UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E

ENGENHARIA DE MATERIAIS

DESENVOLVIMENTO DE UNIAO DE MULTIMATERIAIS ATRAVES DE
“REBITAGEM POR INJECAQ” (INJECTION CLINCHING JOINING)

André Bastos Abibe

Sao Carlos

2011






UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA E

ENGENHARIA DE MATERIAIS

DESENVOLVIMENTO DE UNIAO DE MULTIMATERIAIS ATRAVES DE
“REBITAGEM POR INJEGCAQ” (INJECTION CLINCHING JOINING)

André Bastos Abibe

Dissertagcao apresentada ao
Programa de Pés Graduagdo em
Ciéncia e Engenharia de Materiais
como requisito parcial a obtencao do
titulo de MESTRE EM CIENCIA E
ENGENHARIA DE MATERIAIS.

Orientador: Prof. Dr. Elias Hage Jr.
Co-orientador: Prof. Dr. Sergio de Traglia Amancio Filho

Agéncia Financiadora: CAPES

Sao Carlos

2011



Ficha catalografica elaborada pelo DePT da
Biblioteca Comunitaria da UFSCar

A148du

Abibe, André Bastos.
Desenvolvimento de unido de multimateriais através de

“rebitagem por inje¢do” (Injection Clinching Joining) / André
Bastos Abibe. -- Sdo Carlos : UFSCar, 2012.
138 p.

Dissertacdo (Mestrado) -- Universidade Federal de S&o
Carlos, 2011.

1. Plasticos. 2. Termoplasticos. 3. Poliamida 6.6. 4.
Estruturas hibridas. 5. Aluminio. I. Titulo.

CDD: 668.4 (207




DEDICATORIA

Aos meus pais Lahis e Osvaldo, e as minhas irmas Samira e Rebeca.

VITAE DO CANDIDATO

Engenheiro de Materiais pela UFSCar (2009)






MEMBROS DA BANCA EXAMINADORA DA DISSERTACAO DE MESTRADO DE

ANDRE BASTOS ABIBE

APRESENTADA AO PROGRAMA DE POS-GRADUAGCAO EM CIENCIA E
ENGENHARIA DE MATERIAIS, DA UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO
CARLOS, EM 22 DE JUNHO DE 2011.

BANCA EXAMINADORA

/ s
Prof. Dr. ELIAS HAGE JR.

ORIENTADOR
UFSCar - DEMa

P

Y /)

’ A 4 / !
/ //O}M"L/ LALAALC
N

7 /

[
Prof. Dr. CLAUDEMIRO BOLFARINI
UFSCar - DEMa

— ibu (b\\\-/

Profa. Dra. CINTIA CRISTIANE PE)TRY MAZZAFERRO

UFRGS - DEMEC






AGRADECIMENTOS
Ao DEMa - UFSCar e ao PPG-CEM, pela estrutura oferecida e pelas grandes

oportunidades proporcionadas aos seus estudantes interessados.

Ao meu orientador, Prof. Dr. Elias Hage Jr, pela eficiente orientagao,
compartilhamento de conhecimento e amizade. Ao meu co-orientador Prof. Dr.
Sergio Amancio pela orientagdo, confianga, inspiracdo e amizade. Aos dois
orientadores por incentivar e lutar pelo sucesso da cooperagdo que originou

esta pesquisa.

Aos meus contemporaneos de GKSS, que sdo muitos para citar, mas gracas
ao compartilhamento de conhecimento e amizade contribuiram para a
realizacéo deste trabalho. Ao Denis (Solidworks), lvan e Marcelo (Aramis) e

Lucas (analises térmicas).

Aos amigos de Itu, que ajudaram a moldar quem eu fui até chegar a
universidade e continuaram sendo grandes amigos apoOs issO: meu irmao
Lucas, Lara, Grezim, Dr. Burdog, Léo, Du, Rapha, Zé Luiz o Magnata e

Comandante Natali.

Aos companheiros da Republica Pastelaria do Ganso, que mais que amigos
sao exemplo de sucesso e carater. Tatu, Seven, Galo, lvan, China, Pacu,

Splinter, Neto, Fred e Passoca,

Aos grandes amigos de Sao Carlos, que me inspiraram e influenciaram: mein
Bruder der Falsch, Brosco, Puré, Fruta, Tais, Batata, Marajo, Ivan, Cristina,

Malu, Heltinho, Pepe Moreno e Ricardo Vicentim.

Aos meus pais Lahis e Osvaldo, pela educacao e oportunidades que me deram
que hoje sei o quanto foram importantes e sdo o fundamento de quem sou.
Minhas amadas irmas Samira e Rebeca, que me faltam palavras para

descrever o que representam, eu amo muito vocés. E a Penélope, meu amor.

A CAPES pela bolsa fornecida durante a execucido desta pesquisa.






RESUMO
Estruturas multimateriais sdo hoje um campo de estudo atrativo
tecnologicamente. O crescente uso de compdsitos poliméricos substituindo
metais em estruturas para reducédo de peso e de emissao de gases faz parte
da motivacao deste trabalho. As técnicas usadas atualmente — ligacdo adesiva
e jungcdo mecanica — séo limitadas em certos aspectos, abrindo caminho para
inovagcado nesta area. A unido entre polimeros e metais por rebitagem por
injecdo (adaptacdo de Injection Clinching Joining — 1CJ) € uma técnica
inovadora baseada em moldagem por injecdo, ligagcao adesiva e rebitagem.
Este trabalho estuda esta técnica em seus aspectos tedricos e a aplica em um
estudo preliminar com materiais comerciais: poliamida 6,6 reforcada com 30%
de fibras curtas de vidro (PA66/FV30%); e liga de aluminio AA2024-T351. Um
projeto de experimento de “um fator por vez” analisou efeitos dos parametros
de processo sobre a macro- e microestrutura, propriedades mecanicas
localizadas e globais, e propriedades térmicas. Foi possivel criar juntas nas
quais o polimero preencheu completamente cavidades no furo metalico, porém
nao houve boa reprodutibilidade, sendo que a maioria das juntas obteve
preenchimento parcial das cavidades, fator que melhora consideravelmente a
resisténcia mecanica da junta. Os ensaios de cisalhamento por tragdo de juntas
sobrepostas determinaram a resisténcia mecanica global da junta, que variou
de 21 MPa a 51 MPa (35,9% a 88,5% da resisténcia mecanica da
PAG66/FV30%), sendo que melhores desempenhos sdo fruto de um grande
volume de contato com o chanfro no topo do pino, e de maiores
preenchimentos de cavidades. Foram observados dois tipos de fratura, uma
ductil e gradual (arrancamento do pino), e outra fragil e catastrofica (net-
tension). As propriedades térmicas do polimero apds a unido nao foram
alteradas significantemente em relagdo ao material de base. Esta pesquisa
cientifica e tecnologica caracterizou o ICJ como um processo viavel para unido
de estruturas multimateriais, possuindo boa resisténcia mecanica e sem alterar

significantemente as propriedades dos materiais de base.
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DEVELOPMENT OF MULTIMATERIAL JOINTS THROUGH “INJECTION
CLINCHING JOINING”

ABSTRACT
Multimaterial structures are currently a technologically attractive field of
research. The growing use of polymer composites replacing metals in structures
aiming for weight and emission reduction is part of the motivation of this study.
The currently used techniques — adhesive bonding and mechanical fastening —
are limited in certain aspects, opening a path for innovation in this area. Joining
of polymers and metals via Injection Clinching Joining (ICJ) is an innovative
technique based in injection molding, adhesive bonding and staking. This work
studies this technology in its theoretical aspects and applies it to a preliminary
study with commercial materials: 30% short glass fiber reinforced polyamide 6,6
(PA66/FG30%); and aluminum alloy AA2024-T351. A design of experiment of
“one factor at a time” analyzed effects of the process parameters on macro- and
microstructure, local and global mechanical properties, and thermal properties.
It was possible to create joints in which the polymer completely filled cavities in
the metallic hole, but the reproducibility was not good, for most joints had only
partial filling of the cavities, factor which improves the mechanical performance
of the joint. The lap shear testing of overlapped joints determined the global
mechanical strength of the joint, which ranged from 20,90 MPa to 51,48 MPa
(35,9% to 88,5% of the ultimate tensile strength of PA66/FG30%), and the best
performances are attributed to a large contact volume of polymeric material with
the chamfer on top of the stud, and effective cavity filling. Two types of fracture
were observed, a ductile and gradual (rivet pull-out), and a fragile and
catastrophic (net-tension). The thermal properties of the polymer after joining
were not significantly changed compared to the base material. This scientific
and technological research featured ICJ as a viable process for joining of
multimaterial structures, achieving good mechanical performance without

significantly changing the properties of the base materials.
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1. INTRODUCAO

Por muito tempo o homem usou metais e ceramicas como materiais
fundamentais para todas as aplicacdes. A evolugao da ciéncia e o crescimento
da tecnologia no século XX levaram a novas oportunidades com o
desenvolvimento de novos materiais. Propriedades atrativas dos metais e
ceramicas foram perdendo espagco para caracteristicas de materiais
poliméricos, como facil processamento, flexibilidade, leveza e baixo custo [1]. O
crescimento dos plasticos foi impulsionado, e a tendéncia de substituicdo de
metais e ceramicas por plasticos como materiais estruturais, tem sido uma
constante desde o século passado. Além da inovagao tecnoldgica, o uso de
plasticos em estruturas de transporte automotivo acarreta em reducdo de
consumo de combustiveis. A pressio ecoldgica sobre redugao de emissdes e a
preferéncia por veiculos econdmicos leva a industria de transporte a adotar
cada vez mais politicas de redugao de peso, comumente modificando sua

selecdo de materiais nas estruturas [1-5].

