimero de fios

constante, melhora a rigidez dos compésitos.

Os valores mais elevados da resisténcia a flexdo e do modulo de Young (Figuras 64
e 65) obtidos para o compésito O_C_3F_A5 podem ser atribuidos ao uso de um maior
namero de fios, apesar da utilizacao da agulha 5. Isto sugere que a utilizacao de um maior
nimero de fios compensa a flexibilidade superior resultante do uso de uma agulha com
maior didmetro. O composito O_C_2F_Aj apresenta os valores mais baixos devido ao uso
da agulha 5 (agulha com maior didmetro) e ao menor nimero de fios presentes na estrutura

téxtil utilizada como reforco.
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O C2F A3 mOC2F A5 ®mO_C_3F.AS5

Figura 65: Resultados do médulo de Young (GPa)

Através da anélise do gréafico da Figura 66, é possivel verificar que o compdésito
O_C_3F_A5 é o que apresenta o valor de resisténcia a flexao mais elevado (64,33 MPa) e o

compdsito C_T _1F_A5 é o que apresenta o valor mais baixo (15,06 MPa).

Os graficos da tensao a flexdo em funcao da deformacao para cada um destes

compdsitos podem ser visto no Anexo F.
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Figura 66: Grdfico de tensdo/deformacao dos ensaios de flexdo

Analisando a Figura 67 é possivel observar que o composito O_C_3F_A5 é o que
possui o valor de resisténcia a flexao mais elevado (64,33 MPa) e o compésito C_T_1F_Aj
é o que possui o valor mais baixo (15,06 MPa). E também possivel constatar que os

compositos reforcados com 12 de ovelha possuem valores de resisténcia a flexao mais
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elevados do que os reforcados com 12 de pélo de cao (comparacao entre a mesma técnica de

producao de tecido), o que era expectavel devido ao maior nimero de fios utilizados.

Comparando as diferentes técnicas de producao de tecidos (Figura 67), os
compositos reforcados com malhas feitas em croché apresentam os valores de resisténcia a
flexao mais elevados, enquanto os reforcados com estruturas feitas em tricé possuem os
valores mais baixos. A tecelagem, devido a orientacao dos fios, forma estruturas com maior
estabilidade dimensional do que o croché e o trico (Chowdhury & Summerscales, 2024;
Rawal et al., 2023; Talabi et al., 2024), por isso, previa-se que, de entre todos os materiais
compdsitos, os reforcados com tecidos planos fossem os que apresentassem a maior
resisténcia a flexdo. O valor mais elevado dos compésitos reforcados com tecidos em croché
pode ser justificado pelo elevado teor de fibras presentes (Tabela 12), ja o valor mais baixo
dos compositos reforcados com tecidos feitos por tricotagem pode ser explicado pela

elevada flexibilidade destes tecidos e pelo baixo teor de fibras presentes.

O compdsito O_C_3F_As5 possui o valor de resisténcia a flexao mais elevado devido
a combinacao da elevada fracao de fibras presentes e da utilizacdo de um maior niimero de
fios. Por outro lado, o composito C_T_1F_Aj5 é o que possui o valor de resisténcia a flexao
mais baixo devido ao menor nuimero de fios utilizados e a maior flexibilidade do tecido

utilizado como reforco do material composito (Figura 67).

BO C3FAS ECCIFAS BOTI 3F ECTT IF ®OT3FAS ®CT 1FAS

Figura 67: Resultados da resisténcia a flexdo (MPa)

Através da analise das Figuras 67 e 68 € possivel observar que nao existem diferencas
muito significativas entre si. O compoésito O_C_3F_A5 é o composito com a resisténcia

especifica a flexao mais elevada (59,85 MPa.cm3/g) e o compésito C_T_1F_A5 é o que
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possui o valor mais baixo (21,63 MPa.cm3/g), no entanto, possui um valor bastante parecido

ao do composito O_T_3F_Aj5 (22,40 MPa.cm3/g) (Figura 68).

Comparando o tipo de fibras utilizadas na producao do reforco (Figura 68), os
compositos reforcados com 12 de ovelha possuem valores de resisténcia especifica a flexao
mais elevados do que os reforcados com o pélo de cao, o que era espectavel devido ao maior
numero de fios usados nos compoésitos reforcados com 1a de ovelha. Relativamente a
influéncia que o tipo de tecido utilizado como material de reforco possui nesta propriedade
mecanica, é possivel constatar que os compositos reforcados com tecidos feitos em croché
possuem os valores de resisténcia especifica a flexdo mais elevados, sendo seguidos dos
reforcados pelos tecidos planos. Os compositos reforcados com tecidos feitos em trico sao
os que possuem os valores de resisténcia especifica a flexdo mais baixos. A menor resisténcia
especifica dos compositos reforcados com malhas em trico pode ser justificada pela elevada
elasticidade dos tecidos tricotados e pelo baixo teor de fibras presentes nestes compositos
(Tabela 12), ja o elevado valor obtido para os compésitos reforcados com as malhas de

croché pode ser atribuido ao elevado teor de fibras presentes.

21,63

@O C3F A5 m®mCCIFAS ®OTI 3F mCTT_1IF @O T 3FAS ®CT_1F_AS5

Figura 68: Resultados da resisténcia especifica a flexao (MPa/g.cm3)

Através da analise da Figura 69, podemos observar que o composito O_C_3F_Ag é
o que possui o modulo de elasticidade mais elevado (3,21 GPa) e o composito C_T_1F_Aj
€ 0 que possui o valor mais baixo (0,78 GPa). Também é possivel observar que os compositos
reforcados com 1a de ovelha possuem moédulos de elasticidade mais elevados do que os
reforcados com pélo de cao (comparacao feita entre os compositos reforcados com o mesmo
tipo de estrutura). Isto deve-se ao maior nimero de fios utilizados durante a producao dos

tecidos e ao facto de a 1a de ovelha ser mais rigida que o pélo de cao (Tabelas 5 e 6 e Figura

47).
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Comparando as diferentes técnicas de producao de tecidos utilizadas, os compositos
reforcados com malhas feitas em croché apresentam valores de modulo de Young mais
elevados e os reforcados com estruturas feitas em trico possuem valores mais baixos. A
menor rigidez dos compositos reforcados com tecidos feitos em tricod pode ser justificada
pela elevada flexibilidade dos tecidos tricotados e pela menor quantidade de fibras
presentes (Tabela 12). Por outro lado, os elevados valores do modulo de Young obtidos para
os compositos reforcados com tecidos feitos em croché podem ser justificados pela elevada

quantidade de fibras presentes nesses compositos (Figura 69).

O compdsito O_C_3F_As, de entre todos os compositos indicados na Figura 69, é o
que possui o modulo de elasticidade mais elevado, mesmo sendo reforcado com um tecido
que apresenta alguma elasticidade, devido a combina¢do da maior rigidez das fibras de 1a
de ovelha, da utilizacdo de um maior nimero de fios no reforco e da elevada quantidade de
fibras presentes. Ja o composito C_T_1F_As5 é o composito menos rigido, devido a elevada

flexibilidade do tecido do reforco e ao uso de um menor namero de fios.

Comparando os resultados obtidos para a resisténcia a flexao e o médulo de Young
para os compositos produzidos a partir do fio de pélo de cao da Serra da Estrela (Figuras 67
e 69) com os resultados obtidos por Gomes (2023) para os compdsitos de matriz epoxi verde
reforcada com pélo de cao sem nenhum tratamento, é possivel verificar que o facto de se ter
fiado e tecido a 1a do pélo de cao melhorou ambas as propriedades mecanicas, a exce¢ao do
composito C_T_1F_Ag, onde tanto o valor da resisténcia a flexdo como o modulo de Young
sdo inferiores ao valor obtido para os compositos produzidos por Gomes. Esta melhoria
tanto da resisténcia a flexao como do médulo de Young era expectavel, pois a distribuicao
aleatoria das fibras nos compositos produzidos por Gomes, nao permite uma distribuicao
tao eficiente da carga aplicada nos compoésitos, o que se traduz numa diminuicao das

propriedades mecanicas.
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BO_C3FAS mCC_1IFAS mO_TT_3F mCTT_1F mO_T_3F_A5 mC_T_1F_A5

Figura 69: Resultados do médulo de Young (GPa)

A baixa quantidade de fibras presentes em alguns compésitos, a ndo impregnacao
da resina no reforco, a existéncia de defeitos/vazios podem explicar os elevados valores do

desvio-padrao obtidos para alguns compositos.

4.3. Microscopico Eletréonico de Varrimento (SEM) dos

compositos apos os testes de tracao

Nas Figuras 70 e 71 é possivel analisar alguns dos mecanismos de falha que

ocorreram durante os ensaios de tracao.

Comparando os diferentes tipos de estruturas utilizadas como reforco é possivel
verificar que os compositos reforcados com tecidos feitos em croché (Figuras 70a, 70b, 70c
e 71a) possuem menos buracos na resina, o que indica que nao houve uma grande ocorréncia
de “pull-out” das fibras, ou seja, poucas fibras foram arrancadas da matriz. Também é
possivel observar que nestes compositos o principal mecanismo de falha foi a fratura das
fibras. Ja nos compositos reforcados com tecidos tricotados (Figuras 70d e 71b) e tecidos
planos (Figuras 70e e 71c¢) é possivel observar um namero consideravel de buracos na matriz
(sendo este nimero maior nos compositos reforcados com tecidos feitos em tricd), o que

indicia que houve fibras que foram arrancadas da matriz.

Estes resultados sugerem que a interacao interfacial entre as fibras e a matriz € maior
nos compositos reforcados com tecidos feitos em croché do que nos compésitos reforcados

com tecidos feitos por tecelagem e por tricé. Quanto maior for a interacao entre os dois
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componentes, maior serd o desempenho mecanico do material compdsito, o que foi

demostrado nos ensaios mecanicos realizados.

(e)

Figura 70: Imagens SEM dos compésitos refor¢ados com la de ovelha - (a) O_C_2F_A3; (b) O_C_2F _As;
(c) O_C_3F_A5; (d) O_T_3F_As5; (e) O_TT_3F
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(0

Figura 71: Imagens SEM dos compositos refor¢ados com pélo de cdo - (a) C_C_1F_As; (b) C_T_1F_As5; (¢)
C_TT 1F
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5.1 Apresentacao dos resultados

Neste trabalho foram produzidos oito compositos verdes reforcados com fios feitos
a partir de fibras de 12 de ovelha e de 1a de pélo de cao, ambos da Serra da Estrela, com o

objetivo de estudar o seu comportamento a tracao e flexao.

A andlise dos principais resultados obtidos pode ser dividida em duas partes. A
primeira parte diz respeito a influéncia que o diametro da agulha e nimero de fios usados
na producao do reforco tém na tracao e flexao dos compositos produzidos. A segunda parte
diz respeito a influéncia que o tipo de fibra e o tipo de arquitetura do tecido tém nessas duas

propriedades mecanicas.

