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Sommario

Il presente lavoro riguarda lo studio delle performance meccaniche di bio-compositi ottenuti rinforzando
matrici "green” di tipo termoplastico e termoindurente con fibre naturali ottenute mediante appositi processi
di estrazione da due varieta di agave, striata e americana, che crescono anche spontaneamente nel territorio
siciliano. Attraverso sistematiche analisi sperimentali € stato studiato il comportamento meccanico di
compositi a fibre corte con matrice termoplastica (PLA), ottenibili mediante processo di stampaggio a caldo,
nonché di compositi a fibre lunghe con matrice termoindurente (epossidica "green" tricomponente), ottenibili
per laminazione manuale. Nel lavoro si propone altresi un metodo di estrazione delle fibre ad impatto
ambientale nullo e sono stati messi in luce gli effetti dei possibili trattamenti delle fibre sulle performance dei
compositi nonché le indicazioni per il miglioramento delle prestazioni meccaniche ottenibili da tali
compositi.

Abstract

This work deals with the study of the mechanical performance of bio-composites obtained by reinforcing
both "green" thermoplastic and thermosetting matrices with natural fibers obtained by means of proper
extraction processes, from two variety of agave (striata and americana) that grows in the Sicilian territory.
Through systematic experimental analyses, the mechanical performance of short fiber composites with
thermoplastic matrix (PLA) obtained by hot molding, as well as composites with thermosetting matrix (tri-
components "green” epoxy) obtained by hand lay-up, has been studied. Also, an innovative fiber extraction
process having a zero environmental impact, have been proposed. Moreover, the effects of the eventual fiber
treatments, as well as the recommendation to improve the performance of such composites are described.

Parole chiave: Biocompositi, fibre naturali, agave.

1. INTRODUZIONE

La crescente attenzione verso le problematiche ambientali legate all’inquinamento ed alla produzione di
materiali caratterizzati da elevato impatto ambientale, tra i quali si possono annoverare gli stessi materiali
compositi a matrice polimerica (rinforzati con fibre di carbonio, vetro, aramide), ormai largamente utilizzati
nei piu diversi settori della produzione industriale, ha portato negli ultimi anni ad un crescente interesse
verso i cosiddetti materiali eco-sostenibili o eco-compatibili tra i quali giocano un ruolo importante i bio-
compositi, solitamente compositi costituiti da matrici a basso impatto ambientale rinforzate con fibre
naturali. Si tratta di materiali aventi al minimo un basso impatto ambientale, che possono rientrare nella
categoria dei materiali rinnovabili nel caso in cui essi utilizzano anche matrici naturali o biodegradabili
ottenute a partire da materiali naturali. Tali materiali trovano sempre piu larga applicazione in quei settori in
cui la riciclabilita dei materiali utilizzati per applicazioni semi-strutturali (produzione di pannelli, cruscotti,
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elementi isolanti, porte, schienali ecc.) & una caratteristica molto sentita, come avviene per esempio nel
settore automobilistico (es. BMW e Volvo fanno fa sempre piu largo uso di fibre di lino e di agave) e della
nautica da diporto, dove 1’uso di materiali “green” ¢ un parametro capace di influenzare significativamente e
positivamente il mercato. Nei materiali compositi “green” 1’uso delle fibre naturali ¢ in forte espansione in
guanto queste consentono di ottenere in pratica un materiale rinnovabile (zero impatto ambientale) e
biodegradabile (a fine vita lo stesso materiale ridotto in polvere pud essere per esempio utilizzato come
ammendante/fertilizzante dei terreni agricoli), e mediamente presentano proprieta relativamente buone in
termini di densita, resistenza meccanica, basso danneggiamento alla manifattura ecc. Le fibre naturali (es,
lino, canapa ecc.) sono state utilizzate per rinforzare sia matrici termoplastiche (polipropilene, polietilene
ecc.) che come & noto meglio si prestano alla produzione di parti anche di geometria complessa mediante
stampaggio ed allo stesso tempo presentano una piu facile riciclabilita, sia termoindurenti (poliestere,
fenoliche ecc.) che in genere offrono migliori caratteristiche meccaniche. Le principali limitazioni connesse
all’uso delle fibre naturali, che devono debitamente essere tenute in considerazione nella progettazione, sono
essenzialmente elevato assorbimento di acqua in ambienti umidi, bassa resistenza al fuoco, limitate proprieta
meccaniche, qualita significativamente variabile con la provenienza e le particolari colture utilizzate per la
produzione. Tra le fibre naturali, particolarmente interessante risulta la fibra di agave caratterizzata da buona
resistenza e rigidezza unita a basso costo e buona compatibilita con molte matrici polimeriche.

