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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1. Consideracdes gerais

Ao longo do trabalho se faz referéncia de como a microestrutura influencia,
de forma significativa, as propriedades fisicas e mecanicas do material, assim
como muitas outras.

Na presente pesquisa, o procedimento experimental esteve orientado para o
desenvolvimento da analise a partir da microestrutura do material até¢ a analise
macromecanica, estabelecendo os vinculos que demonstram a estreita relagao que
existe entre estes aspectos.

Utilizando técnicas avangadas de microscopia e processamento digital de
imagens, além de uma rigorosa preparacao de amostras, foi possivel desenvolver
uma metodologia eficaz de caracterizacao microestrutural. Esses resultados foram
o ponto de partida da andlise macromecanica do material antes e apds os

processos de degradacao.

3.2.Compésito pultrudado empregado

O material foi obtido diretamente da linha de produgao de uma empresa que
produz esse tipo de pultrudado aplicado a elementos estruturais como escadas,
grades, vigas e como suporte para instalagcdes elétricas ou leitos para cabos.

Na Figura 11 ¢ apresentado o ambiente de producdo e elaboracdo das pecas

em algumas das diferentes etapas do processo de pultrusdo.
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Figura 11 — Processo de produgado do compésito pultrudado

O material estudado foi fornecido em forma de placa com 5000 mm de
comprimento, cortado posteriormente em placas de 1000 mm cada uma, com o
objetivo de facilitar a manipulagdo das pecas (Figura 12). A se¢do transversal da

peca tem 140 mm de largura e 6.3mm de espessura (Figura 13).

Figura 12 — Placas de composito pultrudado
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Figura 13 — Esquema da distribuigcao e corte das placas de compdsito pultrudado
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3.3.Caracterizagao Microestrutural. Analise Micromecanica

A primeira proposta deste trabalho ¢ desenvolver uma metodologia de
caracterizacdo da microestrutura do material através das técnicas de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e Processamento Digital de Imagens (PDI). A
partir dos resultados obtidos, fazer a andlise micromecanica como estimativa do
possivel comportamento macromecanico do material sob condicdes de
carregamento € ao longo da vida util.

O procedimento usual de preparagdo das amostras — corte, lixamento e
polimento — e a subseqiiente observagdo por Microscopia Optica (MO) ou
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), sdo geralmente utilizados para
registrar e estudar as propriedades microestruturais. Dados quantitativos podem
ser obtidos, mas nos materiais ndo homogéneos como os compdsitos, muitos
campos da microestrutura terdo que ser examinados para poder obter uma
estatistica relevante.

Neste caso o uso de procedimentos de captura automdtica, com o
processamento e analise de numerosos campos, além de rotinas especificamente
desenvolvidas para esse tipo de compdsito permitiram obter uma grande
quantidade de parametros com uma pequena interferéncia do operador humano

[37,38].

3.3.1.Preparagao das amostras

O reconhecimento das propriedades dos materiais que compdem a
microestrutura analisada ¢ vital na correta preparagdo das amostras que serao
levadas ao MEV. A matriz polimérica e as fibras de vidro apresentam rigidez e
dureza muito distintas, com conseqiiente resposta muito diferente as etapas de
preparacao.

Verificou-se que a primeira etapa, de corte das amostras, € critica para a
qualidade de todas as etapas subseqiientes. O corte adequado facilita as etapas de
lixamento e polimento, reduz o nimero de fibras quebradas e particulas dispersas
na matriz. Com conseqiiéncia, as imagens capturadas sdo mais reprodutiveis e o
processamento de imagens fornece resultados mais confiaveis.

Na etapa de lixamento e polimento das amostras, foi empregada uma

politriz automatica que permitiu trabalhar em mais de uma amostra ao mesmo
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tempo, com uma distribui¢do uniforme da forga aplicada sobre cada uma delas e
em igualdade de condig¢des de preparo. As condigdes especificas de operacao as
diversas etapas de preparagdo sdo apresentadas no Anexo 1 da presente tese.