Relativamente a primeira parte, em que foram apenas analisados os trés compositos
reforcados com estruturas feitas em croché a partir da 1a de ovelha da Serra da Estrela, é
possivel constatar que o aumento do nimero de fios utilizados na producao do reforco
aumenta de forma significativa a resisténcia a tracao, o médulo de Young e a tenacidade
(aumento de 188,07%, 181,18% e 141,18%, respetivamente) e que quanto menor for o
diametro da agulha utilizada mais elevados sao o mddulo de elasticidade e a resisténcia a

tracao (aumento de 22,35% e 13,31%, respetivamente).

Em termos de deformacdo a rutura/12 falha, comparando os compoésitos
O_C_3F_As5e O_C_2F_ Ap, observou-se que o primeiro possui um valor mais baixo. Esse
valor pode ser atribuido ao facto de o compoésito O_C_3F_Aj ser reforcado com um maior
nimero de fios, que aumentam a sua resisténcia e rigidez. A maior rigidez diminui a
ductilidade do material compoésito, o que significa que a quantidade de carga que é capaz de
suportar antes de atingir o seu ponto de rutura é menor, o que se traduz numa menor
percentagem de deformacdo. Relativamente a influéncia da espessura da agulha,
comparando os compositos O_C_2F_A5e O_C_2F_As3, é possivel constatar que o primeiro
possui um valor mais elevado de deformacdo a rutura/12 falha. Este valor pode ser
justificado pela utilizacdo de uma agulha com um maior didmetro, que produz tecidos mais
flexiveis que permitem que o material composito se deforme mais antes de atingir o seu

ponto de rutura.

Nos testes de flexao verificou-se o mesmo comportamento que nos ensaios de tracao.
Comparando os trés compoésitos reforcados com tecidos feitos em croché a partir da 1a de
ovelha é possivel verificar que o aumento do nimero de fios do refor¢o e a diminuicao do
diametro das agulhas utilizadas (mantendo o nimero de fios usados constante) aumentam

a resisténcia a flexao e a rigidez do material compoésito.
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Na segunda parte, nos testes de tracdo observou-se que os compositos reforcados
com la de ovelha possuem valores de resisténcia especifica a tracao mais elevados dos que
os reforcados com a 1a de pélo de cao, com uma melhoria de 33,16% (comparacao entre a
mesma técnica de producao de tecidos). Isto era expectavel devido ao maior niimero de fios
utilizados. Relativamente a influéncia do tipo de estrutura téxtil utilizada como reforco
nesta propriedade mecanica, é possivel observar que os compositos reforcados com tecidos
feitos por tecelagem e croché possuem os valores de resisténcia especifica mais elevado e os
reforcados com tecidos feitos em tricd sdo os que apresentam os valores mais baixos. Este
resultado pode ser justificado pela arquitetura do reforco e pela quantidade de fibras

presentes.

Em relacao ao médulo de elasticidade e comparando os dois tipos de fibras utilizadas
no reforco, podemos ver que os compdsitos reforcados com 1a de ovelha tém modulos de
Young mais elevados do que os reforcados com o pélo de cao (aumento médio de 95,06%).
Estes valores mais elevados devem-se ao facto de os compoésitos produzidos com a la de
ovelha serem reforcados com um maior niimero de fios e ao facto de a 1a de ovelha ser mais
rigida que o pélo do cdo. No que diz respeito a influéncia do tipo de reforco utilizado nesta
propriedade mecanica, é possivel verificar que nos compdsitos onde se utilizaram as fibras
de 13 de pélo de cao, os que foram reforcados com tecidos planos possuem o mddulo de
Young mais elevado. Este valor pode ser explicado pela elevada estabilidade dimensional
dos tecidos e pela consideravel quantidade de fibras presentes. Por sua vez, os compdsitos
reforcados com tecidos feitos por croché a partir das fibras de 1a de ovelha sao os compésitos
mais rigidos devido a elevada percentagem de fibras presentes, que acaba por compensar a
menor estabilidade das malhas feitas por croché (em comparacao com a estabilidade dos
tecidos produzidos por tecelagem). Nos compositos reforcados com tecidos tricotados, tanto
nos que se utilizou a 1a de ovelha como o pélo do cao, sdo os menos rigidos. Este valor pode
ser atribuido a menor quantidade de fibras presentes e ao facto de o tricoé dar origem a

tecidos mais elésticos, que consequentemente diminui a rigidez do material composito.

Relativamente a deformacao a rutura/12 falha, os compositos reforcados com fibras
de 12 de ovelha apresentam valores mais elevados de deformacao se o reforco tiver sido feito
por tecelagem, mas se o reforco tiver sido feito por croché ou trico, sao os compositos
reforcados com fibras de 1a de pélo de cao que apresentam os valores mais elevados. Devido
a maior rigidez e a maior resisténcia dos compoésitos reforcados com 1a de ovelha, estes
deviam apresentar valores de deformacao a rutura/12 falha mais baixos do que os
reforcados com pélo de cao, independente do tipo de refor¢co usado. No que diz respeito a
influéncia do tipo de estrutura téxtil utilizada como reforco na deformacao a rutura/12 falha,

¢ possivel observar que os compositos reforcados com tecidos feitos por tecelagem possuem
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valores de deformacao mais elevados, seguidos dos compdsitos refor¢cados com tecidos
feitos por croché. Os compoésitos reforcados com estruturas feitas por tricé sdao os que
apresentam os valores mais baixos. Os resultados obtidos nao estao de acordo com os
resultados esperados, pois devido a elevada estabilidade dimensional dos tecidos planos e a
elevada rigidez dos compoésitos reforcados com estas estruturas, a percentagem de

deformacao a rutura/12 falha devia ser menos elevada.

No que diz respeito a tenacidade, os compositos reforcados com la de ovelha
possuem valores mais elevados do que os compositos reforcados com pélo de cao, exceto
nos compositos em que o reforco foi feito por trico. Estes resultados podem ser atribuidos a
maior resisténcia e rigidez das fibras de 1a de ovelha, que sdo capazes de absorver mais
energia até ocorrer a sua rutura. Relativamente aos diferentes tipos de reforco utilizados, os
compositos reforcados com tecidos planos sdo os que absorvem mais energia antes de
falharem (aumento médio de 9,93% em comparacdo com os compositos reforcados com
tecidos em croché e aumento médio de 534,47% em relacao aos compositos reforcados com
tecidos tricotados). A elevada tenacidade destes compositos pode ser explicada pela

estabilidade dimensional do material de reforco.

Em relacao aos ensaios de flexao, os compositos reforcados com 1a de ovelha
possuem valores de resisténcia especifica a flexao mais elevados do que os reforcados com
1a de pélo de cao (aumento médio de 17,44%), o que era espectavel devido ao maior nimero
de fios utilizados. Comparando o tipo de tecido utilizado como material de reforco, podemos
observar que os compdsitos reforcados com tecidos feitos em croché possuem os valores de
resisténcia especifica a flexao mais elevados, enquanto os reforcados com tecidos feitos em
trico sdo os que possuem os valores mais baixos. O menor valor dos compositos reforgcados
com tecidos tricotados pode ser justificado pela elevada elasticidade desses tecidos e pelo
baixo teor de fibras presentes nestes compositos, ja o elevado valor dos compoésitos

reforcados com os tecidos em croché pode ser atribuido ao elevado teor de fibras presentes.

Os compositos reforcados com 1a de ovelha possuem modulos de Young mais
elevados do que os reforcados com pélo de cao, com uma melhoria de 50,93% (comparacao
entre os compositos reforcados com o mesmo tipo de estrutura). Isto deve-se ao facto de se
ter utilizado um maior nimero de fios durante a producao dos tecidos e a maior rigidez das
fibras da 1a de ovelha. Comparando as diferentes técnicas de producao de tecidos utilizadas,
os compositos reforcados com tecidos feitos em croché apresentam valores de moédulo de
elasticidade mais elevados e os reforcados com estruturas feitas em tricé possuem os valores
mais baixos. A menor rigidez dos compositos reforcados com tecidos tricotados pode ser

justificada pela elevada flexibilidade destes tecidos e pela menor quantidade de fibras
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presentes. Por outro lado, os elevados valores de moédulo de Young obtidos para os
compdsitos reforcados com tecidos feitos em croché pode ser justificado pela elevada

quantidade de fibras presentes.

Além disso, a partir dos ensaios de tragao dos fios de 1a de ovelha e de 13 do pélo de
cdo, é possivel verificar que a 1a de ovelha é 42,11% mais rigida e pode suportar mais 1,14%
de carga antes de quebrar do que a 1a de pélo de cdo. No entanto, a 1a de pélo de cao é mais

resistente e é capaz de absorver mais energia antes de partir.

5.2. Trabalhos futuros

Os fios produzidos a partir das fibras da 1a do pélo do cao foram fiados manualmente.
Um ponto interessante de ser explorado futuramente seria fiar os fios recorrendo a
maquinas. Acredito que isto pode ser um ponto importante de ser avaliado, pois a fiacao e
torcao mecanicas podem alterar as caracteristicas fisico-mecanicas dos compositos e,

consequentemente, diminuir as diferencas existentes entre essas caracteristicas.

Além disso, seria também interessante estudar as fibras de outras racas de ovelhas
e de caes, o que permitiria uma analise mais abrangente das propriedades mecanicas dos

compositos reforcados com fibras naturais de origem animal.
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Anexo A — Ficha técnica da resina SR GreenPoxy 56

. ; GREENPOXY 56
TECHNICAL DATASHEET ED 1372.4

- Page 1/6

Version 08/12/2015

SR GreenPoxy 56

Clear epoxy resin

High bio-based content

SH GreenPoxy 56 resin is out coming from the latest innovations in bio-based chemistry.

SH GreenPoxy 56 resin is produce with a high content of carbon from plant origin.
The bio-based Carbon content of our system is certified by an independent laboratory using
Carbon 14 measurements (ASTM D6866 or XP CEN/TS 16640)

This is a significant technological advance on the following points:
Clarity, color, performances and guarantees of industrial tonnages availability.

SH GreenPoxy 56 is an epoxy resin which has up to 56% of its molecular structure coming

from plant origin.
This percentage is function of the carbon origin contained in the epoxy molecule.
The final rate of the mix bio-based carbon content will depend on the hardener choice.

SH GreenPoxy 56 resin is available with multiple hardeners to match your exact needs.

GreenPoxy®

Sicomin, 31 avenue de la Lardiére, 13220 Chateauneuf les Martigues, France
T:+33(0)4 42423020 / F:+33 (0)4 4281 29 29 / E: info@sicomin.com / www.sicomin.com
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Applications

- Hand lamination for tooling or industrial parts
- RTM processes (infusion, injection...)