Diversi lavori presenti in letteratura riguardano lo studio della fibra di agave per la produzione di materiali
compositi eco-compatibili. In particolare alcuni lavori si concentrano sul processo di estrazione della fibra e
di produzione della stessa [1-6] considerando le diverse tipologie di fibre presenti nella stessa foglia. Ancora,
altri lavori [4-6] sono stati indirizzati allo studio della resistenza meccanica e dei principali fattori di
influenza concentrando 1’attenzione sulla “singola fibra” piuttosto che sui materiali compositi. | lavori
riportati in [7-15] hanno indagato invece sulla resistenza a fatica di particolari compositi rinforzati con fibre
di agave appositamente trattate o gli effetti di diversi processi termochimici caratterizzati da un pit 0 meno
significativo impatto ambientale, sulle caratteristiche delle fibre. In [12-21] gli autori hanno cercato di
correlare le proprieta meccaniche della fibra con I’intima struttura che puo variare in funzione della varieta di
agave considerata e dei diversi processi di estrazione e successivo trattamento.

Il presente lavoro, svolto nell’ambito di un progetto finanziato dalla Regione Siciliana per lo sfruttamento
innovativo di terreni marginali attraverso la coltivazione di agave, finalizzata alla produzione di fibre naturali
e biogas, ha lo scopo di analizzare la possibilita di sfruttamento delle fibre di agave siciliana per la
produzione di materiali compositi “green” sia a matrice termoplastica che termoindurente. In particolare,
I’obiettivo che si intende perseguire ¢ la messa a punto di compositi a fibra corta con matrice termoplastica
in PLA che possono essere prodotti per stampaggio ed utilizzati per applicazioni strutturali non importanti, e
di compositi a fibra lunga con matrice “green” di tipo epossidica, che possono essere prodotti per
laminazione manuale ed utilizzati per applicazioni strutturali relativamente piu impegnative.

2. LE FIBRE DI AGAVE

Nel presente lavoro sono in particolare considerate 2 varieta di agave presenti nel territorio siciliano ed
oggetto di campi sperimentali realizzati nell’ambito del sopra citato progetto promosso dalla Regione
Siciliana con fondi europei, quale I’agave “striata” (Fig.1a) e “americana” (Fig.1b) tipicamente utilizzata
anche in paesi non europei (Africa, America ecc.) per la produzione di manufatti quali corde e tessuti.

Fig. 1. (a) esemplari di agave striata e (b) di agave americana che crescono nel territorio siciliano.



44° CONVEGNO NAZIONALE — MESSINA, 2-5 SETTEMBRE 2015

La agave e una pianta appartenente alla specie delle Agavaceae che presenta foglie carnose allungate
rinforzate da molte fibre rettilinee disposte longitudinalmente nella foglia (Fig.2a) e di diverso tipo, quelle
strutturali concentrate sul perimetro della foglia e quelle non propriamente strutturali (arch fiber) disperse
nella matrice vegetale (Fig.2b). Si tratta di fibre aventi un diametro medio di 150-200um (Fig.2c), ben
superiore ai 10-12 um delle usuali fibre sintetiche utilizzate nei tradizionali compositi a matrice polimerica.

Arch fiber

Fig. 2. (a) Sezione della foglia di agave, e (b) particolare delle fibre presenti; (c) micrografia della fibra strutturale.

Com’¢ possibile osservare dalla micrografia riportata in Fig.2c, la fibra di agave é tipicamente composta da
tante celle aventi diametro variabile da 6 a 30um. Le celle sono tenute insieme da lignina e emicellulosa. Il
peso specifico delle fibre di agave e mediamente di circa 1.45 kg/dm®, dello stesso ordine di grandezza
pertanto dei polimeri utilizzati quali matrici e significativamente piu basso delle fibre sintetiche (carbonio,
vetro ecc.). Le proprieta meccaniche delle fibre di agave possono variare in un range relativamente elevato; il
modulo di Young tra 5 e 25 GPa, la resistenza a trazione tra 100 e 500 GPa. La compatibilita con le matrici
polimeriche in genere é abbastanza buona sebbene in letteratura sono documentati fenomeni di debonding e
di pull-out delle fibre.

3. ESTRAZIONE E TRATTAMENTO DELLE FIBRE

In genere I’estrazione delle fibre di agave avviene attraverso processo di scorticatura o DiCoDe (digestione
in NaOH o altro, compressione e decompressione finalizzata all’allontanamento della fase liquida) seguito da
un trattamento di pulitura (allontanamento della matrice vegetale) mediante immersione in soluzione caustica
di NaOH. Si tratta di un processo caratterizzato, specie per 1’uso della soda caustica, da un significativo
impatto ambientale che mal si accorda con la produzione di compositi “green”. Al fine di valutare la
possibilita di mettere a punto un processo meccanico di estrazione e pulitura non facente uso di NaOH, nel
presente lavoro la fibra di agave é stata estratta attraverso un processo di pressatura della foglia mediante
pressa a rulli appositamente realizzata (Fig.3a) o pressa lineare (Fig.3b) alternata a fasi di immersione in
acqua per facilitare I’allontanamento della matrice.

(b)
Fig.3. Immagine (a) della pressa a rulli e (b) della pressa lineare usate per la estrazione delle fibre di agave.