Tal uso de materiais variados ocasiona a presenga de estruturas hibridas, por
vezes criando dificuldade em suas montagens. A unido de materiais de
propriedades similares ja possui tecnologias avangadas, mas em estruturas
multimateriais as técnicas ainda nao satisfazem completamente as
necessidades para producao efetiva e boas propriedades. Os métodos atuais
mais usados, de jungdo por adesivos e jungcdo mecanica, se mostram
desvantajosos em alguns pontos, abrindo caminho para inovagdes nesta area
[2; 6]. Técnicas que combinem produtividade com melhores propriedades

estruturais surgem para competir com os sistemas atuais.

Tendo em vista as oportunidades de melhor desempenho em unido de
estruturas multimateriais, esta dissertacdo de mestrado introduz uma técnica
alternativa de unido mecanica em estruturas hibridas com compdsitos
termoplasticos e ligas metalicas. A técnica € a “rebitagem por inje¢ao”

(adaptado do inglés Injection Clinching Joining — ICJ [7]), baseada em



moldagem por injecéo, ligacdo adesiva e rebitagem. Um estudo de viabilidade
com liga de aluminio AA2024-T351 e poliamida 6,6 reforcada com fibras de
vidro € o fundamento desta pesquisa. Este estudo tem como finalidade avaliar
0 processo em termos micro e macroestruturais, relacionando as propriedades
da junta com os parametros de processo usados e variaveis geradas no
processo. Além disso, os efeitos que o processo causa na estrutura e

propriedades dos materiais sdo discutidos de forma introdutéria.



2. MOTIVACAO E OBJETIVOS

As estruturas hibridas polimero-metal sdo hoje um campo de estudo altamente
atrativo tecnologicamente. O estado da arte sdo técnicas rapidas, de poucas
etapas, baratas e que rendam bom desempenho mecénico. A tendéncia de
mudanga em sele¢cdo de materiais, com o dominio de estruturas multimateriais
na manufatura de meios de transporte € a principal motivagao deste trabalho. O
apelo ambiental é a forca motriz para esta mudanca de cenario nas industrias
automotivas e aeronauticas. A revisdo bibliografica na area de técnicas de
unido de estruturas hibridas (capitulo 3.3) revelou que, embora haja o
surgimento de novos métodos dispostos a fazer frente a juncdo por adesivos e
juncdo mecanica, eles ainda se encontram em estado inicial de
desenvolvimento, e por vezes sem 0 apelo ou versatilidade necessaria para

implementacgao na pratica.

A nova técnica ICJ mostra-se um candidato ideal para a aplicagdo em juntas
hibridas polimero-metal. Entretanto, pouco se conhece atualmente sobre os
mecanismos de unido, microestrutura, propriedades mecanicas e térmicas.
Além disso, € interessante entender os efeitos que o processo tem sobre os
materiais utilizados, a fim de melhor compreender o funcionamento da técnica
e prever o comportamento do sistema quando em uso. Esta pesquisa sobre o
ICJ se utilizara de projeto de experimento para analisar os efeitos dos
parametros do processo sobre as propriedades das juntas, além de procurar
evidenciar os fendbmenos ocorrendo nos materiais durante a unido através de
ensaios de -caracterizagdo. Deste modo acredita-se que o trabalho é
significativo para a contribuigdo tecnoldgica e cientifica na area de engenharia

de materiais.

Nesta dissertag&o, a técnica de rebitagem por injecéo (ICJ) € demonstrada em
um estudo de viabilidade usando materiais aplicados nas industrias automotiva
e aeronautica: um compésito polimérico de poliamida 6,6 com 30% em massa
de fibras de vidro, e uma liga de aluminio aeronautica AA2024-T351. Os

objetivos principais desta pesquisa s&o:



e Demonstrar a viabilidade do processo de ICJ em um projeto com
materiais de alto desempenho: compdésito termoplastico e liga leve

metalica;

e Produzir um estudo preliminar sobre o funcionamento do ICJ, avaliando
e relacionando os efeitos dos parametros controladores sobre as
variaveis advindas do processo, o desempenho das juntas e efeitos nos

materiais;

e Estudar a técnica de unido, avaliando as juntas produzidas em termos
das suas propriedades mecanicas, extensao dos efeitos de calor e

pressao, modos de falha e aspectos macro- e microestruturais.

Tendo alcangado estes objetivos, um primeiro estudo completo sobre a técnica
de ICJ sera finalizado, proporcionando maior entendimento de como a técnica

funciona e de como ela afeta os materiais durante o processamento.



3. FUNDAMENTOS TEORICOS E REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1.Poliamida 6,6

A poliamida 6,6 (PA66) € um termoplastico de engenharia semicristalino,
introduzido comercialmente pela DuPont na década de 1930, apds pesquisa
extensa de W. H. Carothers e colaboradores sobre polimerizagao de
poliamidas por condensagao [8]. Todas as poliamidas sao polimeros
sintetizados por condensacdo. A sintese ocorre através de reacgdes entre
diaminas e diacidos carboxilicos. No caso especifico da PA66 a reacao entre
hexametileno diamina e acido adipico é responsavel pela formacdo do
polimero. O uso destes dois componentes com seis carbonos na estrutura
monomeérica gera uma molécula como a representada na Figura 3.1, contendo
seis atomos de carbono, seguidos de um nitrogénio, e mais seis carbonos
seguidos de outro nitrogénio, estrutura esta que justifica o nome do polimero,
ou seja, poliamida 6,6 (PA66). As ligagdes N-H e C=0 evidenciadas na Figura
3.1 sao outro fator relevante para a PA66, por formarem ligagcées de hidrogénio
entre as cadeias principais poliméricas. Estas ligagdes aproximam as cadeias
poliméricas, conferindo maior compactagao, e por consequéncia, a ocorréncia
de cristalinidade. Esses fatores conjuntos aumentam também as temperaturas
de transi¢cdo dos polimeros, por precisar de maior energia para separar as

cadeias [9].
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Figura 3.1 — Representagéo da estrutura quimica da poliamida 6,6.



A PAG66 tem boas propriedades mecanicas e triboldgicas, além de resistir a
altas temperaturas em servigco. Suas propriedades mecanicas e de resisténcia
térmica a classificam como termoplastico de engenharia, e sédo devidas
principalmente a cristalinidade gerada pela presenca de ligagbées de hidrogénio.
A adicdo de fibras de vidro como reforco em poliamidas rende melhorias
substanciais nas propriedades em tracdo, dureza, resisténcia a fluéncia e

fadiga, temperatura HDT, e reduz o coeficiente de expanséao térmica [8].

A producao de PA66 reforcada com fibras de vidro curtas ocorre através de
incorporacao das fibras no polimero fundido durante a mistura por extrusao.
Esse processo normalmente é realizado em um misturador como uma
extrusora, ou também em injetoras. Ainda € possivel usar extrusao ou injecéo
reativa com a ocorréncia de polimerizagao durante o processo. [10]. Para todos
0s casos, as fibras de vidro sédo tratadas com um agente de acoplagem durante
sua fabricagdo (normalmente do tipo silano) para melhor compatibilizagéo entre
o vidro e a matriz polimérica [8]. A producdo de perfis de chapas, tubos e
barras é feita por extrusao. Tubulagdo para aplicagdes automotivas sao obtidas
desta maneira, assim como producdo de conduites para fios elétricos
residenciais. A produgao por extrusdo com sopro fabrica filmes tubulares para
embalagens na industria alimenticia, com boas propriedades de barreira. Pegas
de maquinario de precisdo como engrenagens, excéntricos, rolamentos e eixos

sdo aplicagdes comuns de PAs moldadas por injegéo.

As aplicacdes da PA66 reforcada com fibras de vidro requerem condi¢cdes
extremas, que o compdsito deve suportar sem haver falhas estruturais.
Ambientes hostis como estes frequentemente causam degradagao
termooxidativa do material. Estudos da decomposicdo e degradagédo de
poliamidas na literatura foram feitos predominantemente através técnicas de
analise térmica [11-15] e espectroscopia [11; 12; 14-19]. Além destas, difracéo
de raios-X (XRD), ressonancia magnética nuclear (NMR) e cromatografia de

permeacdo em gel (GPC) também sdo usadas.

Os métodos de analises térmicas sao usados para determinacdo da faixa de

decomposicdo do material. Analises térmicas por termogravimetria (TG) em



modo dinamico indicam as temperaturas de inicio da decomposicao, e as taxas
maximas de decomposicdo do material. Também podem ser feitas analises
isotérmicas em varias temperaturas, sendo possivel obter valores de energia
de ativagdo para a degradagao. Schaffer et al. [12] compilaram valores de
energia de ativacdo para degradacdo de PA66 encontrados na literatura. Os
valores variaram de 14 a 67 kcal/mol (59 a 280 kJ/mol). As temperaturas de
inicio da decomposicéo variaram de 389 a 432 °C, e as temperaturas de final
da decomposicao variaram de 460 a 490 °C [13; 14; 20]. A grande faixa de
valores se deve a diferentes grades usados, extensdao da decomposigao
durante o ensaio e umidade estrutural [16]. Além disso, estudos de
espectroscopia identificaram reagdes de ligagdes cruzadas no aquecimento de
PAG6 [11; 12], o que também aumenta a energia necessaria para decompor
estas moléculas. Através da calorimetria exploratéria diferencial (DSC) podem-
se determinar as faixas de fusdao e decomposicdo do material e sua
cristalinidade, podendo entédo avaliar efeitos do processamento usado sobre a
estrutura do polimero. Ja as técnicas de espectroscopia — de massa (MS) ou
por infravermelho (FT-IR) — possibilitam a identificacado dos produtos gerados
durante a degradagéo, sendo possivel compreender as reagdes que ocorrem
no processo. Os estudos de espectroscopia mostram evolugcdo dos volateis
H,O, CO, CO,, NHj3 e fragmentos de hidrocarbonetos [12; 14]. O principal
mecanismo de degradacao termooxidativa é por cisao das cadeias. A Figura
3.2 mostra algumas reagbes propostas na literatura. As reagdes propostas
envolvem preferencialmente ataque do oxigénio no carbono a ligado ao
nitrogénio do grupo amida. Alguns modelos propostos para a cisdo de cadeias
estdo descritos na Figura 3.2a-d [11; 12]. Pode haver a formagéao de compostos
com carbonila (C=0) e oligbmeros ciclicos, como mostrado na Figura 3.2a. A
ciclopentanona € um dos produtos solidos comumente encontrados na
degradacgdo da PAG6 [12; 14; 17]. Podem ser gerados também uma amida
primaria e um grupo olefinico (Figura 3.2b); ciclohexano ou 1-hexeno, quando
ha ataque em dois carbonos a seguidos (Figura 3.2c); e o produto da Figura