- Filament winding

- Hot or cold press

- Casting

- Bonding

Resin SR GreenPoxy 56:

Aspect / colour Clear liquid
Storage 2 years, crystallisation free
Viscosity (mPa.s + 20 %)

@15°C 2500

@ 20°C 1400

@25°C 800

@ 30°C 500

@ 40°C 250
%reenPoxy’
% bio-based Carbon content 50 - 58
Color (Gardner) 2 max
Density @20 °C 1.198

+0.005
Refractive index @25°C 1.5350
+0.5%
SH GreenPoxy 56 / SD Surf Clear hardener mix example:

Hardener SD Surf Clear
Aspect / colour Liquid / clear
Typical reactivity Standard
Viscosity (mPa.s + 20 %)

@ 15°C 80

@ 20 °C 60

@25°C 40

@30°C 30
% bio-based carbon content 0
Color (Gardner) 1 max
Density @ 20°C 0.958

+0.005

Sicomin, 31 avenue de la Lardiére, 13220 Chateauneuf les Martigues, France
T:+33 (0)4 42423020 / F:+33 (0)4 428129 29 / E:info@sicomin.com / www.sicomin.com
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SR GreenPoxy 56 / SD Surf Clear mix properties

| Weight ratio 100/37g
Volume ratio 100 /47 ml
?greenPoxy’
| N
% mix bio-based carbon content 35-41
Mix viscosity (mPa.s + 20 %))
@ 20°C 900
@ 30°C 330
@ 40°C 200

Reactivity — mass exotherm
Exothermic peak on 500 g mix :

@20°C] 250 °C
@ 30°C 265 °C
'Time to reach exothermic peak on 500 g mix :
@ 20°C 32'
@ 30°C 28'
' Time to reach 50 °C on 500 g mix :
@ 20°C 15
@30°C 8

Exotherms on 500 g mix @ 20 and 30 °C:

NB: Large casting develop very exotherm temperature and high smokes densities

300

250 -

200 4

Temperature ( °C)
o
o

-
o
o

50 -

0 5 10 15 20 25 30
Time (mn)
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TECHNICAL DATASHEET ED 1372.4
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Reactivity — 1 mm film viscosity evolution

~

Timet ——»

GreenPoxy 56 /SDSC @ 20°C GreenPoxy 56 /SDSC @ 30°C
@® GreenPoxy56/SDSC @ 25°C o GreenPoxy 56 /SDSC @ 40 °C

Gel time on 1 mm thickness:

@20°C 4h

@25°C 3h 10
@30°C 2h 25
@40°C 1h25

Sicomin, 31 avenue de la Lardiére, 13220 Chateauneuf les Martigues, France
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SR GreenPoxy 56 | SR GreenPoxy 56 | SR GreenPoxy 56

. /SDSurfClear . /SD SurfClear | _/SD Surf Clear

24hrs @23°C + |
7 days 24hrs @ 23 °C +
Curing cycle & i 4 hrs @ 40 °C +
, @23°C ’24hrs@4OC | 8hrs60°C
Tension
Modulus of elasticity N/mm? 3200 3300 3300
Maximum resistance N/mm? 50 49 51
Resistance at break N/mm? 49 48 51
Elongation at max. load % 1.6 1.6 17
Elongation at break % 1.6 1.6 17
Flexion
Modulus of elasticity N/mm? 3300 3400 3300
Maximum resistance N/mm? 114 114 123
Elongation at max. load % 4,5 42 55
Elongation at break % 47 55 6,4
Charpy impact strength
Resilience kJ/m? 20 16 16
Glass transition
Tg1 onset °C 53 65 78/78
' Tg1 onset maximum °C - - 85
Tests carried out on samples of pure cast resin, without prior degassing, between steel plates.
Me dertak ding to the following norms:
Tension: Iso 527 - 2
Flexion : Iso 178
Charpy impact strength: NF T 51-035
Shear Strenght ASTM D 732- 93
Compresive NFT51-101
Water absorption: I l. Poly i ding to cycle, machining, weighing, time spent in distilled water at 70 °C / 48
hours, weighing 1 hour after emerging,
Glass transition DSC : 1SO 11357-2 : 1999 -5°C to 180°C under nitrogen gaz
Tg1 or Onset : 1st point at 20 °C/mn Tg1 i or Onset : dp 9
Glass transition by DMTA 2 °C/mn,4 mm thickness, air
Physical tests according standard ::
Gardner color: NF EN ISO 4630 Visual method
Refractive index : NF ISO 280
Viscosity: NF EN SO 3219 Rheometer 50 mm, shear 10s”’
Density: NF EN ISO 2811-1 Pyknometer
Gel time : Cross G’ G"/ rheometer CP50 - Shear rate 10s”
GreenCarbon content: ASTM D6866 or XP CEN/TS 16640 Avril 2014

Sicomin, 31 avenue de la Lardiére, 13220 Chateauneuf les Martigues, France
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Mixing ?greenmxy* Tg 1 maximum Best use
By weight | o, i bio-based content | " Onset (°C)
+10%

SR GreenPoxy 56/

SD Glass One 100/ 42 36 69 Clear laminates

SH GreenPoxy 56 | Large clear

SD 1213 100/50 34 43 casting

SH GreenPoxy 56 | 2806 : 66

SD 280x 100/ 37 37 2803:72 Multipurpose
2801 : 80

SR GreenPoxy 56/

SD 477x 100/29 40 4775: 80 Multipurpose
4771: 74

SR GreenPoxy 56 5505:78

SD 550x 100/ 37 37 5503 : 85 Multipurpose
5502 : 84

SR GreenPoxy 56 /

SD 597.20 100/ 21 42 100 Very large casting

SH GreenPoxy 56/ 7206 : 84

SD 720x 100/ 37 37 7203 :82 Multipurpose
7201 :80

SR GreenPoxy 56 8605: 67

SD 860x 100/ 37 37 8601 : 56 Multipurpose

SR GreenPoxy 56 8824 100/ 21 42 8824 : 90

SD 882x 8822 100/ 31 39 8822:71 Infusion

SR GreenPoxy 56/

SZ 8525 100/ 24 4 120 Hot process

Sicomin, 31 avenue de la Lardiére, 13220 Chateauneuf les Martigues, France
T:+33(0)4 42423020 / F: +33 (0)4 42 81 29 29 / E:info@sicomin.com [ www.sicomin.com
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Anexo B — Graficos de tensao a tracao versus deformacao dos

fios das fibras utilizados no reforco
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Figura B1: Grdfico de tensdo a tragdo/deformacao dos fios de la de ovelha
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Figura B2: Grafico de tensao a tragao/deformacdo dos fios de pélo de cao
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Figura B3: Grdfico de tensdo a tragdo/deformacgdo dos fios de la de ovelha, com a area sob as curvas
tensdo/deformacdo destacada
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Anexo C — Graficos de tensao a tracao versus deformacao dos
compositos reforcados com tecidos em croché produzidos a

partir dos fios de 1a de ovelha
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Figura C1: Grafico de tensdao a tracdo/deformacao do composito O_C_2F A3
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Figura C2: Grdfico de tensdo a tragdo/deformacdo do compésito O_C_2F _As
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Anexo D — Graficos de tensao a tracao versus deformacao dos
compositos reforcados com os diferentes tecidos produzidos a

partir das duas fibras
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Figura D1: Grdafico de tensdo a tragdo/deformacdo do composito O_C_3F A5
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Figura D2: Grdfico de tensdo a tracdo/deformacdo do composito C_C_1F_A5
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Figura D3: Grafico de tensdo a tra¢ao/deformacdo do compésito O_T_3F_As
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Figura D4: Grdfico de tensao a tragdo/deformacgdo do compésito C_T_1F_As5
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Anexo E — Graficos de tensao a flexao versus deformacao dos
compositos reforcados com tecidos em croché produzidos a

partir dos fios de 1a de ovelha
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Figura E1: Grdfico de tensdo a flexdo/deformacdo do compésito O_C_2F A3
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Figura E2: Grdafico de tensdo a flexdo/deformacgdo do compésito O_C_2F As
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Figura E3: Grdfico de tensao a flexdo/deformagao do compésito O_C_3F_As
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Anexo F - Graficos de tensao a flexao versus deformacao dos
compositos reforcados com os diferentes tecidos produzidos a

partir das duas fibras
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Figura F1: Grdfico de tensdo a flexdao/deformagdo do compésito O_C_3F A5
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Anexo G - Poster cientifico “Estudo das propriedades
mecanicas de compadsitos verdes reforcados com la de ovelha e

pélo de cao da Serra da Estrela”

24 DIA
jun INTERNACIONAL

#3sMULHER

FACULDADE
DE ENGENHARIA

ANFITEATRO 8.1
14H30

Claudia Antunes

NA ENGENHARIA

Estudo das propriedades mecanicas de
compositos verdes reforcados com la de
ovelha e pélo de cdo da Serra da Estrela

Resumo

A crescente preocupacdo com o meio [ dos recursos deri do petroleo, os dos custos e os problemas ambientais que Ihe estdo associados
i oi no imento de materiais mais sustentaveis’.

Osc verdes sdo cujos sdo todos p! de recursos renovéveis, reduzindo assim a dependéncia dos combustiveis fosseis e as

emissdes de CO,”.

Foram produzid dsitos verdes ¢ados com |3 de ovelha e com pélo de cdo, ambos da Serra da Estrela, com o objetivo de estudar a influéncia que diferentes tipos

de hbras naturais animais e diferentes técnicas de produgdo de tecidos tém nas propriedades mecénicas dos compésltos
Antes da produgdo dos compésitos, caracterizou-se as fibras por difragdo de raios-X (DR-X) e, para se estudar as i ensaios de flexdo.
Os compositos refor¢ados com |3 de ovelha valores mais elevados de resisténcia 3 flex3o e de mddulo de elasticidade do que os reforcados com o pélo de c3o.
0O niémero de fios e o didmetro das agulhas utilizados durante a produgdo do reforgo influenciam de forma significativa as propriedades mecanicas dos compositos.

Introducéo

A limitagdo dos recursos e os p
traduzem-se num grande interesse em desenvolver materiais com menor impacto O DR-X foi realizado com um varrimento no
ambiental?, intervalo entre 5 e 50 graus,
Os compdsitos reforgados com fibras naturais tém ganho destaque nos Glitimos . Os ésitos (Fig. 1) foram p
anos, pois oferecem uma solugdo econdmica e ecoldgica. moldagdo manual sob vacuo.
As fibras naturais sdo biodegradiveis, possuem uma elevada disponibilidade, tém As estruturas téxteis foram impregnadas
baixo custo e apresentam propriedades mecanicas que podem ser equiparadas as com a resina SR GreenPoxy 56

das fibras sintéticas. Para além disso, o seu uso permite a eliminagdo de varios Nos testes de flexdo em 3 pontos foi utilizada
residuos sélidos que iriam para aterros’. uma célula de carga 10 kN com velocidade

Metodologia

A orientagdo, o ea das fibras p nos de 1,5 mm/min.

influenciam as suas propriedades fisico-mecanicas?. iy, 1: Cmpdans jeoduidar e pontos ueiiodos
Resultados

DR-X das fibras Testes de flexio Figuras 5 e 6 demonstram a influéncia que o tipo de

tecido utilizado como reforgo possui  (Nota: Nos
compodsitos de 13 foi usada a agulha 5 (croché/tricd) e 3
fios, nos compédsitos de pélo de cdo foi usada a agulha 5
(croché/tric) e 1 fio).

0_C: Resisténcia e médulo de Young mais elevados
(64,33 MPa e 3,21 GPa), devido ao maior n® de fios,
estrutura menos flexivel e fibras mais rigidas.

Figuras 3 e 4 mostram a influéncia que o n? de fios e o
diametro das agulhas tém.

* 3F_AS: Resisténcia e médulo de Young mais elevados
(64,33 MPa e 3,21 GPa).