Al fine di confrontare le performance delle fibre di agave cosi estratte e ripulite, con quelle delle stesse fibre
soggette a trattamento tradizionale in NaOH, con eventuale applicazione di uno sforzo di trazione finalizzato
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ad ottenere fibre rettilinee (piu rigide e resistenti), alcuni campioni delle fibre estratte sono state immerse in
soluzione di NaOH ed altri campioni sono pure stati assoggettati a trazione durante la immersione. Sono stati
pertanto studiate 6 diverse tipologie di fibra di agave, quali:

Agave Striata pressata per Rullatura Non trattata (ASRN — Fig.4a);

Agave Striatapressata con pressa Lineare Non trattata (ASLN — Fig.4b);

Agave Striata pressata per Rullatura Trattata in NaOH (ASRT- Fig.4c);

Agave Striata pressata per Rullatura Trattata in NaOH e soggetta a Trazione (ASRTT — Fig.4d);
Agave Americana pressata per rullatura Trattata in NaOH e soggetta a Trazione (AARTT — Fig.4e).

Per lo studio di compositi a matrice termoplastica da ottenere mediante stampaggio, sono state in particolare
considerate fibre corte di ASRTT e di AARTT, mentre per lo studio di compositi a fibra lunga da produrre
laminazione manuale, sono state considerate tutte e 5 le tipologie di fibre sopra elencate.

(d) (e)
Fig.4.Fibre di (a) ASRN, (b) ASLN , (c) ASRT, (c) ASRTT,(e) AARTT.

4. CARATTERIZZAZIONE MECCANICA DELLE FIBRE

Per caratterizzare il comportamento meccanico delle diverse tipologie di fibre sono state eseguite prove di
trazione su singola fibra utilizzando la macchina prova materiali BOSE tipo Biodynamic Test Machine da 10
N riportata in Fig.5a. In dettaglio, la macchina é dotata di un estensometro ottico basato su tecnica DIC (Fig.5h).

(a)
Fig.5: (a) Macchina prova materiali BOSE tipo Biodynamic Testing Machine (b) relativo estensometro ottico.
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La caratterizzazione di ciascuna tipologia di fibra € stata eseguita mediante lotti costituiti da 5 campioni. Il
diametro di ciascun campione (fibra) e stato preliminarmente determinato mediante 3 misure eseguite su tre
differenti sezioni del tratto utile di fibra con apposito calibro meccanico. Dai diagrammio—e delle prove di
trazione su singola fibra, per tutte e 5 le tipologie esaminate si é rilevato un comportamento pressoché lineare
fino alla rottura. Nella seguente Tab.1 sono riportati i risultati delle prove in termini di tensione di rottura a
trazione (o;), deformazione a rottura (&) e modulo di Young (E).

Tab. 1 - Risultati delle prove di trazione su singola fibra per le 5 tipologie di fibre di agave considerate.

Tipo di fibra o, [MPa] €,[%] E [GPa] o, [MPa]* E, [GPa]*
ASRN 318 + 190 35+0,5 9,3+6,3 102 + 42 52+25
ASLN 403 + 116 2,0+1,0 18,7+ 4,6 270 + 69 9.0+3.7
ASRT 399 + 85 3,3+1,5 12,7 + 4,6 126 + 20 6.6 +1.8
ASRTT 492 + 168 39+1,2 14,5+ 6,2 130 + 34 7.31+0.8
AARTT 312 + 154 39+1,8 9,8+ 5,4 94 + 32 54422

(*): valori stimati mediante Micromeccanica.

Dall’esame dei valori medi dei risultati delle prove di trazione relative alle diverse tipologie di fibre riportate
nelle precedente tabella, si evince come la tensione di rottura é relativamente elevata, variabile tra 300 e 500
MPa circa; escludendo invece il processo di estrazione per pressatura lineare che presenta una deformazione
a rottura relativamente limitata (2%), la deformazione a rottura delle fibre varia in un range piuttosto
limitato, tra 3.3 e 3.9 %. Il modulo di Young medio invece varia in un range piuttosto ampio, tra 9.3 e 18.7
MPa (valori estremi di 3.0 e 23.3 MPa sono stati comunque rilevati). Da un esame comparativo dei risultati
relativi all’agave striata (ASXX) si osserva in dettaglio che il trattamento in NaOH produce rispetto alle fibre
non trattate un incremento del 25% della resistenza a rottura ed un incremento del 37% del modulo di Young
restando pressoché invariata la deformazione a rottura. L’ulteriore applicazione di una trazione durante il
trattamento in NaOH da luogo a caratteristiche ancora piu elevate: la tensione di rottura sfiora i 500 MPa ed
il modulo di Young i 14.5 MPa, incrementandosi entrambi del 55% circa rispetto alla stessa fibra non
trattata. Il processo di pressatura lineare proposto, invece da luogo ad un miglioramento della resistenza
confrontabile con quello ottenuto con il semplice trattamento in NaOH. In termini di modulo di Young
invece la pressatura lineare da luogo ad un raddoppio della rigidezza dovuto all’effetto di stiramento delle
fibre prodotto da tale tipo di pressatura. La deformazione a rottura perd diminuisce in modo pressoché
inversamente proporzionale riducendosi a valori prossimi al 2% (energia a rottura pressoché costante).
Tenuto conto che le matrici polimeriche termoindurenti comunemente utilizzate nei compositi presentano
mediamente deformazioni a rottura del 2%, segue che la migliore tipologia di fibra per ottenere compositi
con buona resistenza meccanica e buona rigidezza é senza dubbio quella estratta con pressatura lineare e non
trattata in NaOH. Cio & ampiamente mostrato dai valori di resistenza a trazione e del modulo di Young
longitudinale di un composito unidirezionale, riportati nelle ultime due colonne di tab.1 e relativi ad un
composito medio con V¢ =0.4 ottenuto con una comune matrice termoindurente avente modulo di Young di
2.5 GPa, deformazione a rottura del 2%, resistenza di 50 MPa. | valori sono stati calcolati con la ben nota
regola delle miscele utilizzando il criterio che la rottura del composito segue la rottura del materiale a piu
bassa deformazione limite, e cioe con le seguente relazione:

O1=EF2%* Vit Gm(1-V) (1)
E=Ef* Vit En(1-V) )

A parita di trattamento (in NaOH + trazione), il confronto delle caratteristiche dell’agave striata (ASRTT)
con I’agave americana (AARTT) mostra come la agave striata presenta migliori performance sia in termini di
resistenza (+58%) che di rigidezza (+48%). Con riferimento ad una produzione di fibre realizzata nel
territorio siciliano, € pertanto possibile affermare che le proprieta meccaniche della fibra ricavata dalla agave
striata sono ben superiori a quelle della varieta americana, sebbene oggigiorno questa ultima risulta la varieta
largamente utilizzata per la produzione di fibre destinate alla confezione di corde e tessuti vari, ed ¢ 1’unica
disponibile in commercio, anche per la realizzazione di compositi.
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5. COMPOSITI A FIBRA CORTA

Come sopra accennato, al fine di valutare le performance di bio-compositi rinforzati con fibre di agave ed
adatti alla produzione industriale di componenti in grande serie mediante stampaggio a caldo, sono stati
studiati due tipologie di compositi a fibre corte rinforzate con ASRT e AART. In particolare, le fibre corte
sono state ottenute a partire da fibre lunghe mediante successivo taglio ad una lunghezza di circa 3.0 mm.
Tale lunghezza é stata scelta tenuto conto del sistema di stampaggio utilizzato, capace di produrre provini
aventi larghezza di 8 mm e spessore di circa 1.5 mm, e tenuto altresi conto di una stima della lunghezza
critica (l) della fibra che per fibre aventi diametro medio d=0,2 mm e tensione di rottura tensione o;
compresa tra 300 e 500MPa (tab.1), e matrici aventi una tensione tangenziale di scorrimento ;=30 MPa,
risulta pari a circa 3 mm, essendo :

Il=d*c; /7, =0.2 mm*(300-500 MPa)/30 MPa =2-3 mm 3

Quale matrice é stato scelto il PLA (polilattato, formula CsH;0,), che come e noto, & un polimero
termoplastico che fonde a 180° C, ottenuto dall’acido lattico e per questo risulta in pratica un materiale
rinnovabile e biodegradabile. Il principale limite del PLA per molte applicazioni in diversi campi della
produzione industriale & costituito dalla bassa rigidezza (dell’ordine di 1 GPa), essendo in genere buona la
resistenza meccanica che si attesta intorno ai 50 MPa. Per questo si ha un notevole interesse a “irriggidire”
tale materiale piuttosto che ad aumentarne la resistenza, mediante fibre naturali che non ne alterino le
proprieta “green”.

5.1 Realizzazione di provini in composito a fibra corta con matrice in PLA

Al fine di valutare le performance di tali compositi, sono stati realizzati provini di tipo dog-bone mediante
apposito sistema automatico che consente di miscelare il PLA in polvere con le fibre di agave e quindi di
portare tutto alla temperatura di manifattura di 180° C e conseguentemente di stampare il materiale in sottili
fogli di spessore di circa 1,5 mm utilizzando una pressione di stampaggio di circa 1 bar . Da tali fogli sono
stati ricavati n° 4 provini dog-bone per ciascuno dei 2 tipi di fibra considerati (Fig.6a,b). Il processo ha
consentito di ottenere compositi con percentuale di fibre V=20%. Al fine di valutare le proprieta del PLA
sono pure stati ottenuti 4 provini di solo PLA (Fig.6¢) che sono stati pure sottoposti a prova di trazione

(a) (b) (c)
Fig.6. (a) Provini in composito (a) ASRTT-PLA, (b) AARTT-PLA ed (c) in solo PLA, ottenuti per stampaggio.

5.2 Prove di trazione dei compaositi a fibra corta con matrice in PLA

I provini descritti al punto precedente sono stati sottoposti a trazione in accordo con la norma ASTM
D3039/D3039M-00 [22],utilizzando una macchina prova materiali tipo MTS da 30 kN con programma di
prova a deformazione imposta con velocita di deformazione di 1 mm/minuto (Fig.7). Ciascun provino € stato
strumentato con un estensometro a coltello tipo HBM con base di misura di 25 mm.

Nella seguente figura sono riportate preliminarmente le curve di trazione di 4 provini di PLA testati
sperimentalmente.
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Fig.7. Andamento delle curve di trazione dei provini in solo PLA (polilattato).