3.2d, quando ha ataque a cada dois carbonos a.
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Figura 3.2 — Modelos propostos para cisdo das cadeias em degradagéao de
PAG6, gerando: a) compostos com carbonila; b) amida primaria e grupo
olefinico; c) ciclohexano ou 1-hexeno; d) cisdo da cadeia criando cadeias
curtas. Adaptado de [11; 12]

Modelos para as ligagdes cruzadas evidenciadas em alguns trabalhos [12]
estdo descritos na Figura 3.3. A reagao | ocorre em fungao de grupos terminais
amina, e a reagao Il em fungcdo de grupos terminais carboxila. Entretanto, a
base para formacdo das ligacbes cruzadas € a formagdo de aminas
secundarias quando ha reagdes entre dois grupos amina terminais, como na
reacao |. A reagdo gera amoénia e uma cadeia com uma ligagdo N-H vulneravel

e sujeita a ramificagdo no nitrogénio.
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Figura 3.3 — Possiveis mecanismos de formacéo de ligagdes cruzadas em
PA66. Adaptado de [11; 12]

Estas reagdes de cisdo de cadeia e de formagéo de ligagdo cruzadas ocorrem
em faixas de temperatura de processamento convencional de poliamidas (até
350 °C), sendo, portanto, concorrentes. E possivel que apés algum tempo em
certa temperatura, o peso molecular do material se estabilize, devido a esta
competicdo [21]. Os tempos para estas reacdes ocorrerem em volume
apreciavel sdo da ordem de horas. Até a conclusdo desse documento, néo
foram encontrados estudos sobre a degradagao da poliamida 6,6 sob efeito de

processamentos curtos de relevancia para o atual trabalho.

O grande desafio em processamento de poliamidas é controle do nivel de
umidade absorvida pelo polimero. Embora a poliamida tenha propriedades
muito atrativas para a industria, sua afinidade com a agua pode afetar suas
caracteristicas negativamente. Diversos estudos disponiveis na literatura
abordam a investigagdo do comportamento de poliamidas em relagdo a
umidade estrutural [16; 22-25]. Kohan [22] apresenta os principais fatores de
importancia afetados pela umidade como a reducéo na viscosidade, diminui¢cao
da temperatura de transicdo vitrea e ocorréncia de hidrolise durante o
processamento. A absor¢ao de agua atua como um plastificante na poliamida,
aumentando a mobilidade das cadeias, o que afeta a processabilidade,
estabilidade dimensional e propriedades mecanicas. Seu efeito sobre a
degradabilidade da poliamida 6,6 também é importante. O esquema de ciséo
de cadeias provém de ataque termooxidativo ao carbono a, que eventualmente
gera um grupo imida ou uma amida hidroxilada na cadeia. Estes pontos séo

alvos para a cisao hidrolitica das cadeias [16].
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No que se refere as técnicas de uniao, todos os processos para plasticos
industrialmente disponiveis sdo aplicaveis para a PA66 [26], mas ndo ha
relatos de pesquisa recente em técnicas baseadas em rebitagem e friccdo. A
maioria das pesquisas publicadas foram realizadas por grupos de pesquisa e
desenvolvimento de empresas, e sdo voltadas a otimizagdo processual das
técnicas de soldagem em compdsitos termoplasticos. Nas pesquisas
encontradas nesta revisdo bibliografica, a maioria dos casos apresenta
analises de processo de unido usando projetos de experimento, caracterizagéo

microestrutural, ensaios mecanicos e modelagem.

Kagan et al. [27-29] mostraram em varios trabalhos pesquisas relacionadas a
otimizacdo do processo e estudo da morfologia da solda em técnicas de
soldagem a laser e vibracéo linear. Bates et al. [30; 31] e Tsang et al. [32]
investigaram o processo de soldagem por vibracdo em poliamidas, e as
propriedades adquiridas pela solda. Bates et al. [33] em outro trabalho
aplicaram modelagem de elementos finitos com sucesso para prever modo de
falha e resisténcia da solda. Para todos os processos a umidade absorvida é
também um problema, e para a maioria dos casos secagem e pressao
adicional entre as pecas sao utilizadas para evitar a formacédo de defeitos na
linha de solda. Kocheny et al. [25] reportou efeitos da umidade estrutural em
soldagem por placas quentes, ultrassénica e a laser. Em todos os casos ha
grande discrepancia nas propriedades mecanicas da junta em relagdo a
quantidade de umidade absorvida, sendo que as pecas secadas obtiveram
maiores valores de resisténcia mecéanica do que as condicionadas para
absor¢gdo de umidade. Liu et al. [34] investigou efeitos da umidade na
resisténcia mecanica de juntas sobrepostas soldadas por ultrassom. A reducao
nos valores de resisténcia foi atribuida ao efeito plastificante da agua, reducao
da intensidade de ligagcbes de hidrogénio pelo afastamento das cadeias, e um
diferencial na deformac&o entre fibra e matriz, devido ao inchamento do

polimero que absorveu umidade.

A maior parte das aplicagdes para PA66 reforcada com fibras de vidro se

encontra no mercado automotivo. Na Europa, sdo aproximadamente 40% de
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todas as aplicagbes de PAG6, enquanto nos EUA e Japao chega a 50% [35].
Alguns exemplos sao partes do corpo externo, componentes sob o capd e
interiores [36; 37]. Outras aplicacbes sao em componentes eletronicos e
elétricos, maquinario industrial, eletrodomésticos e equipamentos esportivos

[35]. Outras aplicagdes possiveis podem ser encontradas em [38].

3.2.Liga de Aluminio AA2024-T351

A liga de aluminio 2024 é uma liga trabalhada e tratavel termicamente da série
2000. Os principais elementos de liga desta série sdo o cobre, e no caso da
AA2024 (classificagdao pela “Aluminum Association” [39]) o magnésio.
Especificamente a AA2024-T351 é tratada termicamente a 493 °C formando
solugdo sdlida, e resfriada rapidamente em agua abaixo de 38 °C. Depois da
témpera, ela é trabalhada a frio e envelhecida naturalmente, com alivio de
tensdes por deformacéao [40]. O tratamento térmico T351 é usado para chapas,
barras laminadas ou acabadas a frio, moldes forjados e perfis anulares forjados
ou laminados [41]. O elemento de liga cobre é adicionado para aumentar a
resisténcia mecanica, possibilitar o endurecimento por precipitacdo, melhorar a
resisténcia a corrosdo (quando em solugao sélida), ductilidade e soldabilidade.
O elemento de liga magnésio aumenta a resisténcia mecéanica por solugéo
sélida e melhora o trabalho a frio. Esta liga € caracterizada por alta resisténcia
mecanica, boa resisténcia a corrosdo e a corrosao sob tensao [42-44]. A
composi¢cao quimica nominal da liga de aluminio 2024 é mostrada na Tabela
3.1.

Tabela 3.1 — Composi¢cado quimica nominal da liga de aluminio 2024 [44].

Elemento de Liga Cu Mg Si Mn Fe Zn Cr Ti Al
Nominal ASM peso(%) 3,8-49 1,2-1,8 <0,5 0,3-0,9 0,5max 0,25max 0,1 max 0,15 max restante

A alta resisténcia mecanica destas ligas vem do mecanismo de precipitagdo

que ocorre durante o tratamento térmico. A formacgcao de zonas de Guinier-
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Preston-Bagaryastii (zGPB) ou de grupos Cu/Mg e precipitagdo de fase S
(Al,MgCu) sdo os principais mecanismos de aumento de resisténcia [45-50],
através de distorcbes na rede cristalina e presenca de tensdes internas
coerentes, fatores que dificultam o movimento de linha de discordancia [42]. A
sequéncia de precipitagdo observada na liga 2024 ocorre como descrita a

sequir [50]:
Solugéo sdlida a supersaturada — zGPB ou grupos Cu/Mg —- S”— S'— S

Onde S” e S’ sdo fases metaestaveis precursoras da fase estavel S. Essa
sequéncia entretanto é tema de discussbes entre pesquisadores, que
argumentam sobre a diferenciagédo entre fases S’ e S, e a existéncia de zonas
zGPB [46].