Na analise microestrutural foram tomadas amostras do centro (3000 mm) e
borda da placa (0 mm), com o objetivo de verificar a uniformidade das
propriedades da peca fabricada ao longo do comprimento. A posicdo dos

espécimes tomados ¢ mostrada na Figura 14.
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Figura 14 — Analise Microestrutural. Amostra 1-Borda. Amostra 2-Centro

3.3.2. Analise Microestrutural. Aplicagao da Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) e Processamento Digital de Imagens (PDI)

O método desenvolvido baseia-se numa varredura automatica da sec¢ado
transversal de cada uma das amostras (1 e 2) em diferentes posi¢des ao longo da
espessura das amostras, criando os assim denominados mosaicos transversais
(MT). Formados por diversas imagens justapostas, automaticamente geradas pelo
deslocamento da amostra sob o feixe de elétrons, estes mosaicos compatibilizam
alta resolucao e grande abrangéncia espacial, oferecendo uma visao completa ao
longo da espessura da amostra. A técnica do mosaico ¢ detalhada na bibliografia
[42]

Foram capturados 6 mosaicos transversais (MT-1 a MT-6) distribuidos ao
longo da largura da peca (Figura 15). Cada mosaico cobria toda a espessura da

placa (6,3 mm) e era formado por 18 imagens, em 2 colunas de 9 imagens.
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Figura 15 — Distribuicdo dos Mosaicos Transversais na largura da peca

As 1magens foram capturadas usando o modo de operagdo de elétrons
retroespalhados (BSE) do microscépio eletronico de varredura MEV (Zeiss DSM
960). Esse modo contribui, no caso da microestrutura analisada, para obter uma
boa discriminagdo entre as fases presentes como conseqiiéncia da marcada
diferenca de peso atomico que elas possuem — Silica das fibras de vidro versus
Carbono, da matriz polimérica.

Em contrapartida, o modo BSE ¢ caracteristicamente ruidoso. O processo
tipico de controle de ruido em MEV ¢ reduzir a velocidade de varredura, aumento
a relagdo sinal/ruido. No presente estudo, no entanto, dado o grande numero de
imagens a ser capturado para a montagem dos mosaicos, o tempo de captura
passou a ser um limitante experimental.

Uma alternativa para reduzir o tempo de aquisi¢do seria trabalhar em
menores aumentos, cobrindo areas maiores em cada campo. No entanto, um
aumento baixo poderia comprometer a resolucao espacial e reduzir a exatidao das
medidas morfométricas desejadas.

Ap0s alguns testes encontrou-se um compromisso adequado entre aumento,
resolucdo, ruido e tempo. Utilizou-se um aumento relativamente baixo (100X),
para um MEV, mas que revelou com boa qualidade o tamanho e a forma das
fibras e carga presentes no composito.

Na Figura 16 ¢ apresentado um mosaico tipico. No aumento mostrado ¢
possivel reconhecer facilmente os tons de cinza que diferenciam as trés fases

presentes, o tom preto da matriz, cinza da carga e brilhante das fibras.
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Figura 16 — Imagem Mosaico com 18 campos do MEV, mostrando a variagéo da
microestrutura ao longo da espessura da peca. Fibras aparecem brilhantes, carga e

matriz em tons cinza e preto, respectivamente.

53


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0412180/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0412180/CA

54

No Anexo 2 sdo apresentadas as imagens dos mosaicos transversais obtidos
no MEV, com a mesma localizagdo na largura da sec¢do transversal, nas duas
amostras.

A expectativa do processo de pultrusdo ¢ obter, na microestrutura do
material, fibras alinhadas. A maior parte da area analisada mostra esse
comportamento, exceto nas bordas e em duas regides internas, onde fibras com
diferentes orienta¢des podem ser observadas. Isto corresponde a duas camadas de
manta de filamento continuo, incorporadas no processo de fabricacdo, que criam
regides com baixa concentracao de fibras e carga.

Na modelagem das propriedades de desempenho mecénico do material
através da regra das misturas, € necessario obter a fracdo volumétrica das fases
constituintes. Portanto, a aplicacdo acurada do método requer uma andlise mais
detalhada da distribuigdo das fibras, forma, orientagdo e distribuicdo espacial.