Dalle curve di Fig.7 si evince che il PLA manifesta un buon comportamento elastico lineare quasi fino a
rottura, che avviene per ;=55 MPa circa. Il cedimento avviene con deformazioni intorno al 5% (collasso
definitivo intorno al 7%). Il materiale esibisce un modulo di Young relativamente basso e pari a circa 1.4
GPa. Nella seguente figura 8 sono illustrate invece le curve di trazione relative ai provini in composito
rinforzati con ASRTT.
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Fig.8. Andamento delle curve di trazione relative ai provini in composito a fibre corte ASRTT-PLA.

Dalle curve di Fig.8 si evince che il composito a fibre corte ASRTT-PLA manifesta in pratica anche esso un
comportamento elastico lineare fino a rottura, che avviene pero per una tensione media di rottura o= 48 MPa
circa (decremento del 13% circa rispetto al solo PLA). Il materiale composito esibisce un modulo di Young
Exsrrr—pra = 1,9 MPa (incremento del 43% rispetto al solo PLA). La deformazione a rottura € pari a
€rasrrT—pLa = 3:2%, che e di poco inferiore a quella delle fibre e piuttosto lontana rispetto a quella della
matrice. Tale risultato indica che la rottura delle fibre é influenzata dai fenomeni di concentrazione delle
tensioni che si verificano all’interfaccia fibra-matrice, precede quella della matrice e determina il completo
collasso del materiale composito. L’introduzione delle fibre pertanto riesce ad irrigidire il materiale ma non
ad aumentarne la resistenza. Utilizzando la micromeccanica si pud stimare che con una percentuale in
volume di fibre V=30% (valore massimo possibile per compositi a fibre corte) si puo ottenere un composito
con un modulo di Young circa 2.8 GPa, cioe circa doppio del PLA. Infine, nella seguente figura 9 sono
mostrate le curve di trazione dei compositi AARTT-PLA, aventi anche essi concentrazione V;=20%.

La Fig.9 mostra che in pratica in termini di tensione di rottura un composito AARTT-PLA esibisce
performance simili al composito ASRTT-PLA (o aartr-rLa=47,8 MPa) e simili risultati si ottengono anche
in termini di modulo di Young e di deformazione a rottura (Eaartr-ria=1,92 MPa € € aartT-PLA)=2,9%).
Valgono pertanto per il composito AARTT-PLA le stesse considerazioni fatte per il ASRTT-PLA
(incremento della rigidezza, leggero decremento della resistenza).
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Fig.9. Andamento delle curve di trazione relative ai provini in composito AARTT-PLA.

5.3 Realizzazione di provini in composito a fibra corta con matrice epossidica “green”.

Al fine di verificare la possibile I’influenza della matrice sulle performance di compositi a fibre corte, con
particolare riferimento alla influenza della adesione fibra-matrice, sono stati testati anche provini a fibre
corte con matrice termoindurente epossidica tri-componente “green” tipo SUPERSAP CNR epoxy con
induritore tipo IHN [23]. La preparazione di tali provini é stata eseguita impastando opportunamente matrice
e fibre corte e quindi posizionando I’impasto all’interno di un piccolo stampo (Fig.10) realizzato in
poliammide, il cui controstampo ¢ stato utilizzato per I’applicazione di una pressione di polimerizzazione di

circa 0.2MPa.

(b) (c)
Fig. 10. (a) stampo e (b) controstampo in poliammide utilizzato per la preparazione dei compositi a fibra corta
con matrice epossidica “green” tri-componente; (c) pannello in ASRT.

5.4 Prove di trazione dei compositi a fibra corta con matrice epossidica “green”

Nella seguente fig.11 sono riportate le curve delle prove di trazione eseguite sui provini a fibre corte in
epossidica.

Composito in Fibre di Agave Siciliana (corte) trattate in NaOH con Vf=20% [Curva a]
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Composito in Fibre di Agave Siciliana (corte) trattate in NaOH con Vf=20% (deformazione trasversale) [Curva b]
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Fig. 11. Curve di trazione relative ai provini a fibre corte con matrice epossidica “green” tipo SUPERSAP.
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In sintesi si osserva come tali compositi esibiscono qualitativamente lo stesso comportamento meccanico di
quelli in PLA, cioé la rigidezza del composito € superiore a quella delle matrice ma la resistenza € piu bassa.
In dettaglio, I'aumento di rigidezza & come nel caso precedente in buon accordo con le previsioni teoriche
(EasrT-epoxy=3,7 GPa cone,=2,1% ) mentre il decremento della resistenza € piu accentuato (o.asrT-epoxy)=30
MPa) a conferma che il meccanismo di rottura risulta fortemente condizionato dai fenomeni di
concentrazione delle tensioni, dalla effettiva adesione fibra-matrice e dalla lunghezza critica della fibra.

6. COMPOSITI A FIBRA LUNGA

Al fine di valutare le performance meccaniche di compositi a fibra lunga da utilizzarsi per applicazioni
meccaniche piu impegnative in termini di resistenza e rigidezza, sono stati prodotti e testati provini
unidirezionali in composito a fibra lunga ottenuti considerando tutti e 5 i diversi tipi di fibra (vedi Fig.4)
analizzati ed utilizzando ancora la matrice tri-componente “green” di tipo SUPERSAP sopra descritta.