As principais técnicas de unido aplicadas a esse material sdo rebitagem e a
colagem. Devido a camadas de 6xido formadas na superficie, ndo € comum
usar técnicas de soldagem convencionais em ligas de aluminio [1; 50]. Porém
métodos de soldagem por friccgdo tém mostrado eficiéncia e s&do tema de
pesquisas mais recentes com ligas de aluminio consideradas nao soldaveis
como série 2000 e 7000 [50-57]. A principal técnica para ligas de aluminio &
atualmente o Friction Stir Welding (FSW), desenvolvido pelo The Welding
Institute na década de 90 [58]. Sundaram e Murugan [52], Cavaliere et al. [56],
Amancio-Filho et al. [59], e Aydin et al. [54] realizaram pesquisas na aplicagao
de soldas dissimilares de ligas leves de aluminio, principalmente visando
aplicagdes aeronauticas. Isso reforca a tendéncia da variagao na selecédo de
materiais para sistemas de transporte. Sundaram e Murugan [52] investigaram
as propriedades sob tensdo de soldas entre ligas 2024 e 5083, avaliando
através de um projeto de experimento como a geometria da ferramenta e os
parametros de processo influenciavam na resisténcia mecanica e alongamento
das juntas. Cavaliere et al. [56] estudaram propriedades mecanicas estaticas e
dindmicas de soldas de ligas de aluminio 2024 com 6082. O estudo variou o
posicionamento das ligas em relagdo ao sentido de movimento da ferramenta,
e as propriedades foram melhores para um posicionamento da liga AA6082 no

lado de avango. Amancio-Filho et al. [59] produziram juntas de AA2024-T351 e
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AAG6056-T4 variando velocidade de rotagcédo e velocidade linear de soldagem.
Analises microestruturais e de propriedades mecanicas localizadas mostraram
que em soldas dissimilares o componente mais fraco é quem dita o
desempenho da solda, e a falha ocorre na regido com maior redugao de
resisténcia mecanica devido a fendmenos de recozimento. Modificando ainda
mais a selegdo de materiais, Dressler et al. [55] uniu a liga AA2024 com liga de
titanio TiAI6V4. Neste estudo preliminar de viabilidade, foi possivel demonstrar
que a liga AA2024 ¢é soldavel com titanio, com possiveis mecanismos de
ancoramento mecanico entre o titanio e o aluminio contribuindo para a uniao
das partes. Outras técnicas recentes como soldagem a laser e por feixe de
elétrons [60-62] também tém encontrado aplicagdes em ligas de aluminio
aeronauticas, porém a tendéncia é que percam espaco para técnicas de friccao
devido aos altos custos e consumo de energia bem como, as propriedades

mecanicas ligeiramente inferiores [63].

Esta € uma importante liga para uso aeronautico atualmente, sendo usada por
companhias como Embraer, Bombardier e Eclipse [50]. Outros usos para a liga
AA2024 sao encontrados em rebites, ferramentas, pistdes, engrenagens, rodas

e aplicagdes estruturais [40; 44].

3.3.Técnicas de Unido de Estruturas Hibridas Polimero-Metal

Para o caso de estruturas hibridas metal-polimero, as pesquisas estao
surgindo e as técnicas sao recentes, ainda ndo havendo grande disseminagao
pratica no setor industrial. Atualmente a unido nestes tipos de estrutura €&
concretizada por jungdo mecanica, jungdo por adesivos ou ainda técnicas
hibridas oriundas destas duas. A jungdo mecanica funciona através da
interferéncia entre duas ou mais pecas. Elas podem ter efeitos superficiais de
ancoramento entre sim, ou ainda serem ligadas por um terceiro elemento,
como um pino ou um grampo. Pontos fortes desta técnica sdo que quaisquer
pecas podem ser unidas desde que sejam geometricamente compativeis, nao

sendo necessaria compatibilidade quimica; na maioria dos casos é possivel
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desmontar a estrutura e recicla-la; e pode ser controlada para permitir alguma

movimentag&o aos parceiros de unido se necessario [1; 2; 64].

Em juncdo por adesivos, ao contrario da jungdo mecanica, a forca em agao é
fruto da adesao entre os materiais ao invés da coesao propria. O método
consiste em usar superficies limpas e normalmente preparadas com algum
tratamento superficial, adicionar um material adesivo sobre elas, e aplicar
pressdo durante o tempo de cura do adesivo. E uma maneira comum de unir
materiais dissimilares sem gerar concentradores de tensdo e sem adicionar
muito peso [1; 2; 6]. A Tabela 3.2 descreve as principais vantagens e limitagdes

destes dois métodos.

Tabela 3.2 — Vantagens e limitagdes das técnicas atuais [1; 2; 6].

Jung¢dao Mecanica Ligacao Adesiva
Vantagens Limitagoes Vantagens Limitagoes
Afrouxamento Reciclagem e
. Possibilidade de &
Desmontavel (perda de descarte

juntas herméticas

hermeticidade) problematicos

e N&o sdo necessarias
Técnica simples e Tratamento

Peso e custo extras [modificacdes nas
bem difundida pecas ¢ superficial extenso

Sensibilidade ao .
Somente resistente

Grande resisténcia entalhe/ Absorve vibracdes
. . ) acargasem
a cargas em tensdao delaminagdo em sob fadiga .
L. cisalhamento
compdsitos
Selecdo de Selecdo de )
. on - .. - Possivel
materiais (unido de Possibilidade de materiais (unido de .
. ~ A .. contaminagao
materiais corrosao galvanica |materiais L
S o quimica
dissimilares) dissimilares)
Geometrias Diferenciais de Geometrias Dificuldade em
variadas expansao térmica |variadas escolha de adesivos
Distribuicao de Envelhecimento

Concentradores de

Simples inspecdo R
P pee tensdo

tensdes ao longo da reduz o
area de unido desempenho
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Embora as duas técnicas tenham boa aceitacdo na industria em geral, suas
limitacbes abrem espago para a concorréncia. Os processos devem ter ciclos
curtos, criar juntas leves e com boa resisténcia mecanica, serem eficientes e
nao prejudicar o meio ambiente. Tais ideais levam a busca por inovagdo em

técnicas de unido para estruturas hibridas.

Uma das primeiras inovagdes foi introduzida em 1986 por Hecht [65], que usou
coinjecdo de resinas poli(tereftalato de etileno) (PET) para criar
macrocompdésitos. Este estudo foi precursor de técnicas de moldagem por
injecao usando pegas metalicas como substrato (injection over molding - IOM).
Neste caso o substrato pode ser uma superficie simples, havendo adesao do
polimero fundido, ou uma estrutura complexa com cavidades pelas quais o
polimero flui e se integra mecanicamente ao substrato. Zoellner e Evans [66]
demonstraram a viabilidade de produzir pegas automotivas através de I0OM,
usando perfis de paredes finas de aco e nervuras em estruturas de poliamida 6
(PAB6) com fibras de vidro. Nesse trabalho, o perfil metalico é inserido dentro de
um molde especial em uma injetora e o polimero injetado flui envolvendo a
peca metalica. Sendo assim, combina-se as propriedades estruturais do aco
com a leveza e precisao de projeto do termoplastico injetado. A técnica foi
usada para o front-end do Ford Focus [4], e segundo a empresa inventora
Bayer, tem potencial de aplicagdo em itens domésticos, esportivos, estruturais
e de transporte [5; 66]. Outra técnica similar baseada em moldagem por injecéo
foi patenteada pela Bayer [67]. Neste caso, o substrato metalico € deformado a
frio dentro da camara de injegao através de um molde modificado. Assim é
possivel unir multiplas chapas metalicas através de deformacédo a frio, e
posteriormente a massa polimérica fundida é injetada sobre este substrato,

evitando etapas extras de processo.

Em IOM a temperatura do substrato € um fator importante para determinar a
eficiéncia da unido. Ramani e Moriarty [68] concluiram em um experimento com
policarbonato e ago, que a temperatura do substrato €& estatisticamente
significante, e rege também o tipo predominante de falha: mais coesiva a

maiores temperaturas, mais adesiva com baixas temperaturas. Este
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experimento também demonstrou que a unido € efetiva em escala micro- e
milimétrica devido a rugosidade do substrato. Grujicic et al. [3; 69] introduziram
uma técnica chamada adesdo direta polimero-metal, com principios
semelhantes, visando aplicagdes em estruturas primarias para automoveis.
Este método tem algumas variagdes [3], podendo se basear somente em
microancoramentos [68]; no uso de um agente compatibilizante no metal [70];
ou em modificacdo quimica do polimero para melhoria da adesado [71]. O
mesmo grupo de Grujicic introduziu melhoras na técnica baseada em
microancoramentos, ao fazer pequenas indentagdes na chapa metalica através
de estampagem [72]. Resultados preliminares de simulagées computacionais
nesta pesquisa sado encorajadores, porém a melhora de propriedades leva a

um custo maior por exigir etapas adicionais de processamento.

No ambito de unido mecéanica de estruturas hibridas, a empresa BASF
patenteou uma tecnologia chamada collar joining [73]. Uma placa metalica é
estampada com uma ferramenta, de modo a criar um furo com uma protrusao
anelar; e esta protrusdo é pressionada a frio contra a superficie polimérica a
ser unida. Segundo os inventores [74], o processo tem alta tolerancia, ciclos
curtos e produz juntas resistentes. Entretanto também cria problemas na matriz
polimérica devido a formacgao a frio, gerando microfibrilamento sob tensdo em

termorrigidos além de n&o possibilitar a unido de chapas metalicas grossas.