Ferramentas de Processamento e Andlise Digital de Imagens (PADI) foram
empregadas para medir esses parametros. Na Figura 17 ¢ mostrada a seqiiéncia de
processamento das imagens, utilizando por¢des ampliadas do mosaico da Figura
16. O procedimento seguido foi elaborado segundo a tipica seqiiéncia de pré-
processamento, segmentacao, pos-processamento € medi¢ao de parametros [40].

O pré-processamento ¢ muito importante na reducao do ruido proprio do
modo de varredura utilizado (BSE), ja que esse ruido pode afetar a discriminagao
correta das fases relevantes da microestrutura.

Como pode ser observado na Figura 17(a) quando o ruido estd presente,
certos pixels nas fibras podem ter intensidade similar ao cinza da carga. Na
redu¢do do ruido tipicamente ¢ aplicado um filtro passa-baixa [41], que
uniformiza as intensidades dos pixels em pequenas vizinhancas de uma imagem.
Porem esse filtro também borra a imagem, o que ndo ¢ aceitavel neste caso.
Fronteiras entre as fibras e entre fibras e carga poderiam ser suavizadas e
incorretamente detectadas. Por essas razdes foi utilizada uma versdo de filtro
passa-baixa denominada Filtro Sigma [42].

O filtro Sigma, oferecido pelo software utilizado SIS [39], inclui na
filtragem aqueles pixels vizinhos cujas intensidades sejam proximas do valor
médio das intensidades analisadas, excluindo os mais afastados. Numa regido com
relativa uniformidade do ruido presente, todos os pixels terdo ajustadas as

intensidades a media das intensidades e uma desejada reducao do ruido ¢ obtida.
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Em regides de fronteira entre fases com tonalidades distintas, os pixels mais
distintos ndo serdo afetados. Isto preserva a posicdo das bordas e evita que sejam
borradas. O resultado ¢ mostrado na Figura 17(b), na qual a redu¢do do ruido ¢
evidente, mas preservando qualidade nas bordas dos objetos.

A segmentacdo das fibras e carga foi realizada pelo tipico método baseado
na limiarizacdo do histograma da imagem [40]. Na Figura 17(c) é mostrada a
detec¢do das fibras. Nota-se ainda dois tipos de defeitos: pequenos objetos no
fundo e ruido dentro das fibras. Estes defeitos podem ser oriundos da preparagao
da amostra ou de resquicios de ruido de aquisi¢do. O problema poderia ser
reduzido com uma poderosa filtragem, mas produziria perda na resolugdo das
bordas.

Assim, optou-se por utilizar uma etapa de pds-processamento sobre a
imagem binaria obtida da segmentagdo. Num primeiro passo da etapa de poOs-
processamento pequenos objetos do fundo foram eliminados pelo critério de
tamanho, Figura 17(d). J4 a eliminacdo de buracos ndo pode ser feita pela tipica
operagdao ‘“preenchimento de buracos” porque erroneamente sdo preenchidas
também pequenas regides do fundo cercadas por fibras que se tocam.No
procedimento aplicado, a imagem foi invertida primeiramente, Figura 17(e). Os
pequenos buracos, agora brancos na imagem invertida, foram eliminados pelo
critério de tamanho, Figura 17(f). A imagem resultante foi invertida novamente,
Figura 17 (g).

Nos mosaicos ¢ possivel reconhecer fibras cujas fronteiras se tocam e,
portanto, requerem ser separadas e delimitadas para um eficiente reconhecimento.
A eliminagdo dos buracos ¢ muito importante no processo de separacao das fibras
interconectadas, pois ao utilizar o conhecido método do divisor de aguas [43],
linhas divisorias podem sair dos buracos quebrando as fibras em pequenos
fragmentos. Um bem sucedido reconhecimento das fronteiras ¢ obtido e mostrado
na Figura 17(h).Finalmente a detec¢do individual das fibras ¢ mostrada com cores
na Figura 17(i) e o acerto do procedimento pode ser verificado Figura 17(j) onde
as bordas das fibras detectadas foram colocadas sobre a imagem original. Um