3F_AS > 2F_AS: Aumento do n® de fios utilizados .
aumenta de forma significativa ambas as
propriedades,

No padrdo DR-X obtido para ambas as fibras é
evidenciado na Figura 2 34

*  Dois fortes picos de difragdo nos dngulos 28,
um cerca dos 92 e outro dos 209, | .
correspondentes as estruturas a-hélice e B-
plissada da queratina, respetivamente,

* O pico de difra¢do no angulo 28 de cerca dos | *
20° possui uma forma mais larga, devido ao
empilhamento das estruturas B-plissadas.

2F_A3 > 2F_AS: Agulha 3 tém menor diametro, logo
as malhas s3o menos flexiveis, © que aumenta a sua
resisténcia a flexdo e rigidez.

C_T: Resisténcia e médulo de Young mais baixos
(15,06 MPa e 0,78 GPa), devido ao menor n¢ de
fios, menor rigidez das fibras e 3 maior flexibilidade

do (endo

H:*:jl M I III.III:: I.I.En

Fig. 3 € Fig 4: Resisténcia & flexdo | %9 (GPo)
refargadas com tecidos em croché [n!m com i 0 owlhu
Legendo - 2F_A3: 2 flos, oguiha 3; 2F_AS: 2 fios, oguiha S; 3F_AS: 3 fios, oguiha 5.

Fig. 5 € Fig. 6: Resisténcio & flexBo (MPa) e mddulo de Young (GPa).
Legendo = 0_C: ovelha, croché; €_C: cdo, croché; O_TT: ovelha, tecelogen;
C_IT: co, teceiapeon; O_T: oveiha, tricd; C_T: ¢do, ticd.

o sy
Fig. 2: W«Mxmpﬂbwzwruumm"

Conclusées
« Comparando os 3 compdsitos refercados com estruturas feitas em croché (13 de ovelha) é possivel que o do n? de fios utili de forma
considerdvel o médulo de Young e a resisténcia a flexdo e que quanto menor for o diametro da agulha utilizada mais sdo essas propried: mecanicas (Fig. 3 e

Fig. 4).
*  Os compositos reforgados com |3 de ovelha possuem valores de resisténcia a flexdo e modulo de Young mais elevados que os reforgados com pélo de cdo (comparagdo
entre a mesma técnica de produgdo de tecido). Isto era expectavel devido ao maior n2 de fios utilizados e a maior rigidez das fibras de I3 de ovelha (Fig. S e Fig. 6).
* Comparando as diferentes técnicas de de tecidos, 0s reforgados com malhas feitas em croché valores de r ia a flexdo e médulo
de Young mais elevad que os reforgados com estruturas feitas em tricd sdo os que possuem valores mais baixos. O croché e a tecelagem criam tecidos menos
flexiveis que o tricd e por isso ddo origem a compdsitos mais rigidos e mais resistentes a flexdo (Fig. 5 e Fig. 6).
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Anexo H - Artigo cientifico “Study of the mechanical properties
of green composites reinforced with sheep and dog wool from

Serra da Estrela”
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Abstract: Environmental awareness has led industries and consumers to replace products derived
from oil resources with products derived from natural sources. In the case of the composite materials
industry, the replacement of synthetic fibres with natural fibres has increased in recent years. To study
the influence that different types of natural fibres and different textile manufacturing techniques
have on the mechanical properties of composites, bio-based epoxy matrix composites reinforced with
different natural animal fibres were produced, some reinforced with sheep’s wool and others with
dog wool, which were later subjected to bending and tensile tests. From the authors” knowledge,
there are few studies of composites produced with animal fibres, and even fewer with dog hair. The
textile structures used as reinforcement were created using crochet, knitting, and weaving techniques.
Prior to the composites production, the fibres were characterized by X-ray Diffraction (X-RD), and
the yarns produced from these fibres were subjected to tensile tests. The results obtained suggest that
the number of yarns and the diameter of the needles used during the production of the reinforcement
have a significant impact on the mechanical properties of the composites. The green epoxy resin
composites reinforced with sheep’s wool exhibit higher values of flexural strength, tensile strength,
and Young'’s modulus than those reinforced with dog wool, with average increases of 36.97%, 45.16%,
and 72.99%, respectively. It was also possible to verify that the composites reinforced with woven
fabrics and crocheted fabrics exhibit the highest values of tensile strength, flexural strength, and
Young's modulus. Additionally, the composites reinforced with woven fabrics exhibit the highest
values of deformation at first failure/break and toughness.

Keywords: animal fibres; dog wool fibre; sheep wool fibre; green composites; mechanical properties

1. Introduction

Due to new environmental regulations and the depletion of oil resources, along
with their high costs and adverse environmental impacts, the use of natural resources
has increased, which has led industries and researchers to search for and develop more
sustainable materials. An example of such materials is the polymer composites reinforced
with natural fibres [1-3].

Natural fibres can be classified into three types [4,5]:

e  Vegetal fibres, which are obtained from various parts of plants (e.g., Ramie, Flax,

Hemp, cotton)

e Animal fibres, which are derived from animal hair and secretions (e.g., wool, feathers, silk)
e Mineral fibres, which come from inorganic natural resources (e.g., asbestos)

Natural fibres are low cost, highly available, and environmentally friendly, with
relatively low density, high impact resistance, and high flexibility. Additionally, their

Polymers 2024, 16, 3115. https:/ /doi.org/10.3390/polym16223115

https:/ /www.mdpi.com/journal /polymers

125



Anexos

Polymers 2024, 16, 3115 20f 25

processing methods are simple, environmentally friendly, and less abrasive for equipment.
They also have good mechanical properties compared to those of synthetic fibres [3,6-11].
However, natural fibres have some downsides. For instance, their mechanical and
physical properties exhibit low consistency, and they have a high moisture absorption
capacity (hygroscopicity). Additionally, they are flammable, susceptible to degradation by
microorganisms and sunlight, and require lower processing temperatures [3,12].
Table 1 highlights the properties of some natural and synthetic fibres [4,13,14].

Table 1. Properties of natural and synthetic fibres (adapted from [4,13,14]).

Tensile Specific Young’s Specific
Fib Diameter Length Density St th Tensile Modul Young's Failure
ibre 3 reng; odulus sioite
(um) (mm) (g/cm?) (MP2) Strength (GPa) Modulus Strain (%)
(MPa/g-cm—3) (GPa/g-cm~3)
Ramie 20 900-1200 1.5 400-938 270-620 44-128 29-85 2.0-38
Flax 12-16 5-900 1.5 345-1830 230-1220 27-80 18-53 1.2-3.2
Hemp 16-50 5-55 1.5 550-1110 370-740 58-70 39-47 1.6
Jute 17-20 1.5-120 1.3-15 393-800 300-610 10-55 7.1-39 1.5-1.8
Sisal 200-400 900 13-1.5 507-855 362-610 9.4-28 6.7-20 2.0-25
Alfa - 350 1.4 188-308 134-220 18-25 13-18 1.5-24
Cotton 11-20 10-60 1.5-1.6 287-800 190-530 5.5-13 3.7-84 3.0-10
Coir 10-20 20-150 12 131-220 110-180 4-6 3.3-5 15-30
Silk - Continuous 13 100-1500 100-1500 5-25 4-20 15-60
Feather - 10-30 0.9 100-203 112-226 3-10 3.3-11 6.9
Wool 16-40 38-152 13 50-315 38-242 2.3-5 1.8-3.8 13.2-35
E-Class - Continuous 2.5 2000-3000 800-1400 70 29 0.5-3
S-Glass - - 25 4570 - 86 - 2.8
Aramid - - 14 3000-3150 - 63-70 - 2.5-3.7
Carbon - - 14 4000 - 23-240 - 14-1.8
Kevlar - - 1.44 3000 - 18-25 - 2537

In the field of natural fibres, vegetal fibres have dominated the industry. However,
the use of animal fibres has grown significantly in recent years. Besides the previously
mentioned advantages, their use helps reduce solid waste that would otherwise end up
in landfills [13].

Animal fibres are made up of keratin. Keratin is a fibrous structural protein rich in
amino acids that can be found in various parts of animal’s bodies (e.g., hair, fur, feath-
ers, nails, beaks, and horns). Due to the large number of reactive functional groups
present in its structure, keratin is an excellent candidate for reacting and binding to
other materials [13,15].

Keratin has regenerative capacities and can be integrated into biomaterials. It is
lightweight, highly available, low cost, ecologically friendly, and insoluble in water, organic
solvents, and other common solvents. Additionally, it exhibits good hydrophobic behaviour
and has the ability to dampen sound [13].

Wool is a natural fibre commonly found in sheep and other similar animals such as
camels, goats, and rabbits, which is obtained through a process known as shearing. This
fibre is eco-friendly, sustainable, resistant to bacteria attack, lightweight, recyclable, and
has good flame resistance. These qualities make it a valuable raw material [16].

Another fibre with a lot of potential is chiengora or dog wool. Chiengora is spun from
the undercoat of a double-coated dog breed, and is extremely soft, waterproof, and warmer
than wool, yet less elastic [17]. This fibre is one of the strongest animal fibres, and exhibits
high tenacity, good elongation, and good insulating properties [18].

On the other hand, the “green” epoxy resin can be obtained from several natural
sources, such as lignin, gallic acid, cardanol, and vegetable oils [19]. Vegetable oils are the
most suitable raw materials to synthesize this type of resin. Since they contain unsaturated
double bonds, they become a better option for promoting epoxidation reactions [20]. Other
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“green” resins, such as the biodegradable polyurethane derived from castor oil, have been
used to produce composites with cotton fibres [21]. However, not all bio-based resins are
biodegradable. The “green” epoxy used in this work is an example of a non-degradable
bio-based resin. There is a trend and growing demand in the market for sustainable bio-
based materials with an emphasis on their performance, reliability, and strength rather
than their biodegradability [22].

Natural fibre-reinforced composites are widely used in the automotive industry. Many
car manufacturers have started to use this type of composite in the manufacture of structural
parts, because in addition to their strength and durability, they are lightweight, which leads
to lower fuel consumption and reduced emissions.

In the end of its life cycle, the component/structure made by these biocomposites can
close the carbon loop cycle, if it is disposed by incineration or composting, since the carbon
retained during the growth of origin plants is returned to the atmosphere in its disposal.

These materials are also used in construction (e.g., door frames), in electronics, in the
manufacture of sports equipment (e.g., tennis rackets, golf clubs, surfboards, bicycles),
medical devices, and other industries like aerospace and energy. This diversity of appli-
cations highlights the versatility and enormous potential of these materials in reducing
environmental impact [1,23,24].

The mechanical behaviour of composite materials is influenced by several factors,
including the components selected for reinforcement (the quantity, length, shape, size,
composition, orientation, and distribution of the fibres or powders) and the biopolymeric
matrix and their interaction, as well as their volume fraction, the mechanical properties
of the resin, and the manufacturing techniques used [3]. Because of that, this study was
developed with the aim of analysing the influence that different types of natural animal
fibres and different fabric production techniques (used as reinforcement) have on the
mechanical properties of green composites. From the authors’ knowledge, there are few
studies of composites produced with animal fibres, and even fewer with dog hair.