Outra técnica recente foi apresentada por Moller et al. [75] para unir ligas
metalicas leves a compdsitos de matriz termorrigida reforgados com fibras de
carbono. Nesta técnica usa-se um fio de titanio deformado para formar anéis, o
qual é soldado a laser em uma cavidade usinada em uma peca de aluminio; as
fibras de carbono sdo passadas por dentro dos anéis de titdnio expostos, e
mergulhadas em resina ndo curada; apos a cura a jung¢ao € formada. Embora
inovadora, a ideia falha no admbito de ndo ser comercialmente aplicavel,
principalmente devido a grande quantidade de etapas do processo. Por ser um
processo relativamente recente, ainda n&o ha resultados sobre desempenho

mecanico das juntas.
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Amancio-Filho et al. [76] patentearam mais recentemente uma técnica baseada
em ancoramento mecanico, ligagdo adesiva e soldagem por friccdo, conhecida
por Friction Riveting, ou rebitagem por fricgdo. Investigagdes recentes deste
grupo analisaram o processo, as propriedades da junta e como o processo
afetou os materiais [77-79]. O processo basico envolve um pino metalico
girando em alta velocidade, e tocando uma superficie polimérica termoplastica.
Calor por fricgdo € gerado, fundindo camadas de polimero ao redor do pino e
permitindo sua penetragcdo na superficie. Em um tempo pré-determinado ou a
uma profundidade pré-determinada, dependendo do tipo de equipamento
sendo utilizado, a rotagdo € desacelerada e uma forga de forjamento é aplicada
no pino aquecido pelo atrito. O encontro dele com camadas frias do polimero
faz com que o pino se deforme aumentando seu didmetro original, criando uma
regidao de ancoramento dentro da massa polimérica. Nestes estudos de
Amancio-Filho, placas de poli(éter imida) PEI foram unidas a pinos de AA2024
variando os parametros de processo — velocidade de rotacéo, tempo de unido e
pressdo de forjamento [77]. Através de monitoramento de temperatura, foi
observado que o processo chegava até 95% da temperatura de fusao da liga
metalica (~ 500 °C), causando leve degradagdo termomecanica da PEIl
relacionados aos ciclos curtos e rapidos de aquecimento [78]. Os ensaios
mecanicos apresentaram bons resultados: sob tragdo (teste de arrancamento)
do pino alcangou 93% da resisténcia mecanica do pino; em cisalhamento por
tracdo alcangou 70% da resisténcia mecéanica da PEI [77; 80]. A rebitagem por
friccdo tem ainda outras configuragdes possiveis [80], podendo unir multiplas
camadas de materiais, e fabricar juntas hermeticamente seladas. Segundo
Amancio-Filho [81], estudos recentes no centro de pesquisas “Helmholtz
Zentrum Geesthacht”, mostraram a viabilidade da rebitagem por friccdo em
diferentes ligas de titanio, aluminio e plasticos de engenharia e poliolefinicos,

incluindo compdsitos termoplasticos de fibras curtas.

O sucesso de técnicas de soldagem por friccdo em metais levou a adaptacgéo
para materiais poliméricos, e consequentemente, estruturas hibridas metal-
polimero. Baseada na ja conhecida técnica de soldagem linear por friccao

(friction stir welding — FSW [58]), um método de unir chapas metalicas e
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poliméricas foi patenteado pela GM Inc [82]. Nesse método, a ferramenta
rotatéria gera calor por friccdo na chapa metalica, penetrando-a e atravessando
a camada polimérica intermediaria, por final alcancando a chapa metalica
inferior. Embora o processo ndo use o polimero estruturalmente, ele poderia
ser otimizado para tal finalidade. Em pesquisas semelhantes, Balakrishnan et
al. [83], e Amancio-Filho et al. [84,85] investigaram juntas pontuais polimero-

metal unidas por friccao.

Balakrishnan et al. [83] uniram chapas de AA5754 com placas de poliamida 6
usando uma ferramenta similar a de FSW, porém apenas formando uma junta
pontual ao invés de linear. A ferramenta € posicionada sobre a chapa metalica,
e entra em contato com sua superficie em alta rotacdo. Uma vez que o calor
por friccdo gerado plastifica camadas do metal, a ferramenta penetra até o
nivel do polimero, deformando ambos drasticamente. Com o recuo da
ferramenta ha uma zona de ancoramento criada entre os materiais. Embora a
técnica seja baseada em um sistema de soldagem para metais, foi observado
que o principal mecanismo de unido foi ancoramento mecanico entre as pecas,

havendo um pouco de adesé&o entre o polimero fundido e o aluminio [83].

Nos estudos de Amancio-Filho et al. chapas de liga de magnésio AZ31 foram
unidas a placas de PPS/FV [84] e de PPS/FC [85]. A técnica batizada de “uniao
pontual por friccao” (friction spot joining) [86] € baseada em soldagem pontual
por fricgdo (friction spot welding) [87], e usa uma ferramenta composta de um
pino envolto por uma camisa, estes dois compreendidos por um anel de
fixacdo, todos com movimentacdo independente, o que confere flexibilidade a
como fabricar as juntas. As variantes do processo se referem a qual das partes
penetra o material primeiro: a camisa ou o pino. Na variante “penetracado da
camisa”, o anel de fixagao pressiona as placas, e a camisa em rotacado penetra
levemente (0,2 a 0,5 mm) na superficie da placa superior até uma profundidade
pré-determinada, enquanto o pino € elevado, formando assim um reservatorio
para onde o material plastificado € deslocado. Quando a quantidade de energia

térmica é alcancada, o pino retorna a posigao inicial, empurrando o volume de
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material alocado no reservatoério de volta para as placas; concomitantemente a

camisa volta ao nivel da superficie.

Na variante “penetragdo do pino”, o pino em rotacdo penetra a superficie
enquanto a camisa € movida para cima. As outras etapas sdo idénticas a
primeira variante. A junta formada € idealmente lisa, esteticamente agradavel.
Amancio-Filho et al. [84] concluiram que a unidao € consolidada pela ligagao
adesiva do polimero fundido com a superficie metalica, e por ancoramento
mecanico das partes, devido a leve deformacdo da chapa metdlica que é

inserida no componente polimérico.

Soldagem por indugdo também pode ser utilizada em para juntas hibridas entre
metais e termoplasticos. Uma pequena peca metalica € inserida entre os
materiais a serem soldados. Um dispositivo aplica entdo um campo de indugao
que aquece o implante metalico, fundindo o polimero em contato; as duas
pecas sdo entdo pressionadas até o resfriamento e consolidagao da junta [6].
Mitschang et al. [88] descreveram em um trabalho recente um método de uniao
de estruturas hibridas usando geragdo de calor por indugdo. Neste trabalho
soldas em AIMg3 e PAG66 com fibras de carbono foram investigadas. Usou-se
um equipamento adaptado para a soldagem e foi observado que o mecanismo
de uniao predominante observado foi adesédo (havendo difusdo macroscépica
dos elementos), muito dependente dos tipos de tratamento superficial usados.
A resisténcia mecanica ainda ndo compete com a de métodos convencionais,

mas O processo € sujeito a otimizagéao.

A soldagem por ultrassom de compdésitos € um processo aplicado com sucesso
na industria. Pesquisas recentes mostram que a técnica pode ser adaptada na
unido de materiais dissimilares, como vidros, ceramicas e metais entre si [89;
90]. A soldagem entre materiais poliméricos e metalicos se mostra uma
possibilidade, e vem sendo estudada por um grupo da Universidade de
Kaiserslautern, Alemanha [91; 92]. Eles soldaram PA66-FC com aluminio puro
e liga de aluminio 5754 usando planejamento composto central como projeto
de experimento. A vibragao ultrassdnica € aplicada no metal posicionado sobre

a placa polimérica através de um sonotrodo ndo consumivel, em ciclos de
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soldagem menores que 5 s. Em analises da zona de soldagem, foi possivel
observar interacdo em niveis microscopicos entre o aluminio e as fibras de
carbono, e os autores afirmam que ha inclusive interagcdo molecular [91; 92]. O
modo de falha observado € predominantemente coesivo, havendo fibras de

carbono envolvidas por aluminio plasticamente deformado.

A técnica de soldagem a laser € usada com sucesso em termoplasticos. Uma
das pecas deve ser transparente aos raios laser, e a outra absorvente. O raio é
focado na superficie absorvente, atravessando a parte transparente que nao é
afetada pela radiacdo. O componente absorvente aquece e funde, e
indiretamente funde o outro componente por condugao de calor, consolidando
a solda. A adaptagao desta técnica para juntas hibridas metal-polimero foi
demonstrada por Katayama e Kawahito [93]. Liga¢gbes em nivel atdmico ou
molecular foram conseguidas em soldas de ago inox 304 e PET puro. Tal
formagao é possivel pela geragcao de um filme de 6xido de cromo na placa de
aco, onde nado s6 o ancoramento como também ligagdes secundarias sao
possiveis. Ho et al. [94] e Goldberg et al. [95] publicaram estudos baseados em
espectroscopia (FT-IR, UV e XPS), trabalhando com combinagcbes de metais
puros e poliimidas. Foi evidenciado que cobre e aluminio formam ligagdes
muito fracas com grupos funcionais do polimero, normalmente se difundindo
em forma de segregados na matriz polimérica. Para o cromo, entretanto, ha a
formagao de ligagdes organometalicas Cr-O, e a interface formada é uniforme.
Segundo Katayama e Kawahito [93], a jungdo é possivel com outras

combinagdes polimero-metal.

3.4.Rebitagem por Injecao (Injection Clinching Joining — ICJ)

A técnica-tema deste estudo, utilizada para unir materiais dissimilares, é a
rebitagem por inje¢cdo — ICJ (traducéo livre do nome original: Injection Clinching
Joining) [7]. O ICJ é um novo processo para unir estruturas hibridas compostas
de termoplasticos e metais ou termofixos. A técnica é baseada em principios de

moldagem por injecao, rebitagem e ligacdo adesiva. As juntas sao idealmente
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produzidas através de aquecimento e deformacdo de um elemento
termoplastico (como um pino cilindrico) inserido em um furo passante
(cavidade) de um componente metalico/termofixo, criando um rebite a partir da
préopria estrutura. Conseguem-se desse modo, juntas de melhor desempenho

mecanico e de peso reduzido. O processo foi recentemente descrito em [96].

Juntas pontuais por ICJ se valem de ancoramento mecanico otimizado do
rebite formado. Para isso o furo passante € projetado com cavidades funcionais
como roscas ou combinagdes de estruturas internas. Além disso, o furo pode
ser chanfrado na regido em contato com a parte superior do rebite, para

aumentar a area de ancoramento.