procedimento similar foi utilizado para a detecc¢do da fase carga.
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Figura 17 - Por¢cdo ampliada do mosaico da Figura 16 e sequéncia do processamento da

imagem na analise das fibras. (a) Imagem original. (b) Redugéo de ruido. (c) Imagem
segmentada para fibras. (d) Eliminagéo de pequenos objetos. (e) Inversao. (f) Eliminagdo

de buracos. (g) Imagem das fibras com objetos em contato. (h) Separagéo de objetos

pelo método de separador de agua. (i) Identificagéo das fibras. (j) Comparagdo com a

imagem original.

Cada uma das fases presentes foi detectada de maneira precisa e os
parametros relevantes obtidos. Para a carga o parametro mais importante ¢ a

fragdo da area. Para as fibras, além da fracao da area, o tamanho e a forma de cada
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fibra. Essa analise foi feita em cada campo, obtendo-se uma distribuicdo que

envolve milhares de objetos.

3.4.Caracterizacao do comportamento macromecéanico do material
3.4.1.Preparacao das amostras

A andlise macromecanica foi realizada segundo a norma ASTM D790 [8].
Foram preparados corpos de prova para testar as propriedades mecanicas do
material antes de ter sido submetido a processos de degradagdo. Uma vez obtidos
os parametros do desempenho mecanico do material, o objetivo foi comparar sua
resposta com a estimada através dos estudos micromecanicos ¢ avaliar a altera¢ao
de seu desempenho mecéanico uma vez submetido a processos de degradacao.

Inicialmente, foram wusinados 10 corpos de provas para analisar o
comportamento macromecanico nas dire¢cdes principais da peca, 5 deles no
sentido longitudinal das fibras (L-1 ao L-5), Figura 18, e outros 5 no transversal

(T-1 ao T-5).

Figura 18 — Distribuigéo dos corpos de prova do ensaio a flexdo sem degradagéo no
sentido longitudinal da peca

3.4.2.Ensaio de resisténcia a flexao em trés pontos. Determinagao
das propriedades mecanicas do material

O ensaio, que t€ém como objetivo a caracterizacdo mecanica do material pela
obtencdo das propriedades macromecanicas, baseia-se na obten¢do da curva
Carga—Deslocamento por meio de flexdo em trés pontos do corpo de prova, até a

ruptura ou queda brusca da carga resistente.
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Inicialmente a velocidade de aplicacdo da carga, durante o desenvolvimento

do teste, foi determinada segundo a equacdo (3.4.1) [8].

R=7ZL% 6d (3.4.1)
Onde:

R = Velocidade do carregamento (mm/min)

Z = Taxa de deformacao das fibras mais externas. (Z = 0,01 mm/mm/min)

L = Viao entre apoios (mm)

d = espessura do espécime (mm)

A velocidade resultante de aplicagdo do carregamento foi de 2,56 mm/min.
Um croqui da aplicacdao de carga nesse ensaio com as dimensdes dos corpos

de prova (mm) ¢ apresentado na Figura 19.

CARGA

70 l 70

22 96 22

(Vao entre apoios)

140

‘ 140

Figura 19 — Dimensdes dos corpos de prova e croqui do ensaio mecénico de flexdo em
trés pontos (mm)
Na Figura 20 ¢ apresentado o ensaio de flexdo em trés pontos de uma das
pecas testada na Maquina Universal INSTRON. O vao considerado entre apoios
garante que amostra rompa atingindo as condi¢des desejadas para o teste aplicado,

com valores de deformacdo maxima nas fibras mais externas na faixa do 5,0% [8].
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Figura 20 — Ensaio mecénico de flexao em trés pontos do material ndo degradado na
Maquina Universal INSTRON

Segundo a disposi¢dao dos corpos de prova neste ensaio, no sentido paralelo
as fibras, os corpos L-1 e L-5 localizam-se proximos as bordas, sendo o L-3 o
corpo associado com o centro da peca analisada, ver Figura 18