2. Materials and Methods
2.1. Materials
2.1.1. Fibres
e Serra da Estrela sheep wool
The sheep’s wool yarn used in the production of the composite was obtained commer-

cially from the Burel Factory, without any washing or treatment of the wool. In Table 2 are
summarized the properties of sheep’s wool.

Table 2. Properties of sheep’s wool (adapted from [14,25]).

Property Value
Density (g/cm3) 1.07-1.3
Length (mm) 25-355
Diameter (um) 15-40
Young’s modulus (GPa) 2-5
Stretching (%) 25-50

e  Serra da Estrela dog wool

The dog wool used to produce the green composite was obtained from brushing in the
spring, during a Serra da Estrela dog’s change from winter to summer fur. Then, the dog
wool was carded and spun to obtain the yarn to produce the reinforcement. The properties
of dog wool are indicated in Table 3.
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Table 3. Properties of dog wool (adapted from [5]).

Property Value
Density (g/cm®) 1.31-1.34
Length (mm) 32
Diameter (um) 30-60
Young'’s modulus (GPa) 2-3
Stretching (%) 43.7

2.1.2. Green Epoxy Resin

The SR GreenPoxy 56 resin, obtained from vegetable oils, was mixed with the SD Surf
Clear hardener, both from Sicomin, to create the green composites. The properties of the
green resin are summarized in Table 4.

Table 4. SR GreenPoxy 56 resin properties (adapted from [26]).

Property Tensile Flexural
Young's modulus (GPa) 33 3.4
Maximum strength (MPa) 49 -
Strength (MPa) 48 114
Strain at max. load (%) 1.6 42
Failure strain (%) 1.6 5.5

2.2. Methods
2.2.1. Fibre Characterization
e X-Ray Diffraction (X-RD)
The X-RD was performed on a Rigaku diffractometer, model DMAX 111/C using

CuKa radiation (A = 1.54 A) with a voltage of 40 kV and a current of 30 mA. The tests were
conducted with a step size of 0.05° and at a rate of 1.2° per minute.

e  Tensile tests of the fibre yarns

The tensile strength of the fibre yarns used was studied, by adapting the ASTM D3822-
14 procedure [27]. A Twing-Albert universal mechanical testing machine was used with a
0.5 kN load cell, at a displacement rate of 10 mm/min. The distance between grips was
100 mm and five samples were used to perform the tests. Figure 1 shows the zoomed
images of those yarns.

|

() (b)

Figure 1. Yarns of the fibres used on the composites—(a) Sheep’s wool yarn; (b) Dog wool yarn.

e  Scanning Electron Microscope (SEM)

High resolution images of the crocheted fabrics used as reinforcement and the com-
posites produced after the tensile tests were acquired by using a HITACHI model S-3400N
scanning electron microscope (SEM).

2.2.2. Production of the Textile Structures

In the production of the crocheted fabrics, two different needles were used (needle 3
and needle 5) and the stich used was the single crochet. The knitted fabrics were produced
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using the knit stitch and only one needle (needle 5). The woven fabrics were created in a
taffeta pattern. Figures 2 and 3 show some of the zoomed images of the fabrics produced
using both yarns made of dog or sheep wool.

(a) (b) (c)

Figure 2. Fabrics produced using sheep’s wool yarns—(a) Crocheted fabric; (b) Knitted fabric;
(c) Woven fabric.

@ (b)

(9

Figure 3. Fabrics produced using dog wool yarns—(a) Crocheted fabric; (b) Knitted fabric;

(c) Woven fabric.

2.2.3. Production of the Composites

The composites were produced using the hand lay-up moulding process, followed by
a confinement in a vacuum bag until its final curing. As can be seen in Figure 4, the first
steps in the production of the composites were to wrap the aluminium plates with Teflon
and to prepare the mould frame with the following dimensions: 29 cm x 17 ¢cm x 0.1 cm.

Teflon wrapped plates Mould + composite

Figure 4. Composite production scheme.

After the mould had been properly cut, the resin was mixed with the hardener. Then,
the fibres were placed in the mould and the resin was poured over the textile structure
until it was completely soaked. Then, the composites were placed under vacuum for 4 h,
and curing took place at room temperature after around 24 h. The composites were then
post-cured in an oven at 40 °C for 24 h.

The samples produced comply with the following nomenclature: X_V_R_Z, where X
refers to the origin of the hair and takes the letters D (dog) and C (sheep); V refers to the
type of textile structure and takes the letters C (crochet), K (knitting), and W (weaving);
R refers to the number of yarns used and takes the codes 1Y (1 Yarn), 2Y (2 Yarns), and
3Y (3 Yarns); finally, Z refers to the number/size of needle used and takes the codes N3
(needle no. 3) and N5 (needle no. 5).
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The different composites produced, from which the specimens needed to carry out the
mechanical tests were subsequently cut, are shown in Figures 5 and 6.

(@) ®) (0) (d) (e)

Figure 5. Sheep wool-reinforced composites produced—(a) S_C_2Y_N3; (b) S_C_2Y_NS5;
() S_C_3Y_N5; (d) S_K_3Y_NS5; (e) S_ZW_3Y.

(9
Figure 6. Dog wool-reinforced composites produced—(a) D_C_1Y_N5; (b) D_K_1Y_NS5; (c) D_W_1Y.

The weight fraction of fibres in the composite’s plates can be found in Table 5. To ensure
equal mass between the different fibres used, and therefore guarantee a reliable comparison
of the composite’s properties, it was necessary to adjust the number of yarns used in
the production of the reinforcement. Therefore, three yarns were used in the structure
made from sheep wool fibres, while only one yarn was used during the production of the
structure made with dog wool fibres.

Table 5. Fibre fraction of the composites produced.

Sample ID Fibre Weight (g) Composite Weight (g) Fibre Fraction (%)
S_C_2Y N3 42.48 121.68 34.91
S_C_2Y_N5 4148 142.20 29.17
S_C_3Y_N5 61.20 172.23 35.53
D_C_1Y_N5 62.96 165.89 37.95
S_K_3Y_N5 33.16 157.12 21.10
D_K_1Y_N5 37.04 140.74 26.31

S_W_3Y 24.12 102.47 23.54
D_W_1Y 35.69 110.68 32.25

2.2.4. Mechanical Tests of the Composites

Flexural and tensile tests were carried out to assess the mechanical behaviour of the
composites produced. The specimens used in the different tests were cut on a CNC water
jet machine. For each type of mechanical test, 5 composite specimens were used.
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e  Flexural tests

The three-point bending tests were carried out according to the ISO 178:2019 [28],
on a Shimadzu universal mechanical test machine, model Autograph AGS-X (Shimadzu
Corporation, Kyoto, Japan) with a 10 kN load cell to determine the flexural strength of the
specimens. The tests were conducted at a displacement rate of 1.5 mm/min. The span
length used in the different tests was carried out according to the standard mentioned
above, and the distance between the supports used during the flexural tests is described in
Table 6.

Table 6. Distance between supports during the flexural tests.

Sample ID Distance Between Supports (mm)
S_C_2Y_N3 49
S_C_2Y_N5 64
S_C_3Y_N5 52
D_C_1Y_N5 55
S_K_3Y_N5 58
D_K_1Y_N5 66
S W.3Y 32
D_W_1Y 40

e  Tensile tests

The tensile tests were carried out in accordance with the 1ISO 527-1 [29] and ISO 527-
4 [30] using a Shimadzu universal mechanical test machine (Shimadzu Corporation, Kyoto,
Japan) with a 50 kN load cell, at a displacement rate of 2 mm/min. The distance between
grips was 100 mm. Strain measurements of tensile tests were obtained using Digital Image
Correlation (GOM system), as the test setup presented in Figure 7.

Figure 7. Tensile test and Digital Image Correlation setup.

3. Results
3.1. Fibre Characterization
3.1.1. X-Ray Diffraction (X-RD)

The X-RD patterns obtained for both fibres are shown in Figure 8.
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Figure 8. X-RD patterns for Serra da Estrela dog and sheep wool fibres.
3.1.2. Tensile Tests of the Fibres Yarns

The graphs of the average tensile stress/strain curves, the tensile strength results,
the specific tensile strength results, the tensile Young’s modulus values, the failure strain
values, the evolute of tensile stress/strain curves, and the toughness of the yarns used to
produce the reinforcements are shown in Figure 9.
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Young modulus (GPa)
Failure strain (%)

 Sheep ™ Dog u Sheep 0og

(e)

Tensile stress (MPa)

Tensile stress (MPa)

0 0.05 01 0.15 02 025 03 035 035
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Toughness (J/mm?)
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(h)

Figure 9. Results of the tensile tests of the yarns—(a) Average tensile stress/strain graph; (b) Tensile
strength results (MPa); (c) Specific tensile strength results (MPa/ g-cm3); (d) Tensile Young’s modulus
(GPa); (e) Failure strain results (%); (f) Evolute of tensile stress/strain curves for sheep wool yarn;
(g) Evolute of tensile stress/strain curves for dog wool yarn; (h) Toughness or deformation energy
accumulated until the first failure (J/mm?).

3.1.3. Scanning Electron Microscope (SEM) of the Crocheted Fabrics

The high-resolution images obtained of the crocheted fabrics used as reinforcement are
shown in Figure 10. Also, in this figure are indicated the diameters of the stiches produced
by the different needles.
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4 Gé mm

Figure 10. SEM images of the crocheted fabrics used as reinforcement of the composites—(a) 2Y_N3;
(b) 2Y_NB5; (c) 3Y_N5.

3.2. Mechanical Tests of the Composites
3.2.1. Flexural Tests

The flexural strength results, and the flexural Young’s modulus values for the compos-
ites reinforced with fabrics crocheted from sheep’s wool are shown in Figure 11.

£
= &
® e
§ 2
i 2
K g
2 ®
b :
[ o
2
BS C2YN3 mS C2Y N5 mS_C3Y NS mS C2YN3 MSC2YN5 ®mS_ C3YN5
(@) (b)

Figure 11. Results of the flexural tests of the composites reinforced with crocheted fabrics made from
sheep wool—(a) Flexural strength results (MPa); (b) Young’s modulus results (GPa).
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The flexural strength results, the specific tensile strength results, and the flexural
Young’s modulus values for the composites reinforced with different types of textile struc-
tures are shown in Figure 12.
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(9

Figure 12. Results of the flexural tests of the composites reinforced with different types of textile
structures—(a) Flexural strength results (MPa); (b) Specific flexural strength results (MPa/ g~cm3);
(¢) Young’s modulus results (GPa).

Young modulus (GPa)

3.2.2. Tensile Tests

The results for tensile strength, the values of tensile Young’s modulus, the first fail-
ure/failure strain values, and the toughness of the composites reinforced with fabrics
crocheted from sheep’s wool are shown in Figure 13.

The tensile strength results, the results for specific tensile strength, the values of
tensile Young’s modulus, the first failure/failure strain results, and the toughness of the
composites reinforced with different types of textile structures are illustrated in Figure 14.

The rule of mixtures enables us to calculate the limit values for the global modulus of
elasticity of the composite. Considering the isostress and isostrain conditions of a composite,
where the load is parallel or transverse to the fibres, respectively, the limit values for the
elastic modulus of the composite are obtained by Equations (1) and (2), respectively.