Para produzir as juntas, um protétipo desenvolvido no entdo GKSS
Forschungszentrum (atual Helmholtz Zentrum Geesthacht — HZG) foi montado
em uma prensa hidraulica. O protétipo consiste em uma unidade de controle de
temperatura (aquecimento por resisténcia) com anéis ceramicos envolvendo
uma camara quente. Um sistema de pistdo montado coaxialmente a camara

qguente é usado para fixar as pegas antes do processamento (Figura 3.4).

BPM-SAICIPROTOZ

Pistdo

Anéis ceramicos
de aquecimento

Camara quente

Peca
metalica

Peca
polimérica

Furo Elemento
passante termoplastico

Figura 3.4 — llustragao do protétipo para unido ICJ. O pistdo é montado
coaxialmente com a camara quente e elementos de aquecimento. A peca

metalica é colocada sobre a peca polimérica.[96]
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O processo € detalhado na Figura 3.5. As pecas sado sobrepostas, com o pino
polimérico inserido no furo passante do metal (ou termofixo). A ferramenta se
aproxima das pegas (Figura 3.5a); a cdmara quente envolve o pino polimérico,
e 0 aquece até a temperatura de processamento desejada (Figura 3.5b). Ao fim
do aquecimento, o pistdo aplica uma pressao para deformar e injetar o
polimero fundido/amolecido para dentro das cavidades do furo (Figura 3.5c). A
pressao € mantida para diminuir a relaxacdo enquanto o sistema é resfriado a
ar. Apos o resfriamento a ferramenta retorna a posicao inicial e a junta esta

consolidada (Figura 3.5d).

Pistdo Cémara

Rebite formado

Placa
metalica Placa
polimérica
(a) Aproximagdo da (b) Camara quente  (c) O pistdo aplica (d) Junta finalizada
ferramenta aquece o polimero pressdo, injetando o
polimero

>

Tempo de processo (t)

Figura 3.5 — Etapas do processo ICJ [96].

Um exemplo de uma junta ICJ pontual simples entre PA66-FV e AA2024-T351
pode ser observada na Figura 3.6a. Na Figura 3.6b ha o exemplo de outra
geometria de junta pontual sobreposta, neste caso para ensaios mecéanicos de
cisalhamento por tracdo. Um exemplo direcionado para aplicagdes reais com a

presenca de pontos multiplos € apresentado na Figura 3.6c.
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Figura 3.6 — Exemplos de juntas produzidas por ICJ: a) junta pontual simples;

b) junta sobreposta para ensaio de cisalhamento por tragéao; e c) exemplo de

junta com multiplos pontos para aplicagdes reais.

No Apéndice 0 ha mais informagdes sobre a montagem do equipamento e o

sistema completo do protétipo de ICJ, bem como propostas para uso industrial.

3.4.1. ICJ — Parametros de Controle e Variaveis do Processo
Os principais parametros de controle do processo ICJ sdo tempo de

aquecimento, temperatura de processamento e taxa de injegdo. Também sao
importantes a geometria das cavidades, e propriedades do material, como agua
estrutural em poliamidas, viscosidade, temperaturas de transicao,
condutividade térmica, coeficiente de expanséo térmica e calor especifico.
Tempo de aquecimento é o tempo que a camara quente aquece O pino
polimérico até a temperatura de processamento. Ambos estes parametros
podem influenciar a quantidade de calor transferido ao pino polimérico, e mudar

sua viscosidade, tornando-o mais facil ou dificil de deformar. A taxa de inje¢éo
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€ a taxa em que o pistdo se move em diregdo ao pino amolecido/fundido,
injetando-o nas cavidades do furo. J& que maiores taxas de deformacao
diminuem a viscosidade de um fluido pseudoplastico aumentando sua
capacidade de fluir, isso vai influenciar a forca necessaria para formar o rebite
[96].

As principais variaveis observadas durante o processo sao forga de reacgéo e
preenchimento das cavidades. A forca de reacédo é relacionada a facilidade de
deformagdo do pino polimérico. A carga transferida pelo pistdo ao pino
polimérico para injeta-lo nas cavidades do furo no componente
metalico/termofixo gera uma forga reativa a deformagao do pino. A forca é
dependente da quantidade de calor transferido ao pino e, portanto de sua
viscosidade no estado fundido inicial; e da taxa de deformacéo, associada com
a taxa de injegcdo. Estes fatores vao afetar diretamente a viscosidade do
polimero. O calor dd4 movimento as cadeias poliméricas, promovendo a
transicdo de um estado vitreo para um liquido viscoso, € a maior taxa de
deformagéo diminui a viscosidade, aumentando a fluidez do polimero [96]. O
preenchimento das cavidades esta associado ao volume preenchido pelo
polimero amolecido/fundido, comparado ao volume total das cavidades, ou
volume de projeto. A geometria do furo garante que cavidades preenchidas
fornecerdo um ancoramento mais eficiente, um fator de influéncia para um
desempenho Optimo da junta. Esta variavel também é influenciada pela
reologia do material amolecido/fundido, pois quanto menos viscoso, mais

facilidade o polimero possuira de fluir para o interior das cavidades.

3.4.2. ICJ — Caracteristicas Microestruturais
Durante o processamento, calor e deformacdo podem modificar a

microestrutura dos materiais e suas propriedades. A Figura 3.7 ilustra as zonas
microestruturais dos materiais de uma tipica junta ICJ. A deformagdo modifica
acentuadamente pelo menos uma por¢cdo do pino polimérico, criando uma
Zona Termomecanicamente Afetada do Polimero (PZTMA). A maior

concentracdo de detalhes macroestruturais e microestruturais, como
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preenchimento das cavidades e formagao hidrostatica de linhas de fluxo e
vazios, é encontrada neste volume da junta. O volume que envolve a PZTMA
pode ser influenciado pela transmissao de calor e é identificado como Zona
Termicamente Afetada do Polimero (PZTA). Embora os fendmenos que
ocorrem na PZTA nao sejam inteiramente compreendidos, parece que n&o ha
mudangas visuais em relagdo ao material de base (MB). O calor também pode
gerar uma Zona Termicamente Afetada do Metal (MZTA). Dependendo da liga
metalica usada e sua composi¢cao, altas temperaturas podem levar ao
recozimento e outros processos metalurgicos modificando as propriedades do
material nesta zona. No caso do estudo de viabilidade proposto, os efeitos do
calor e pressao sobre a PA66/FV30% e a liga AA2024-T351 s&o discutidos no

capitulo 6.

Pistao

D-PM-SA-ICJ_THERMAL

Figura 3.7 — Zonas microestruturais de uma junta ICJ, mostrando as MZTA
(zona termicamente afetada do metal), PZTA (zona termicamente afetada do
polimero) e PZTMA (zona termomecanicamente afetada do polimero). Como a
extensdo dos efeitos na PZTA é desconhecida, ela esta indicada apenas como
uma linha [96].
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Uma unido ideal por ICJ deve combinar paradmetros de processo que
proporcionem uma geometria adequada de junta, com preenchimento
satisfatério. O processamento também ndo pode afetar drasticamente a
estrutura dos materiais, mantendo a integridade do material polimérico, sem
afetar suas propriedades drasticamente, garantindo assim um bom

desempenho mecénico global da junta.
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4. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Este projeto de mestrado se iniciou com o desenvolvimento da técnica de ICJ,
idealizado para estruturas multimateriais de automéveis e aeronaves. Foram
entdo escolhidos materiais de base adequados para estas aplicacdes, e eles
foram caracterizados através de microscopia, microdureza e ensaios de tracao.
O material polimérico ainda foi submetido a caracterizagao térmica por DSC e
TG. Uma revisédo de literatura detalhada sobre os materiais usados e sobre
técnicas de unido de estruturas multimateriais foi feita para melhor

compreensao dos temas a serem tratados e da abordagem experimental.

A partir disso, um estudo de viabilidade foi iniciado com estes materiais como
componentes de juntas ICJ. Inicialmente foram feitas juntas em uma larga
distribuicdo de paréametros, para melhor entendimento de como o processo
funciona. Apds essa etapa, as condigdes que produziram as melhores juntas
foram selecionadas como base para o projeto de experimento usado nesta
investigacdo. O projeto de experimento estudou as propriedades mecanicas
localizadas das juntas através de microdureza Vickers; as caracteristicas
macro e microestruturais através de microscopia otica, eletronica de varredura
e microtomografia computadorizada; o desempenho mecéanico da junta em
ensaios de cisalhamento por tragdo, analise de fratura e distribuicdo de
esforcos (mapas de deformagdo); as caracteristicas de decomposigdo e
degradagao analisando curvas de DSC e TG das amostras; o fluxo de material
usando microtomografia computadorizada, focando no preenchimento de
cavidades. Além disso, o processo foi monitorado por uma camera de medicao
térmica por radiagéo infravermelha e por uma mesa medidora de forga, a fim de

obter o historico térmico e de forga da unido.

Os resultados obtidos nesta etapa experimental foram analisados, buscando
entender a influéncia dos parametros de processo sobre as juntas produzidas,
e procurando determinar as caracteristicas de uma junta otimizada. Os
resultados dos ensaios de cisalhamento por tracdo foram tratados usando

analise de variadncia (ANOVA) para identificar quais parametros de processo
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tem influéncia significativa na resisténcia mecanica global da junta. A

compilacdo desta analise buscou completar os objetivos desta dissertagéo,

mostrando o funcionamento da técnica e sua viabilidade, e comparando-a com

outras técnicas de unido de estruturas multimateriais.