Obtidas as curvas Carga—Deslocamento nas duas direcdes principais
analisadas, Figura 21 e Figura 22 respectivamente, foram, a partir delas,
levantadas as curva Tensdo versus Deformacdo. Pardmetros do comportamento e

do desempenho mecénico do material foram, determinados, tais como a
Resisténcia a flexdo (Gf), 0 Moédulo Tangente de Elasticidade (E), e os trabalhos,

determinados pela area sob a curva, ou Energias de Iniciagdo e Propagagdo da

trinca.
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Figura 21 — Curva Carga versus Deslocamento no sentido paralelo as fibras
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Figura 22 — Curva Carga versus Deslocamento no sentido perpendicular as fibras
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A Figura 23 e a Figura 24 apresentam a trinca propagada durante a ruptura
do espécime, com orientagdo paralela as fibras, e no sentido transversal a elas,

respectivamente.

Figura 23 — Trinca propagada na ruptura do espécime, orientagéo paralela as fibras.

Figura 24 — Trinca propagada na ruptura do espécime, orientacdo perpendicular as

fibras.
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A média dos valores alcangados de carga méaxima nos corpos de prova foi
de 2,46 kN nos corpos com orientagdo paralela as fibras e de 0,43 kN nos
espécimes orientados perpendicular as fibras.

A observagdo qualitativa da ruptura de dois dos espécimes, nas direcdes
principais da peca, na Figura 23 e Figura 24 permite visualizar as particularidades
na propagacao da trinca em cada um dos eixos principais. A trinca na diregdo das
fibras encontra a resisténcia que as fibras opdem a sua propagacao de forma que o
valor da carga maxima neste sentido atinge valores maiores. J4 na outra direcdo, a
trinca ndo encontra nenhuma resisténcia para se propagar através da matriz e,

portanto, nessa dire¢do a matriz € a fase que sera responsavel pela resisténcia da
peca.

3.5.Ensaio de envelhecimento por absorcao de agua

3.5.1.Ensaio de degradagao por imersao em agua destilada.
Preparacao das amostras

Nesta etapa da pesquisa o trabalho foi desenvolvido em duas fases. Na
primeira o objetivo foi colocar corpos em imersao em agua destilada segundo a
norma ASTM D570 [44] para a analise do comportamento do compdsito ao
envelhecimento por absor¢do de agua.

O objetivo foi obter o grafico de incrementos em peso versus a raiz
quadrada do tempo de imersdao. A partir deste grafico foi possivel obter a
constante de difusdo da agua no material analisado e o ponto de saturagao, onde o
incremento no peso do espécime no tempo pode ser considerado desprezivel.

A difusdo ideal dos liquidos dentro dos materiais poliméricos ¢ funcao da
raiz quadrada do tempo de imersio (\t). O tempo de saturagio ¢ fortemente
dependente da espessura do corpo de prova.

Foram utilizados corpos de prova com dimensodes de 77,5 x 26,5 x 6,3mm,
os quais foram previamente colocados num dissecador durante dois meses. Os
espécimes foram pesados, para obter o peso seco inicial do material, antes de

serem totalmente imersos em agua destilada, Figura 25.
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Figura 25 — Corpos imersos em agua destilada no processo de degradagéo por absorg¢ao

Ao longo da primeira semana foram feitas medi¢cdes do peso do material a
cada 2 horas, sendo os espécimes removidos e limpos, pesados e foram colocados
novamente na agua. O peso do corpo de prova foi medido trés vezes para cada
tempo.

Da mesma forma, foi determinada a temperatura da 4gua em cada medicao,
assim como seu pH, de modo que pudesse ser verificada alguma mudanga das
condic¢des do experimento durante o processo de imersao.

Na segunda e terceira semanas a periodicidade aumentou para uma medicao
por dia. Na quarta semana e quinta semana foi feita uma medi¢cdo, aumentando a
periodicidade, nas pesagens seguintes, para uma medida a cada duas e trés
semanas de forma consecutiva.