Em'E f
Ect= 77— 1
2 Vm‘Ef + Vf'E'm ( )
where Ec, 7 is the elastic modulus, obtained considering the isostress condition, E,, and E
are the elastic modulus of the matrix and fibre, respectively, in N/ mm?, and V,, and Vf are

the volume fractions of the matrix and fibre, respectively.

EC,L = Ep Vi + E‘f'vf (2)
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Tensile strength (MPa)

Firstfailure / Failure strain (%)

where Ec | is the elastic modulus, obtained considering the isostrain condition, E;; and
E f are the elastic modulus of the matrix and fibre, respectively, in N/ mm?2, and V,, and
Vy are the volume fractions of the matrix and fibre, respectively. The values of composite
volume fractions of matrix and fibres, and stiffness of matrix and fibres used in the rule of
mixtures, obtained from measuring the reinforcement and the final laminate weights, are
presented in Tables 7 and 8 show the elastic modulus obtained considering the isostress

and the isostrain conditions, as well as the experimentally obtained values.

S.C2Y N3 mMS_C2Y N5 mS C3YN5
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Figure 13. Results of the tensile tests of the composites reinforced with crocheted fabrics made
from sheep’s wool—(a) Tensile strength results (MPa); (b) Young’s modulus results (GPa); (c) First
failure/Failure strain results (%); (d) Toughness results (J/ mm?).

Table 7. Composite volume fractions of matrix and fibres, and stiffness of matrix and fibres used in

the rule of mixtures.

Sample ID Vin \Z; E,u (GPa) Ef (GPa)
S_C_2Y_N3 0.3427 0.6573 33 0.27
S_C_2Y_N5 0.2859 0.7141 33 0.27
S_.C_3Y_N5 0.3489 0.6511 33 0.27
D_C_1Y_N5 0.3472 0.6528 3.3 0.19
S_K_3Y_N5 0.2064 0.7936 33 0.27
D_K_1Y_N5 0.2370 0.7630 3.3 0.19
S_W.3Y 0.2304 0.7696 3:3 0.27
D_W_1Y 0.2927 0.7073 3.3 0.19
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Figure 14. Results of the tensile tests of the composites reinforced with crocheted fabrics made from sheep’s
wool—(a) Tensile strength results (MPa); (b) Specific tensile strength results (MPa/ g-cm3); (c) Young's
modulus results (GPa); (d) First failure/Failure strain results (%); (e) Toughness results (J/ 'mm?).

Table 8. Young’s modulus results obtained experimentally and estimated considering the isostress
and isostrain conditions.

Isostress Condition

Isostrain Condition

Experimentally Obtained

Hnmple Ll (GPa) (GPa) i (GI’a);
S_C_2Y_N3 0.68 22.62 1.04
S:C 2Y. N5 0.78 24.34 0.85
S_C_3Y_N5 0.67 22.43 2.39
D_C_1Y_N5 0.49 22.20 1.40
S_K_3Y_N5 1.00 26.75 1.96
D_K_1Y_N5 0.68 25.63 0.68

S_W_3Y 0.92 26.02 2.15

D_W_1Y 0.57 23.90 1.83
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3.3. Scanning Electron Microscope (SEM) of the Composites
The high-resolution images of the composites produced are shown in Figures 15 and 16.

Figure 15. SEM images of the composites reinforced with sheep wool—(a) C_2Y_N3; (b) C_2Y_N5;
(c) C_3Y_NS5; (d) K_3Y_N5; (e) W_3Y.
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Figure 16. SEM images of the composites reinforced with dog wool—(a) C_1Y_NS5; (b) K_1Y_NS5;
(c) W_1Y.

4. Discussion
4.1. Fibre Characterization
4.1.1. X-Ray Diffraction (X-RD)

By analysing the X-RD patterns obtained for the sheep’s wool and dog wool (Figure 8),
one can observe, in both fibres, two strong diffraction peaks at the 20 angles at around 9°
and around 20°, corresponding to the a-helix and -sheet structures of keratin, respectively.
One can also see that the diffraction peak at the 20 angle around 20° has a broader shape,
which might be caused by the overlap of the 3-sheet structures [21,31,32].

When one compares both fibres, one can see that the dog wool fibre has a lower
diffraction intensity in both peaks, which suggests that dog wool is less crystalline than
sheep’s wool [32]. Sheep wool fibre has a degree of crystallinity of 58.82% and dog wool
fibre has 56.60%.

4.1.2. Tensile Tests of the Yarns

From the graph of Figure 9a, one can see that both yarns have similar maximum
tensile stress values, with overlapping evolutes (see Figure 9f,g). Also, it was observed,
during the tensile tests, that after reaching the peak tensile stress, the dog wool breaks
immediately (sudden drop in tensile stress after reaching the maximum value). Meanwhile,
the sheep’s wool yarn does not break after reaching the maximum tension. In fact, one
cannot affirm, from analysing the graph, that the yarn breaks completely. What one sees is
a gradual decrease in the tensile stress value, which suggests that the fibres within the yarn
are breaking one by one, as they slide between them.

Analysing the results obtained for the tensile strength of the yarns shown in Figure 9b,
it is possible to observe that the yarn made from dog wool has a higher average value than
the yarn produced from sheep’s wool (23.47 MPa and 20.48 MPa, respectively).

Regarding the specific tensile strength (Figure 9¢c), dog wool yarn has a value of
36.74 MPa/g-cm® and sheep’s wool yarn has a value of 28.07 MPa/g-cm>. According to
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the data shown in Figure 9b,c, one can see that dog wool yarn is more resistant than sheep’s
wool yarn.

According to Figure 9d, the sheep’s wool yarn has a higher Young’s modulus (0.27 GPa)
than dog wool yarn (0.19 GPa). These results were expected, although the values obtained
are significantly lower than anticipated (Tables 2 and 3). Based on these results, one can
conclude that sheep’s wool is stiffer than dog wool.

From Figure 9e, one can observe that the sheep’s wool yarn has a higher value of the
strain at failure (24.01%) than dog wool yarn (23.74%). Based on these values, one can say
that sheep wool fibres are able to deform more and are able to sustain a greater load before
breaking than dog wool fibres.

From Figure 9h, one can observe that the deformation energy accumulated until the
first failure, or the first drop in stress, was higher for the dog wool yarn with a value of
3.94 J/mm3. These results suggest that dog wool fibres are more tenacious and can absorb
more energy before fracturing than sheep wool fibres.

4.2. Mechanical Tests of the Composites

Figures 11 and 13 demonstrate the influence that the number of yarns and the di-
ameter of the needle used have on the mechanical properties of the composites, and
Figures 12 and 14 demonstrate the impact that the type of fibre and the type of fabric struc-
ture used as reinforcement have in the tensile and flexural properties of the composites.

4.2.1. Flexural Tests

According to Figure 11a, the S_C_3Y_N5 composite has the highest flexural strength
value (64.33 MPa) and the S_C_2Y_NB5, with a value of 14.65 MPa, has the lowest one.
Comparing the S_C_2Y_N5 and S_C_3Y_N5 composites, it is possible to observe that
increasing the number of yarns used in the production of the fabrics leads to a significant
increase in the flexural strength, since the S_C_3Y_N5 composite has a significantly higher
average value than the S_C_2Y_N5 composite (64.33 MPa and 14.65 MPa, respectively).

Regarding the influence of the needle diameter on this mechanical property (Figure 11a),
one can see that the S_C_2Y_N3 composite exhibits a higher flexural strength than that
of the S_C_2Y_N5 composite (19.07 MPa and 14.65 MPa, respectively), which would be
expected, since needle 3 has a smaller diameter than needle 5. A needle with a smaller
diameter makes a more closed microstructure of the reinforcement, and tighter stitches, so
the meshes produced are less flexible and less elastic, which increases the overall strength
and stiffness of the composite (Figures 10a,b and 17).

Figure 17. Crocheted fabrics produced using the yarns made of sheep’s wool and different needles.

Figure 17 shows two crocheted fabrics made from sheep’s wool with the exact same
number of stitches present (10 x 10). From this figure, one can see that the stitches produced
by needle 3 are tighter, since the structure obtained is more closed and smaller in size. By
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analysing Figure 10a,b, one can again confirm that claim, since needle 3 produced stitches
with a diameter of 2.01 mm and needle 5 produced stitches with a diameter of 2.98 mm.

As for the Young’s modulus (Figure 11b), it can be noticed that the composite with the
highest value is the S_C_3Y_N5 composite (3.21 GPa), and the composite S_C_2Y_NS5 has
the lowest value (0.7 GPa). From this figure, one can conclude that increasing the number
of yarns used leads to a significant increase in the stiffness of the composite material.
Additionally, reducing the needle diameter, while keeping the number of the yarns used
the same, positively affects the toughness of the composites.

The highest average value for the flexural strength and Young’s modulus obtained
for the composite S_C_3Y_N5 can be explained due to the use of a larger number of yarns,
even though needle 5 was used. This suggests that the higher number of yarns used in the
reinforcement compensates for the flexibility caused by the use of needles having a bigger
diameter. The S_C_2Y_NS5 composite has the lowest value due the fact that needle 5 and a
smaller number of yarns were used to produce the reinforcement (Figure 11a,b).

From Figure 12a, one can see that the composite S_C_3Y_NS5 exhibits the highest flexu-
ral strength average value (64.33 MPa) and the D_K_1Y_N5 composite has the lowest value
(15.06 MPa). Analyzing the results of the flexural strength in this figure, one can see that
the composites reinforced with sheep’s wool have higher flexural strength average values
than those reinforced with dog wool (comparison between the same fabric production
technique), which was expected due the higher number of yarns used. And comparing the
different fabric production techniques, the composites reinforced with crocheted structures
have the highest flexural strength values, while the ones reinforced with knitted fabrics
have the lowest. Weaving, due to the orientation of the yarns, is a structure with more
dimensional stability than crochet and knitting [33], so it was expected that of all the com-
posites, those reinforced with weaving fabrics would be the ones with the highest bending
strength, but this is not the case. This can be explained due to the high fibre fraction of the
composites reinforced with crocheted meshes (Table 5). The low flexural strength of the
composites reinforced with knitted fabrics can be justified, considering the high flexibility
of these fabrics and the low fibre fraction of the composites reinforced with these fabrics
(Table 5).

Comparing Figure 12a,b, one can see that there are no significant differences between
them. The S_C_3Y_N5 composite has the highest specific flexural strength (59.85 MPa/g-cm®)
and the D_K_1Y_N5 composite has the lowest average value (21.63 MPa/ g-cm3), although
itis very similar to the value for the S_K_3Y_N5 composite (22.40 MPa/g-cm?).

Comparing the types of fibres used to produce the reinforcement, composites rein-
forced with sheep wool fibres have higher specific flexural strength values than those
reinforced with dog wool fibres. As for the influence of the type of fabric used as rein-
forcement material on this mechanical property, one can see that the composites reinforced
with crocheted fabrics have the highest specific flexural strength values, followed by those
reinforced with fabrics made from weaving, and the composites reinforced with knitted
fabrics have the lowest specific flexural strength values (Figure 12b).