Um fluxograma

explicando os pontos principais do projeto esta mostrado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 — Fluxograma resumindo as principais etapas do projeto de

mestrado.
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5. MATERIAIS E METODOS

5.1.Materiais

Os materiais escolhidos para este estudo foram a poliamida 6,6 com 30% em
peso de fibras de vidro (PA66/FV30%), e a liga de aluminio AA2024-T351.
Estes materiais foram selecionados por se tratar do estudo de uma técnica
destinada a estruturas de veiculos de transporte, como automdveis e avides, e
estes materiais sdo tipicamente usados nestas aplicacbes. A PA66/FV30%
usada foi o Ertalon 66-GF30, da Quadrant Plastics. Ela foi obtida em forma de
placas extrudadas de 10 mm de espessura. A liga AA2024-T351 usada foi
produzida pela Pechiney SA (atual Alcan Aluminio) e obtida em forma de
chapas laminadas de 4 mm de espessura. A Tabela 5.1 mostra as
propriedades da poliamida Ertalon 66-GF30. A Tabela 5.2 apresenta as
propriedades tipicas de uma liga AA2024-T351 conforme a ASM.

Tabela 5.1 — Caracteristicas da poliamida Ertalon 66-GF30 [97].

Propriedade Condicao Ertalon 66-GF30
Densidade (g/cm3) 1,29
- oA ~ + 100
Limite de resisténcia a tra¢do (MPa)
++ 75
Alongamento na ruptura (%) ¥ >
++ 12
. . + 5,9
Moddulo eldstico (GPa) - 3.2
Dureza, Rockwell M + 76
Carga em fluéncia 1000 h, para 1% de + 26
alongamento (MPa) ++ 18
Temperatura de deflexéo térmica a 1,8 MPa (°C) + 150
Condutividade térmica (W/m. °C) 0,3
Coeficiente de expansdo térmica de 23 °C a 100 60

°C (um/m-°C)
Temperatura de processamento ( °C) 230-340
OBS: (+) se refere a amostra seca, e (++) a amostra condicionada a 23 °C e 50% UR.
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Tabela 5.2 — Caracteristicas da liga de aluminio 2024-T351 [44].

Temperaturas de

Propriedades Mecanicas Propriedades Térmicas
Processamento
o max (MPa) 470 CET, linear de 20
a 100 °C 22,9
’ Temperatura de
o0 0,2 (MPa) 325 (um/m.°C) Recozimento (°C) 413
Alongamento (%o) 20 Condutividade 120

Térmica (W/m.K)
Temperatura para

Faixa de Fusio Tratamento Térmico 493

Dureza, Brinell B 120  (Solidus-Liquidus) 502-638 O
(°C)

5.2.Métodos

5.2.1. Analise dos Materiais de Base
Tanto o PAG66/30%FV quanto o AA2024-T351 passaram por analise

microestrutural através de microscopia otica e microscopia eletrénica de
varredura (MEV). Os materiais também foram testados mecanicamente em
tracdo (de acordo com ASTM D638 [98] e ISO 6892 [99]) e através de
microdureza (ASTM E384 [100]). O polimero também foi analisado por
calorimetria diferencial exploratéria (DSC) e analise termogravimétrica (TG), a
fim de se estabelecer uma base para estudos de degradagé&o termomecénica e

fenomenologia do polimero durante o processo.

5.2.2. Geometria dos Materiais de Base para ICJ
Para o estudo de viabilidade da técnica, ambos os materiais foram usinadas

para as geometrias mostradas na Figura 5.1a. A placa polimérica tem um pino
de 7 mm de altura e 9 mm de diametro no centro de sua geometria, que se
encaixa no furo perfilado de 10 mm de didametro usinado na chapa metalica
(Figura 5.1b). Amostras de juntas sobrepostas de geometrias similares foram
produzidas para avaliar o desempenho mecanico das juntas através de ensaios

de cisalhamento por tragao (Figura 5.1c).
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Didmetro do furo: 10 mm

MONTAGEM ANTES DO
PROCEDIMENTO DE UNIAO

70x70 X7 mm
Didmetro do pino: 9 mm

(b)

4

123,5 mm

(c)

Figura 5.1 — Configuragéo das juntas pontuais de ICJ: a) pegas separadas;
b) pecas posicionadas para unido; e ¢) amostra de junta sobreposta para

medicao da resisténcia mecanica [96].

5.2.3. Montagem do Sistema de Uniao
O sistema completo usado no trabalho foi composto de um protétipo construido

no GKSS Forschungszentrum (Apéndice A), além de sistemas de
monitoramento de temperatura (camera infravermelha) e de forga de reacao
(dinambmetro), e de uma prensa hidraulica para melhor controle da aplicagcéo

de carga. O esquema completo esta descrito na Figura 5.2.
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Monitoramento térmico por
Prensa hidraulica cimera infravermelha

Controle de forga de Protétipo ICJ (Sistema de pistdo e
reagdo por dinamémetro unidade de aquecimento)

Figura 5.2 — Sistema completo de controle e monitoramento para unido usado

no trabalho.

O fluxograma mostrado na Figura 5.3 indica as fun¢gdes de monitoramento e

controle do processo.

Sistema de
medigao de forga
(Dinamoémetro)

Protétipo ICJ:
unidade de aquecimento

Prensa hidraulica

1
D] |
1
1 Protétipo ICJ: \
k== camara quente
e pistao \

Monitoramento térmico
-—— Monitoramemow (camera infravermelha)

Controle

Figura 5.3 — Fluxograma de fungdes do sistema completo de ICJ.
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5.2.4. Monitoramento do Processo

i.  Histérico térmico
Durante o processo de unido as variagbes de temperatura podem causar
mudangas tanto nas ligas metalicas quanto no compdsito polimérico. Uma
camera de medigao térmica por radiagao infravermelha Jenoptik VarioTHERM
foi usada para monitorar as temperaturas durante o processamento. As
temperaturas alcancadas irdo mostrar como o processo pode afetar os
materiais. Para o monitoramento, a camera foi focada na camara quente da
maquina, como mostra o esquema da Figura 5.4a. A regido focada pela
camera infravermelha é mostrada em um desenho esquematico na Figura 5.4b.
Devido ao fato do sistema de unido se tratar de um protétipo de fabricacao
prépria, o processo de monitoramento térmico também serve para validar a

configuragao de temperatura da maquina.

METAL

QUENTE ke POLIMERO

Figura 5.4 — Esquema de monitoramento térmico com camera de medi¢ao
térmica por radiagao infravermelha: a) montagem do sistema, com a camera
focando na amostra e camara quente; b) desenho esquematico da imagem

obtida pela camera.
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ii. Forcadereacéo
A fim de estudar a variacdo na for¢ca necessaria para deformar o pino do

componente polimérico, foi realizado um monitoramento desta forga de reacéo
necessaria para a uniao. O protétipo para unido por ICJ foi colocado sobre um
sistema de medigéo de forca (modelo numero 9366AB, da Kistler Instrumenten
AG), de modo que curvas de forca em fungao do tempo eram registradas. Os
dados foram tratados usando o software Dynoware (Kistler Instrumenten AG).
Diferencas em viscosidade do polimero, variante com os parametros de
processo escolhidos, podem ser avaliadas qualitativamente através deste
monitoramento. A Figura 5.5a apresenta um desenho esquematico do sistema
de medi¢ao da forga de reagao usado neste trabalho, e a Figura 5.5b mostra o

sistema montado para medi¢ao junto do prototipo.

Sistema
medidor
de forca

Figura 5.5 — Esquema de monitoramento da for¢a de reagao: a) esquema do
sistema de medicao de forga, com a seta vermelha indicando a forga exercida
pelo pistdo sobre o pino polimérico em um eixo Z; b) montagem do sistema

juntamente com o protétipo.
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5.2.5. Projeto de Experimento
Utilizando a técnica de ICJ, foram produzidas amostras seguindo um plano de

experimento de “um fator por vez” (one factor at a time). Nesse tipo de projeto
apenas um parametro de controle do processo € variado por vez, enquanto os
outros sao mantidos constantes [101]. Uma amostra otimizada com boa
resisténcia mecanica foi escolhida como uma condi¢éo de referéncia, e a partir
dos parametros de producdo desta amostra (Ref), foram produzidas as outras
juntas variando um parametro por vez. Os fatores de estudo no processo ICJ
sdo temperatura de processamento (Temp), tempo de aquecimento (Time),
taxa de inje¢do (Taxa Inj), geometria da junta (GeomR e GeomC) e secagem
do polimero (60 °C e 120 °C). A Tabela 5.3 resume as amostras estudadas e

as condicoes de processamento de cada uma.

Tabela 5.3 — Parametros de processo de cada condi¢gdo de ensaio no projeto
de experimento avaliado.

Condic6es de Processamento

Parametros Ref Temp Time Taxa Inj GeomR GeomC 60 °C 120 °C
Temperatura 300 °C 250 °C 300°C 300°C 300°C 300°C 300°C 300°C

Tempo 3 min 3 min 0.25 min 3 min 3 min 3 min 3 min 3 min

Taxa de inj. Rdpida Répida Répida Lenta Répida Réapida Répida Rapida
Geometria junta  Rosca+Chanfro  Rosca+Chanfro Rosca+Chanfro Rosca+Chanfro Rosca Chanfro Rosca+Chanfro  Rosca+Chanfro
Secagem s/ secagem s/ secagem s/ secagem s/ secagem s/ secagem s/ secagem 24h a 60 °C 24h a 120 °C

Em cada condigdo foi produzida uma junta para analises visual, microestrutural,
térmica e de microdureza. As observagdes de cada uma destas técnicas foram
correlacionadas com as variagbes induzidas na junta pela mudanga dos
parametros de processo em relagcdo a amostra de referéncia. Também foram
produzidas pelo menos trés juntas em cada condigdo com geometria adequada
para ensaios de cisalhamento por tragdo. Adicionalmente, um estudo de
analise de variancia (ANOVA) [101] foi feito para identificar os parametros que
tem influéncia significativa na resisténcia mecanica da junta neste ensaio.
Estas analises foram usadas como auxilio na determinagdo de parametros de

processo optimos.
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5.2.6. Caracterizacdo Microestrutural

i. Microscopia oOtica e Microscopia Eletrénica de Varredura
Para se obter uma visado geral da qualidade das juntas e entender como os

parametros de controle estdo agindo sobre os materiais, € preciso analisar a
microestrutura das juntas. Um microscopio optico (Leica Q550I1W) foi usado
para obter imagens de microscopia Optica por luz refletida. Um microscépio
eletrénico de varredura (Philips XL30-FEG) foi usado para obter imagens via
elétrons secundarios e fazer analises quimicas por EDS (espectroscopia de

energia dispersiva por raios-X) das juntas [102].