6.1 Realizzazione dei provini unidirezionali a fibra lunga

I provini per le prove di trazione e taglio sono stati realizzati a partire da piccoli pannelli di composito
unidirezionale ottenuti mediante laminazione manuale. A titolo di esempio la seguente figura 12 mostra il
pannello ottenuto dopo polimerizzazione a temperatura ambiente del composito rinforzato con ASRN.

Fig. 12. Pannello in composito unidirezionale rinforzato con ASRN.

A partire dai pannelli sono stati realizzati provini rettangolari rinforzati con tabs in alluminio (vedi Fig.13a) e
strumentati con estensometro a coltello per la misura della deformazione assiale e ER trasversale per la
misura della deformazione trasversale finalizzata al calcolo del coefficiente di Poisson.

Fig. 13. (a) provino in composito a fibra lunga strumentato con ER e (b) soggetto a trazione.

6.2 Prove di trazione compositi unidirezionali a fibra lunga

Nella seguente figura 14 sono riportati i risultati della prove di trazione eseguite sui provini in composito a
fibra lunga utilizzando la macchina prova materiali tipo MTS da 30 kN (vedi fig.13b).
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Fig. 14. Curve di trazione relative ai diversi provini in composito a fibra lunga analizzati.

Dalla analisi della figura 14 si evince come i compositi a fibra lunga esibiscono una resistenza a trazione
variabile tra circa 65 e 100 MPa con una deformazione media a rottura di 1,5% circa (variabile tra 1.2 e
1.7%), ed un modulo di Young variabile tra 5.2 e 6.5 GPa. Tali valori, relativi a compositi con percentuale in
volume di fibre V; variabile tra 15% e 0.33%, sono in buon accordo con la Micromeccanica se si considera
che la rottura del composito avviene per rottura della matrice (che presenta appunto una deformazione a
rottura intorno al 2% come dichiarato dallo stesso produttore). In altre parole, contrariamente a quanto
accade nei tradizionali compositi a matrice polimerica rinforzati con fibre sintetiche, nei compositi analizzati
la rottura segue il prematuro cedimento della matrice per limitata deformabilita a rottura. Se si vuole
aumentare la resistenza di tali compositi, ovvero sfruttare meglio la resistenza delle fibre, & necessario
sostituire la matrice epossidica con altre matrici che abbiano una piu elevata deformazione a rottura,
confrontabile se non superiore, a quella delle fibre. La matrice utilizzata, purtroppo, non consente di ottenere
tale risultato avendo una deformazione a rottura relativamente bassa, mentre 1’uso del PLA dovrebbe dare
significativi vantaggi avendo una deformazione a rottura superiore al 5%.

6.3 Prove di taglio compaositi unidirezionali a fibra lunga

Al fine di testare le performance a taglio di tali compositi sono stati eseguite prove di taglio utilizzando la
prova “losipescu”, descritta in dettaglio nella norma ASTM D5379/D5379M-98 [24], che utilizza un piccolo
provino appositamente intagliato e strumentato con una coppia di estensimetri cosi come rappresentato nella
seguente Fig.15 che mostra appunto il provino montato nella relativa macchina di prova.

Fig. 15. (a) Provino losipescu strumentato con apposita rosetta estensimetrica a 2 griglie, in fase di prova.
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Le prove di taglio hanno mostrato come tali compositi esibiscono una resistenza a taglio relaivamente
elevata, compresa tra 25 e 37 MPa, ed un modulo di taglio pressoché costante G = 1.5 MPa. Le piccole
variazioni del modulo di taglio al variare della tipologia di fibra, confermano come il comportamento a taglio
sia, come quello a trazione, fortemente dominato dalla matrice. Nella seguente tabella 2 sono riportati in
sintesi i risultati delle prove di taglio insieme a quelli relativi alle prove di trazione precedentemente
illustrate.

Tab. 2 - Risultati delle prove di trazione e taglio relative a compositi a fibre lunghe a matrice epossidica analizzati.

Fibra \'A o.[MPa] | €% | t.[MPa] | E, [GPa] | G,r[GPa] Vit
ASRN | 0,33 97.7 1,7 27.2 5.8 1,05 0,43
ASLN | 0,26 92.0 1,5 34.6 6,4 - 0,37
ASRT | 0,24 86.5 1,8 31.7 5.8 1,05 0,40
ASRTT | 0,15 65.3 1,2 24.7 5.5 1,06 0,38
AARTT | 0,19 63.6 1,3 24.6 5.2 1,2 0,45