According to Figure 12c, the S_C_3Y_N5 composite has the highest Young’s modulus
(3.21 GPa) and the D_K_1Y_N5 composite has the lowest (0.78 GPa). Also, one can see
that the composites reinforced with sheep’s wool have higher Young’s modulus values
than those reinforced with dog wool (comparison made between composites reinforced
with the same type of textile structure). This can be explained due to the higher number
of yarns used in the production of the fabrics reinforced with sheep’s wool and to the fact
that sheep’s wool is stiffer than dog wool (Figure 9d and Tables 2 and 3). Comparing the
different techniques used in the production of the reinforcement, composites reinforced
with crocheted fabrics have the highest Young’s modulus values and those reinforced with
knitted structures have the lowest values. These results can be attributed to the higher
fibre content present in the composites reinforced with the crocheted fabrics and to the
high flexibility of the knitted meshes, combined with the lower fibre percentage in the
composites reinforced with the knitted meshes.
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The highest value for the tensile strength, specific tensile strength, and Young’s modu-
lus obtained for the S_C_3Y_N5 composite can be explained by the use of a greater number
of yarns and to the higher fibre content (Table 5). The composite D_K_1Y_NS5 has the lowest
values due to the high flexibility of the knitted fabrics and to the lower number of yarns
used (Figure 12a—c).

Comparing the results obtained for the flexural strength and Young’s modulus
(Figure 12a,c) for the composites reinforced with dog wool with the results obtained by
Gomes et al. [19] for the composites made with green epoxy matrix reinforced with dog
wool without any treatment, one can see that the transformation of the fibres in yarns, and
subsequently in fabrics, improved both mechanical properties, with the exception of the
composite D_K_1Y_NB5. This improvement was expected, because the random distribution
of the fibres in the composites produced by Gomes et al. does not allow for the load applied
to the composites to be distributed in the most efficient way, which results in a reduction in
the mechanical properties of the composite materials.

4.2.2. Tensile Tests

Analyzing Figure 13a,b, one can see that the composites maintain the same behaviour
as in the flexural tests. According to Figure 13a, the composite S_C_3Y_N5 exhibits the
highest tensile strength value (20.77 MPa), and the S_C_2Y_Nb5 composite exhibits the low-
est one, with a value of 7.21 MPa. Analyzing the composites S_C_2Y_N5 and S_C_3Y_N5,
it is possible to observe that the tensile strength increases significantly with the increase
in number of yarns used to produce the reinforcement. As to the influence of the needle
diameter on this mechanical property, one can see that the S_C_2Y_N3 composite exhibits
a higher tensile strength compared to the S_C_2Y_N5 composite (8.17 MPa and 7.21 MPa,
respectively). This outcome was expected, given that needle 3 has a smaller diameter
than needle 5, and a needle with a smaller diameter creates tighter stiches, so the meshes
produced are less flexible and less elastic (Figures 10a,b and 17), which consequently in-
creases the resistance of the composite. However, this composite presented a more fragile
behaviour, being less tough (0.046 ]/ mm? and 0.051 J/mm?, respectively) (Figure 13d).

Regarding the Young’s modulus results (Figure 13b), one can see that the composite
with the highest value is the S_C_3Y_N5 composite, with a value of 2.39 GPa, and the
composite S_C_2Y_NS5 has the lowest value (0.85 GPa). This figure suggests that increasing
the number of yarns used in the reinforcement and decreasing the diameter of the needle
used, while maintaining the number of yarns used constant, increases the stiffness of the
composite material.

The S_C_2Y_N5 composite has the lowest tensile strength and Young’s modulus
values (Figure 13a,b) because, in addition to the lowest number of yarns used, the needle
used was needle 5 (the one with the largest diameter), so the meshes produced are more
flexible, and therefore the composite produced is less resistant and less stiff. On the other
hand, the S_C_3Y_N5 composite has the highest tensile modulus and tensile strength of the
three composites because, during the production of the reinforcement, a greater number of
yarns was used.

Analyzing Figure 13c, one can observe that the composite S_C_2Y_N5 has the highest
strain at first failure/at break, with a value of 1.13%, while the S_C_2Y_N3 has the lowest
value (0.93%). The fact that the S_C_2Y_N5 composite is the one with the highest deforma-
tion value at first failure/at break can be explained due to the fact that it uses less yarns in
the reinforcement and uses a needle with a larger diameter, which makes the fabric less
resistant and more flexible. In addition, this composite has the lowest Young’s modulus of
the three composites analyzed (Figure 13b); in other words, it is the least stiff of the three,
which might indicate that it has some ductility and therefore is able to withstand a larger
amount of deformation before reaching its breaking point.

Comparing the composites S_C_3Y_N5 and S_C_2Y_NS5, one can see that the first
one has a lower first failure/break strain value (1.03% and 1.13%, respectively). These
values can be explained by the fact that the S_C_3Y_N5 composite was produced having a
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higher number of yarns, which increases the composite’s stiffness and strength, but reduces
the strain at failure. A higher stiffness might indicate that the material is less ductile,
and therefore it might even crack abruptly, which translates into a lower percentage of
deformation. Analyzing the composites S_C_2Y_N3 and S_C_2Y_N5, one can observe that
the S_C_2Y_N5 composite has a higher value for the strain at break/first failure (1.13%) in
comparison with the composite S_C_2Y_N3 (0.93%). The higher value of the S_C_2Y_N5
composite can be explained by the use of a needle with a larger diameter in the production
of the reinforcement, which produces a more flexible fabric that leads to the production of
less stiff composites. Hence, the material will deform more before breaking (Figure 13c).

According to Figure 13d, one can observe that the composite S_C_3Y_N5 exhibits the
highest toughness, with a value of 0.0123 J/ mm?3, and the composite S_C_2Y_N3 exhibits
the lowest one (0.046 ] /mm?). Comparing the composites S_C_3Y_N5 and S_C_2Y_N5,
it is possible to see that the first one has a higher toughness value (0.123 J/mm?® and
0.051 J/mm?, respectively); in other words, the composite S_C_3Y_N5 can absorb more
energy before rupturing than the S_C_2Y_N5 composite. These values can be explained by
the use of a greater number of yarns in the production of the reinforcement.

Regarding the composites S_C_2Y_N3 and S_C_2Y_N5, one can verify that the first
one has a lower toughness (0.046 ]/ mm? and 0.051 J/mm?, respectively). Given the fact that
between these two composites, the S_C_2Y_N3 is the one with the higher tensile strength
and rigidity, these results do not align with what was expected. The production of the
S_C_2Y_N3 composite used the needle with the smaller diameter; therefore, the meshes
produced are less flexible and less elastic, and the stitches made by this needle are tighter
than those produced by needle 5, so it was anticipated that the composite S_C_2Y_N3
would be capable of absorbing a larger amount of energy up to its breaking point than the
composite S_C_2Y_NS5 (Figure 13d).

Analyzing the tensile strength results in Figure 14a, one can observe that the S_C_3Y_N5
composite has the highest tensile strength value of 20.77 MPa, while the composite
D_K_1Y_NS5 has the lowest value (4.54 MPa). Also, the S_W_3Y composite has a value
(20.31 MPa) very similar to the S_C_3Y_N5 composite. The higher tensile strength value
of the S_C_3Y_N5 composite can be explained by the number of yarns used and by the
higher fibre content present (Table 5), while the lower value of the D_K_1Y_N5 composite
can be explained by the high flexibility of the reinforcement and by the lower number of
yarns used.

From the analysis of Figure 14a, it is evident that the composites reinforced with
sheep’s wool are more resistant than the ones reinforced with dog wool, which was ex-
pected due to the higher number of yarns used. Comparing the different reinforcement
manufacturing techniques, one can see that the composites reinforced with crocheted struc-
tures have the highest tensile strength values, followed by those reinforced with woven
fabrics, while the ones reinforced with knitted meshes have the lowest values. Knitted
and crochet fabrics are more flexible and elastic than woven fabrics [16,33], so theoretically,
composites reinforced with these fabrics should have lower strength and stiffness values
than the composites reinforced with the fabrics made by weaving, but this is not the case.
The highest strength of the composites reinforced with crocheted fabrics can be explained
by the high quantity of fibres present (Table 5), even though these structures have more
flexibility and less dimensional stability than woven fabrics. On the other hand, the low
strength of the composites reinforced with the knitted fabrics can be explained by the
high elasticity of the reinforcement (more elastic than crocheted fabric [33]) and by the low
amount of fibres present in the composite materials (Table 5).

According to Figure 14b, one can see that the composite with the highest specific tensile
strength value is S_W_3Y, with a value of 20.52 MPa/g-cm?, followed by S_C_3Y_N5 with a
value of 19.68 MPa/g-cm>. And the composite with the lowest specific tensile strength value
is D_K_1Y_NB5 (6.73 MPa/ g'cm3), with a value very similar to the S_K_3Y_N5 composite
(7.54 MPa/g-cm?). The fact that the composite S_W_3Y has the highest specific tensile
strength can be explained by the higher number of yarns used and the more dimensional
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stable fabrics used as reinforcement. In contrast, the lower value of the D_K_1Y_N5
composite can be attributed to the combination of the high flexibility of the reinforcement,
the low fibre content (Table 5), and the lower number of yarns used in the manufacture of
the reinforcement.

When comparing the fibres used in the reinforcement, the composites reinforced with
sheep wool fibres exhibit a higher specific tensile strength value than those reinforced with
dog wool fibres. These results were expected, considering the higher number of yarns
used in the composites reinforced with sheep’s wool. Regarding the impact of the textile
structure used as reinforcement on the composite mechanical properties (Figure 14b), one
can observe that composites reinforced with crocheted and woven fabrics have the highest
specific tensile strength values and those reinforced with knitting fabrics have the lowest
values. These results can be explained by the architecture of the reinforcement and by the
amount of fibres present.

Analyzing the Young’s modulus results from Figure 14c, one can notice that the
S_C_3Y_N5 composite has the highest value of 2.39 GPa, and the D_K_1Y_NS5 has the
lowest (0.66 GPa). The fact that the S_C_3Y_N5 composite has the highest value can be
explained by the higher number of yarns used, the higher stiffness of the fibres (Figure 9d
and Tables 2 and 3), and the high fibre content present (Table 5). The lowest stiffness of
the D_K_1Y_N5 composite can be attributed to the lower stiffness of the fibres, the greater
elasticity of the reinforcement, and the lower number of yarns used during its production.
Comparing the two types of fibres used in the reinforcement, one can observe that the
composites reinforced with sheep wool fibres have a higher Young’s modulus than those
reinforced with dog wool fibres. These higher values could be due to the fact that the
composites produced with sheep’s wool are reinforced with a bigger number of yarns and
to the fact that sheep’s wool is stiffer than dog wool.

Regarding the influence of the architecture of the reinforcement on the modulus of
elasticity (Figure 14c), one can see that in the composites where dog wool was used, the ones
reinforced with woven fabrics have the highest Young’s modulus. This can be explained by
the fact that weaving produces fabrics” dimensional stability by the considerable amount of
fibres present (Table 5). In the composites where sheep’s wool was used, those reinforced
with crocheted fabrics are the stiffest composites. This result can be attributed to the
high fibre fractions present in the composites reinforced with crocheted meshes, which
compensates for the higher stability of the woven fabrics. For both types of fibres, the
composites reinforced with the knitted fabrics are less rigid. This can be attributed to the
fact that knitting produces more elastic fabrics, which consequently reduces the stiffness of
the composite material, and due to the lower fibre content present in these composites.