Foi analisada a diferenca do incremento em peso em medigdes consecutivas,
e assim que se obteve uma diferenca menor do 1% do total de incremento em
peso, com uma taxa de absor¢do uniforme, as medi¢cdes foram espagadas para
intervalos de 1 més.

A diferenga entre o peso dos espécimes saturados € o peso dos secos serd
considerada a 4gua absorvida pela peca saturada, equacdo (3.5.1) [44]:

Incremento em peso(%)= [(Pmolhado-Pseco)/ (Pseco)] x 100%  (3.5.1)

Onde:

Pgeco = Peso do corpo de prova seco (g)

Prnolhado = Peso do corpo de prova imerso (g)
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Na Tabela 8 s3o apresentados os pesos secos obtidos para cada um dos

corpos de prova testados.

Tabela 8 — Peso seco dos corpos de prova testados por absorgdo de agua destilada

CORPO | PESO SECO
(8)
AA-1 22,7223
AA-2  [23,3332
AA-3 23,2077
AA-4  [233332
AA-5 23,0972

3.5.2.Ensaio mecanico do material degradado. Preparagao das
amostras

Na segunda fase dos ensaios da degradacao por absorcao de agua destilada o
objetivo foi obter as mudangas das propriedades mecanicas do material em
diferentes tempos, ao longo da curva de absor¢ao levantada.

Neste caso os tempos utilizados foram: um tempo inicial t =1440h (60 dias)
e um tempo final de t = 14208 h (592 dias). No tempo inicial o objetivo foi avaliar
o impacto inicial da absor¢cdo de dgua no material. No ultimo tempo, com o
material saturado apdés um longo tempo de imersdo, foi possivel avaliar a
mudanca definitiva que a degradagdao produz no desempenho mecanico do
material.

O critério das dimensdes dos corpos seguiu a norma ASTM D790 [8],
croqui da Figura 20, para o ensaio de flexdo em trés pontos.

Cinco corpos de prova no sentido longitudinal das fibras e 5 no transversal,
com dimensdes, 140 x 25 x 6,3mm foram usinados e colocados no dissecador por
dois meses e, a seguir, foram imersos e suspensos, evitando tocar o fundo, dentro
de um recipiente com agua destilada, Figura 26. Apos do tempo de imersao foram

testados em flexdo.
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Figura 26 — Corpos imersos em agua destilada no processo de degradagéo por absorg¢ao

para o ensaio mecanico de flexdo em trés pontos

3.6.Ensaio de envelhecimento pela exposi¢ao a radiagao UV
3.6.1.Preparacao das amostras. Ciclos de exposigao.

O ensaio foi planejado com o objetivo de obter as mudangas que a
exposi¢do as radiagdes ultravioletas produz nas propriedades mecanicas do
material. Foi usado o ensaio de degradacdo acelerada pela exposi¢ao a radiagdes
UV, segundo a norma ASTM D4329 [14]

Foram usinados 30 corpos de prova de dimensdes 140 x 25 x 6,3 mm, os
quais foram submetidos a ciclos de exposi¢cdo para degradagao acelerada em um
equipamento que utiliza fontes de radiagdo direta de UV-B, gerada por 1ampadas
tubulares (fluorescentes). A umidade relativa no ensaio foi sempre de 100% e a
temperatura utilizada foi de 60°C. A faixa de radia¢do do sistema est4 entre 290
nm e 320 nm, com o pico de irradiacdo em 313 nm. O sistema de teste funcionou
com ciclos de dia (luz ligada) por 4h e noite (desligada) de 4h e as amostras foram
envelhecidas em apenas uma face, conforme prescrito na norma e também porque
no ensaio de flexdo apenas uma das faces ¢ submetida & maxima tensdo normal de
tracdo; essa face foi posteriormente posicionada de modo que durante a realizagao
do ensaio o esforgo de tracao fosse aplicado sobre ela.

Foram usados trés tempos de exposi¢do e para cada um deles 10 corpos de
prova foram testados, sendo 5 na direcdo paralela as fibras e 5 na direcdo
transversal. O primeiro ciclo foi de 576h, o segundo de 1440h e o terceiro de

2160h.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0412180/CA