7. ANALISI DEI RISULTATI E DISCUSSIONE

Dalla analisi dei risultati mostrati in tabella 2 € possibile osservare che entrambe le performance meccaniche
a trazione e taglio dei compositi a fibre lunghe sono fortemente dominate dalla matrice, come & pure
confermato dai meccanismi di danneggiamento osservati sperimentalmente: in trazione si osserva la rottura
della matrice per raggiungimento della deformazione limite, seguita dalla rottura della fibra con fenomeni di
danneggiamento locale che si propagano a causa dei relativi fenomeni di concentrazione di tensione; in
presenza di taglio si osserva similmente una rottura della matrice per trazione trasversale (a 45° rispetto alla
direzione del carico, seguita dalla rottura delle fibre. 1l miglioramento delle performance meccaniche di tali
compositi pertanto, come gia accennato, puo ottenersi solo utilizzando una matrice avente deformazione a
rottura piu elevata. L'uso del PLA, per esempio, avente una deformazione a rottura superiore al 5-6% appare
pertanto da consigliare anche per la realizzazione di compositi a fibre lunghe. Nella seguente figura 16 sono
riportate le tipiche immagini delle superfici di rottura dei provini unidirezionali soggetti a trazione. Si vede
come la rottura avviene in direzione pressoché ortogonale al carico con presenza di limitati fenomeni di
pull-out delle fibre con lunghezze di pull-out comunque inferiori a qualche millimetro che evidenziano in
definitiva una buona adesione fibra-matrice.

Fig.16. Superfici di frattura relativi a provini unidirezionali con matrice epossidica, provati a trazione.

Inoltre, contrariamente a quanto indicato in letteratura non sono stati rilevati in nessun caso fenomeni di
significativo debonding imputabile a scarsa adesione fibra-matrice. Probabilmente i risultati di letteratura
sono riferiti a fibre lunghe in cui il trattamento di pulitura superficiale non e risultato molto efficiente e
pertanto la presenza di matrice vegetale residua sulla superficie delle fibre e la vera responsabile del
debonding osservato, fenomeno che in alternativa pud essere, come €& noto in letteratura [25], pure
attribuibile a significativi difetti della matrice (microcracking ecc.) legati a bassa qualita del composito. La
maggior parte dei lavori reperibili in letteratura infatti sono stati prodotti da ricercatori aventi alte
competenze nell'ambito della conoscenza dei materiali naturali ma competenze meno spinte nell'ambito piu
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specialistico dei materiali compositi. Nessuna osservazione ¢ riportata infatti in tali lavori circa la supeerficie
delle fibre e la presenza di difetti nella matrice. Al fine di rendere confrontabili i risultati di tabella 2, ottenuti
con compositi aventi concentrazioni di fibre significativamente diversi, utilizzando la Micromeccanica gli
stessi risultati sono stati riportati a quelli di un composito avente una concentrazione di fibre costanti e pari a
V;=33% (vedi tabella 3).

Tab. 3 - Caratteristiche di compositi a fibre lunghe a matrice epossidica aventi concentrazione V=33%.

Fibra Vi | 0,[MPa] | €, [%] | E;[GPa]| Ef[GPa]" | E/GPa]®
ASRN | 0,33 97,7 1,7 5,8 11,5 9.3+6.3
ASLN | 0,33 103,3 1,5 7,3 16,1 18.7+4.6
ASRT | 0,33 100,1 1,8 6,8 14,7 12.7+4.6
ASRTT | 0,33 83,6 1,2 8,5 19,7 14.5+6.2
AARTT | 0,33 73,6 1,3 6,8 14,6 9.8+5.4

(1): valore ricavato a partire dai compositi; (2): valore ricavato da prove su singola fibra.

Tenuto conto che la resistenza piu bassa dei compositi con fibre di agave striata trattate in NaOH con
trazione (ASRTT) rispetto alle altre tipologie fibra considerate, € imputabile ad una piu bassa qualita dei
compositi ottenuti (la presenza di fibre ben rettilinee rende piu difficoltosa la impregnazione delle stesse (e
quindi piu elevata é la concentrazione dei difetti della matrice) in quanto la matrice tende facilmente a
fuoriuscire dal manufatto specie se questo ha piccole dimensioni come ¢é il caso dei piccoli pannelli prodotti,
dall'esame della tabella 3 si evince in pratica come il particolare trattamento, in NaOH e/o in trazione non
influenza significativamente la resistenza a rottura dei compositi. Questo risultato non € in accordo con le
prove su singola fibra che mostrano invece (tab.1) come i trattamenti migliorano non solo la rigidezza ma
anche la resistenza media della singola fibra. Tale diverso risultato si giustifica in buona parte con il
meccanismo di danneggiamento dei compositi dominato dalla matrice e anche dal fatto che i trattamenti,
come é facile comprendere, fanno aumentare il danneggiamento delle fibre che si verifica durante il
confezionamento del composito. Stando a questi risultati & allora possibile affermare che i trattamenti sono
da evitare se si € interessati alla sola resistenza del composito, tenuto conto che i trattamenti in NaOH non
solo aumentano i costi di produzione ma certamente aumentano l'impatto ambientale relativo alla produzione
di compositi che invece devono essere "green". Nelle ultime 2 colonne di Tab.3 sono confrontati i valori del
modulo di Young delle fibre ricavati attraverso la Micromeccanica a partire dalla rigidezza dei compositi
testati (quarta colonna), con i valori ottenuti dalle prove su singola fibra (ultima colonna), gia riportati in
tabella 1. Dal confronto si osserva come il modulo rilevato dai compositi & statisticamente coerente con
quello ricavato con prove su singola fibra; esso ovviamente risulta statisticamente piu affidabile del valore
medio ottenuto con prove su singola fibra essendo in pratica la media ottenuta su un numero di fibre molto
pil elevato (quelle che costituiscono un provino di trazione, al minimo circa 500 fibre contro le 5 fibre usate
nella caratterizzazione della singola fibra). E' pertanto confermato che il trattamento migliora la rigidezza
delle fibre e quindi dei compositi; inoltre la pressatura lineare e da preferire alla pressatura a rulli perché da
luogo a fibre piu rigide (valori compresi tra quelli relativi a trattamento semplice in NaOH e trattamento con
trazione). Infine, si osserva che la agave americana presenta una rigidezza piu bassa dell'agave striata (-26%
circa) che pertanto & da preferire non solo per ottenere compositi piu resistenti ma anche per ottenere
compositi piu rigidi. | valori della rigidezza media delle fibre ottenute a partire dalla rigidezza dei compositi
(penultima colonna di tab.3) permettono di confermare come la rigidezza di compositi rinforzati con fibre di
agave aumenta passando da fibre non trattate a fibre trattate in NaOH a fibre trattate in NAOH + trazione,
con incrementi effettivi rispettivamente del 28% e del 71% circa. E’ altresi confermato che la pressatura
lineare consente pure significativi miglioramenti della rigidezza dei compositi sebbene con valori un poco
inferiori a quelli della fibra pressata per rullatura e trattata in NaOH-+trazione (-18%).