Comparing the results obtained for the tensile strength and Young’s modulus
(Figure 14a,c) for the composites reinforced with dog wool with the results obtained by
Gomes et al. [19] for the composites made with green epoxy matrix reinforced with dog
wool without any treatment, it is possible to observe that the transformation of the fibres
in yarns, and subsequently in fabrics, improved both mechanical properties, with the
exception of the composite D_K_1Y_N5. This improvement was expected, because the
random distribution of the fibres in the composites produced by Gomes et al. does not
allow for the load applied to the composites to be distributed in the most efficient way,
which results in a reduction in the mechanical properties of the composite materials.

Analysing Figure 14d, one can observe that the composites S_C_3Y_N5, D_C_1Y_N5,
S_W_3Y, and D_W_1Y have very close values and S_W_3Y has the highest strain at first
failure/break value (1.18%), while the composite S_K_3Y_N5 has the lowest value (0.41%).
The S_K_3Y_N5 composite has the lowest quantity of fibres (Table 5) of all the composites
and is also reinforced with a knitted fabric, the fabric with the highest flexibility of all the
fabrics studied. For those reasons, this composite will have a low strength and stiffness,
and the composite will exhibit an elastic behaviour, with the applied load being mostly
supported by the polymeric matrix. Regarding the composite O_W_3Y, due to the geometry
of the reinforcement fabric, this composite has a high strength and stiffness, so it should
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have a lower deformation value. The high value for the deformation at first failure /break
obtained for this composite could be explained by the low fraction of fibres present; in
other words, the load applied is mostly sustained by the polymeric matrix, which is less
strong and stiff than the reinforcement.

Comparing the fibres used in the reinforcement, composites reinforced with sheep’s
wool exhibit higher strain at first failure/break values if the reinforcement was made by
weaving, but if the reinforcement was made by crochet or knitting, the composites rein-
forced with dog wool exhibit the highest values. Due to the superior strength and stiffness
of the composites reinforced with sheep’s wool, they should display lower deformation
values at first failure/break than those reinforced with dog wool, no matter which type
of reinforcement is used. This applies except for the composites reinforced with woven
fabrics, where the composites reinforced with dog wool fibres have higher strain at first
failure/break values than those reinforced with sheep wool fibres (Figure 14d).

Regarding the impact of the type of textile structure used as reinforcement on the
deformation at first failure/break, one can see that the composites reinforced with woven
fabrics have the highest deformation values, followed by the composites reinforced with
crocheted fabrics, and the composites reinforced with knitted structures have the lowest
values. The results obtained are not in accordance with the expected results, since due to
the high dimensional stability of the woven fabrics and to the high strength and stiffness
of the composites reinforced with these structures, the percentage of deformation at first
failure/break should be lower. It was expected, in fact, to show the lowest value of all the
composites analysed. In composites reinforced with woven structures, the loads applied
are distributed in two directions (along the direction of the weft and warp yarns) [34],
while in composites reinforced with meshes, the loads applied can be distributed in several
directions, which leads to less stiff behaviour.

According to Figure 14e, one can verify that the composite S_W_3Y has the highest
toughness value (0.145 J/ mm3), and S_K_3Y_N5 has the lowest value (0.017 J/mm?). The
highest value of the S_W_3Y composite can be explained by the higher number of yarns
used, the higher rigidity of the fibres, and to the dimensional stability of the reinforcement,
while the lowest value of the composite S_K_N5 can be explained by the high flexibility of
the reinforcement, and by the low quantity of fibres present (Table 5). From the analysis
of this figure, it is possible to verify that the composites reinforced with sheep’s wool
have higher toughness values than those reinforced with dog wool, except when the
reinforcement was made by knitting. These values were expected, since the composites
reinforced with sheep wool fibres have higher tensile strength and stiffness than the
ones reinforced with dog wool fibres, and therefore are able to absorb more energy until
breaking (Figure 14a—c). The fact that the composite S_K_3Y_NS5 is less tenacious than
the D_K_1Y_N5 composite may be due to the lower fibre content present in the first one
(Table 5).

Comparing the different reinforcement manufacturing techniques, the composites
reinforced with woven fabrics are the ones that absorb more energy before breaking,
followed by the composites reinforced with crocheted fabrics. The composites reinforced
with knitted meshes are the ones with the lowest toughness values. The highest values of
the composites reinforced with the woven fabrics can be explained by the great stability of
these fabrics, while the lowest values of the composites reinforced with the knitted fabrics
can be explained by the high flexibility of the meshes and to the low quantity of the fibres
present in those composites (Figure 14e).

It is important to emphasize that the strain values presented were obtained in dif-
ferent contexts: deformation at first failure and deformation until complete rupture of
the composites. Also, it is important to note that in the analysis of the results obtained
(Figures 13c and 14d), there was no distinction between the specimens that broke com-
pletely and those that at the end of the tensile test still had intact fibres.

Analyzing the results from Table 8, one can verify that the Young’s modulus results
obtained experimentally for the different composites are in between the limits predicted by
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the theoretical models of the rule of mixtures, considering isostress and isostrain conditions,
except the composite D_K_1Y_NS5, where the elastic modulus obtained experimentally is
equal to the modulus considering the isostress condition. Considering these results, one
can conclude that the composites have a stiffness intermediately between the stiffness of
the fibres and the matrix. Since the fibres’ stiffness is very low, compared to the resin matrix
stiffness, the resin will not be reinforced in terms of stiffness.

4.3. SEM of the Composites

By analyzing Figures 15 and 16, it is possible to identify some of the failure mechanisms
that occurred during the tensile tests.

Comparing the different types of structures used as reinforcement, one can see that
in the composites reinforced with crocheted fabrics (Figures 15a— and 16a), there are
less holes present in the resin, which indicates that there was a low occurrence of fibre
pull-out. One can also see that the main failure mechanism in this type of composite is
the fibre fracture. In contrast, in the composites reinforced with woven and knitted fabrics
(Figures 15d,e and 16b,c), it is possible to see a considerable number of holes in the matrix
(higher number of holes present in the composites reinforced with knitted fabrics), which
indicates the occurrence of fibre pull-out.

These results suggest that the interfacial interaction between the fibres and the matrix
of composites reinforced with crocheted fabrics is greater than the interaction between
composites reinforced with woven and knitted fabrics. The higher the interaction between
the two components, the greater the mechanical performance of the composite material, a
claim that was demonstrated in the mechanical tests carried out.

5. Conclusions

In this work, eight green composites reinforced with sheep and dog wool fibres, both
from Serra da Estrela, were produced in order to study their flexural and tensile behaviours.

The main results obtained can be divided into two parts. The first part, where only
the mechanical test results of the composites reinforced with crocheted fabrics made with
sheep’s wool were studied, concerns the influence that the diameter of the needle and
the number of yarns used in the production of the reinforcement have on the tensile and
flexural properties of the composites produced. The second part focuses on the influence
that the type of fibre and the fabric architecture have on these two mechanical properties.

1. Influence of the needle diameter and number of yarns used

e Increasing the number of yarns used increases the flexural strength (by 339.11%),
the tensile strength (188.07%), and stiffness of the composites;

e Reducing the diameter of the needle used in the reinforcement increases the
flexural strength (by 30.17%), the tensile strength (13.31%), and stiffness of
the composites;

e Increasing the number of yarns used in the reinforcement increases the com-
posite’s stiffness, which might reduce the ductility of the composite material,
and therefore allow the material to endure a lower deformation before breaking
(decrease of 9.71%);

e The use of a needle with a larger diameter produces more flexible fabrics, which
decreases the stiffness of the composites and allows the material to deform more
before breaking (increase of 21.51%);

e  Increasing the number of yarns used in the reinforcement increases significantly
the toughness of the composites by 141.18% and the reduction in the diameter of
the needle used decreases the tenacity by 10.87%.

2. Influence of the type of fibre and type of fabric used in the reinforcement
e  Flexural tests
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) The composites reinforced with sheep’s wool have a higher specific flexural
strength and higher Young’s modulus than the ones reinforced with dog
wool, with an average improvement of 17.44% and 50.93%, respectively;

) The composites reinforced with crocheted fabrics have the highest specific
flexural strength and Young’s modulus values, with average values of
21.71% and 45.99%, respectively, compared to composites reinforced with
woven fabrics, and average values of 137.57% and 186.68%, respectively,
compared to composites reinforced with knitted fabrics.

e  Tensile tests

o Composites reinforced with sheep’s wool have a higher specific tensile
strength and higher Young’s modulus than the ones reinforced with dog
wool, with an average improvement of 33.16% and 95.06%, respectively;

o If the reinforcement is made of dog wool, the composites reinforced with
crocheted fabrics have the highest specific tensile strength, but if the
reinforcement is made of sheep’s wool, the composites reinforced with
woven fabrics are the ones with the highest specific tensile strength;

o Composites reinforced with woven fabrics made from dog wool have the
highest modulus, but in the composites where sheep’s wool was used,
the ones reinforced with crocheted fabrics were the ones with the highest
Young’s modulus values;

o Composites reinforced with sheep wool fibres exhibit higher strain at
first failure/break values if the reinforcement is made by weaving, but if
reinforcement is made by crochet or knitting, the composites reinforced
with dog wool fibres exhibit the highest values;

o Composites reinforced with woven fabrics have the highest deformation
at first break/failure values, with an average increase of 14.56% and
187.80% compared to composites reinforced with crocheted and knitted
fabrics, respectively;

o Composites reinforced by woven fabrics are the ones with the highest
toughness, with an average increase of 17.89% and 752.94% compared to
composites reinforced with crocheted and knitted fabrics, respectively;

o If the reinforcement is made by weaving and crochet, the composites
reinforced with sheep wool fibres have higher toughness values than
those reinforced with dog wool fibres;

Additionally, from the tensile tests carried out on sheep’s and dog wool yarns, one
can conclude that sheep’s wool is stiffer and can withstand more strain before breaking,
while dog wool has higher strength and is able to absorb more energy before breaking.

Composites reinforced with natural fibres are gaining attraction across various sectors
due to the environmental benefits and to the reduction in the manufacturing costs. Even
though the biocomposites produced in this work cannot be used in structural applications,
they can be used to produce interior and exterior vehicle components, such as door panels
or seat pads. Also, they can be used in the automobile industry to reduce the overall weight
and the production costs, and to improve fuel efficiency. In the construction industry,
these composites can be used to manufacture windows, windows frames, doors, roof titles,
and ceilings [35,36].

To optimize the mechanical properties, it is suggested that in future works the yarns
made from the dog wool be spun mechanically. This could be an important point to
evaluate, as the mechanical spinning and twisting of the yarns can affect the mechanical
characteristics of the composites. Another interesting point to study is the use of fibres
from different breeds of sheep and dogs, which would allow a more extensive analysis of
the mechanical properties of the composites reinforced with animal fibres.
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