8. CONCLUSIONI

L'analisi sperimentale eseguita con il presente lavoro ha permesso di determinare le caratteristiche
meccaniche di compositi a fibra corta ed a fibra lunga rinforzati con fibre di agave, della varieta striata e
americana, che crescono anche spontaneamente nel territorio siciliano. In particolare, mediante sistematiche
prove su singola fibra sono stati rilevati gli effetti del processo di estrazione e dei principali trattamenti a cui



44° CONVEGNO NAZIONALE — MESSINA, 2-5 SETTEMBRE 2015

possono essere assoggettate le fibre di agave per migliorarne la pulitura e le proprieta. In particolare, al fine
di ridurre l'impatto ambientale del processo di produzione basato comunemente sull'uso di soluzioni di
NaOH o simili, si e proposto un metodo meccanico basato sulla pressatura a rulli o lineare seguita da
apposite azioni meccaniche di pulitura superficiale della fibra. Le prove su singola fibra eseguite hanno
evidenziato che i trattamenti consentono di migliorare sia la resistenza che la rigidezza delle fibre. La
combinazione piu interessante di tali proprieta si ottiene con l'agave striata estratta con processo proposto di
pressatura lineare senza successivi trattamenti in NaOH. A parita di trattamenti, l'agave americana,
largamente utilizzata per la produzione di manufatti in fibra e disponibile in commercio, presenta piu basse
performance rispetto all'agave striata sia in termini di resistenza che di rigidezza. Attraverso sistematiche
prove di trazione su provini a fibre corte discontinue con matrice in PLA (matrice termoplastica) e in
epossidica "green" (matrice termoindurente), e stato rilevato che l'uso delle fibre di agave consente di
migliorare la rigidezza della matrice ma non la resistenza che risulta, per inevitabili fenomeni di
concentrazione delle tensioni e probabilmente anche per gli effetti legati ad una lunghezza delle fibre (circa 3
mm) troppo prossima alla lunghezza critica, di poco inferiore a quella della sola matrice. Ulteriori prove con
maggiore lunghezza delle fibre sono pertanto necessarie al fine di valutare la eventuale influenza della
lunghezza della fibra sulle proprieta meccaniche del composito. Sistematiche prove di trazione e di taglio
eseguite su compositi a fibra lunga con matrice epossidica "green" hanno invece mostrato che i trattamenti
(in NAOH efo in NAOH + trazione) non danno luogo a significativi miglioramenti della resistenza del
composito mentre la rigidezza & significativamente influenzata da questi. In compositi con una
concentrazione di fibre del 33%, passando da fibre non trattate a fibre trattate in NaOH, a fibre trattate in
NaH + trazione, si ha un significativo incremento della rigidezza rispettivamente del 20% e del 50% circa.
Il procedimento proposto di pressatura lineare senza successivi trattamenti in NaOH, permette di ottenere un
composito a minore impatto ambientale, con un incremento della rigidezza del 30% circa ed il piu elevato
valore di resistenza a trazione. L'esame dei meccanismi di danneggiamento ed i valori di resistenza a trazione
rilevati sperimentalmente hanno evidenziato come a causa della elevata deformabilita a rottura delle fibre di
agave la resistenza a trazione & comungue fortemente dominata dalla matrice e pertanto per migliorare le
performance meccaniche di tali compositi & necessario lI'uso di matrici aventi piu elevata deformabilita a
rottura. A tale scopo particolarmente adatto appare lI'uso del PLA anche per compositi a fibre lunghe ed
ulteriori studi sull'argomento sono in corso proprio al fine di mettere a punto compositi con matrici
termoindurenti a piu elevata deformabilita, nonché un processo di produzione di compositi a fibre lunghe con
matrice termoplastica in PLA.
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