Amostras unidas e materiais de base foram cortados na secédo transversal com
uma serra de diamante de baixa velocidade, para minimizar os danos no
material polimérico. Apods lixamento e polimento, as amostras foram analisadas
nos microscopios para identificar suas caracteristicas, como preenchimento
das cavidades, presenca de poros e zonas microestruturais. Macrografias
foram produzidas para uma visdo ampla das juntas. Estas etapas de
observagdo ajudam a determinar quais parametros proporcionam melhor

aspecto estético, preenchimento das cavidades e presenca de defeitos.

ii.  Microtomografia computadorizada por raios-X em sincrotron
(LCT)
Esta técnica avancada de caracterizagdo de materiais ja se provou util em

varios ambitos da engenharia [103] inclusive em técnicas hibridas de uniao [78;
104]. Ela usa um feixe de elétrons de alta energia e resolugdo para criar
sucessivas seg¢des transversais de um objeto, criando um arquivo digital destas
camadas. Através do software myVGL 2.0 (Volume Graphics GmbH) é possivel
usar o arquivo digital para obter uma visao virtual tridimensional do objeto, sem
destrui-lo. A radiagdo é capaz de detectar materiais diferentes pela sua
densidade e, portanto é possivel diferencia-los em tonalidade na imagem,
obtendo informagdes sobre as caracteristicas interiores da junta em escala
micro, como presenca de defeitos e preenchimento das cavidades. O aparato
usado encontra-se no laboratério HARWI-2, HASYLAB-DESY, Hamburgo e foi
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descrito em [80]. O esquema de funcionamento do equipamento é apresentado
na Figura 5.6a, enquanto a Figura 5.6b mostra um esquema de uma junta

renderizada para a analise volumétrica qualitativa.

CAMERA CCD

LENTE

“— FILTRO FLUORESCENTE

| RADIACAO SINCROTON
MONOCROMATICA

—— AMOSTRA {a] (b]

“——MANIPULADOR DE AMOSTRA

Figura 5.6 — a) Sistema de microtomografia computadorizada usada no
trabalho (HARWI-2, HASYLAB-DESY, Hamburgo). Adaptado de [80]); b)

volume de estudo de uma junta ICJ.

5.2.7. Propriedades Mecanicas Localizadas
Para caracterizagdo mecanica localizada, as segdes transversais das juntas e

os materiais de base passaram por ensaios de microdureza em um
microdurémetro Vickers (Zwick/Roell ZHV). Para ambos foram tragados perfis
com indentagdes a cada 0,5 mm, usando carga de 0,05 kgf por 15 segundos
em cada ponto. Tal abordagem visa a geragao de indentagdes simétricas,
aonde a componente elastica do polimero viscoelastico que geraria uma
indentacdo deformada é eliminada, dando tempo do material em torno do
indentador de deformar plasticamente [105]. A distancia usada de 0,5 mm entre

indentagdes € maior que 2,5 vezes a diagonal impressa, como recomendado
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pela norma ASTM E384 [100]. Os perfis de microdureza podem ser utilizados
para identificar variacbes nas propriedades das zonas alteradas
termomecanicamente em relacdo aos materiais de base. Usando um
microdurémetro ultrassénico UT100, um grafico de contorno de uma amostra
de boa aparéncia foi produzido para melhor visualizacdo do comportamento
das juntas. Essa etapa tem como objetivo identificar alteragbes localizadas nos
materiais apds o processamento, e tentar definir a extensdo das zonas
térmicas caracteristicas do processo. A Figura 5.7 mostra um esquema do

esquema de medi¢cao de microdureza para o metal e 0 compdésito.

5mm ++++++ FETER METAL

COMPOSITO

~25 mm

Figura 5.7 — Esquema de medi¢cdo de microdureza dos materiais. Os perfis
foram tracados nas marcacgdes indicadas, com distancia entre indentacdes de

0,5 mm.

5.2.8. Propriedades Mecéanicas Globais e Analise Fractografica

i. Cisalhamento por tracéo de juntas sobrepostas
O processo ICJ produz juntas pontuais de placas sobrepostas, portanto para

testar suas propriedades mecanicas estaticas um ensaio de cisalhamento por
tracao baseado na norma ASTM D5961 [106] foi realizado com velocidades da

travessa de 2 mm/min a temperatura ambiente. Este ensaio mede a tensao de
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apoio entre as superficies da chapa metalica e do rebite polimérico criado. A
deformagéo nas juntas foi medida através da mudanga em comprimento em
respeito ao comprimento inicial usando um extensémetro mecanico. A
geometria das amostras para este ensaio foi introduzida na Figura 5.1c

(capitulo 5.1).

ii.  Avaliagédo in situ do estado de deformacé&o de juntas
sobrepostas testadas mecanicamente
Através do sistema Aramis® (GOM mbH) a distribuicdo de deformacdes nas

juntas foi monitorada durante os ensaios de cisalhamento por tragdo. Neste
sistema, as placas (Figura 5.8a) sao pintadas com um spray branco, e uma
camada fina de tinta preta é borrifada sobre este fundo branco de modo a gerar
um padrao de pontos escuros sobre um plano de fundo claro (Figura 5.8b). O
software Aramis® consegue entdo durante o ensaio calcular niveis de
deformacédo através do movimento relativo destes pontos em relacdo a um
sistema de coordenadas virtual X-Y. Essa tarefa é efetuada por imagens
obtidas pelas cameras, como na Figura 5.8c. A Figura 5.8d mostra um exemplo
de como a distribuicdo de deformacado € medida. Com este método tentou-se
evidenciar o comportamento mecanico das juntas quando solicitadas em

cisalhamento por tracao.
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Figura 5.8 — a) Junta ICJ sobreposta para ensaio de cisalhamento por tragéo;
b) parte posterior da junta, ja com a pintura necessaria para o Aramis®; c)
cameras do equipamento focando na parte posterior da junta; d) exemplo de

imagem obtida, com os niveis de deformacao em escala com diferentes cores.

iii.  Andlise fractografica
Esta etapa permite melhor compreensao das relagdes entre propriedades dos

materiais, presenca de falhas e mecanismos de propagacao da trinca. As
amostras foram fotografadas para visdo geral das fraturas, e os detalhes

observados por microscopia eletrénica de varredura.

5.2.9. Mudangas Fisico-quimicas no Composito Processado:
Decomposicao, Degradacéao e Cristalinidade

Como o processo se vale de aplicacdo de forca para deformacédo e de
transmissao de calor para o polimero, € necessario avaliar as condigdes do

material polimérico apds o processamento. Através de variagdes nas
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temperaturas de transicdo do PA66/30%FV procurou-se estudar uma possivel

degradagao termomecénica durante o processo.

Através das curvas de DSC foram estudadas as temperaturas de transicéo, as
energias necessarias para fusdo cristalina durante o aquecimento, e
cristalizagao durante o resfriamento. O programa de ensaio é descrito na
Tabela 5.4. Os ensaios foram realizados em amostras de aproximadamente 10
mg extraidas com um bisturi da porgao superior do rebite consolidado (ver
esquema na Figura 5.9). A regido foi escolhida por ser a mais intensamente
afetada pelo processo de unido. Foi usada uma maquina DSC Q100 da TA
Instruments, em atmosfera de nitrogénio (50 mL/min) conforme recomendado

na literatura [107].

Tabela 5.4 — Sequéncia usada nos ensaios de DSC.

Programa Investigacdo
Etapa1  Equilibrioa 30 °C
Etapa2  Rampade 20 °C/min até 320°C  Fus&o cristalina
Etapa3  Rampa de 20 °C/min até 30 °C Cristalizacao
Etapa4  Rampa de 20 °C/min até 320°C  Rampa com histérico térmico eliminado

- Extracao de
amostras
com bisturi

- Amostras
de 10 mg

Figura 5.9 — Esquema de extragdo de amostras para as analises térmicas. O
volume de estudo € a zona superior do pino, mais afetada pelo processo de

uniao.
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Nos ensaios de TG foi estudada a faixa de temperatura na qual ha
decomposicdo da poliamida 6,6. As temperaturas de inicio, final e picos de
decomposi¢cdo foram obtidas através da curva de termogravimetria e sua
derivada (DTG), e comparadas com o material de base para evidenciar
possiveis fendbmenos que tenham ocorrido com as cadeias poliméricas. Os
ensaios foram feitos em uma maquina TG Q50 da TA Instruments, usando
atmosfera de nitrogénio (60 mL/min), amostras de aproximadamente 10 mg, e
taxa de aquecimento de 20 °C/min até estabilizacdo da massa, como

recomendado na literatura [107].
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6. RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1. Analise dos Materiais de Base

6.1.1. Microestrutura

Os materiais de base foram caracterizados em termos de sua microestrutura,
propriedades mecéanicas localizadas e globais, e andlises térmicas no
composito. A Figura 6.1a mostra a placa do compdsito apdés o processo de
usinagem, com o pino em destaque, e na Figura 6.1b a macrografia do pino. A

Figura 6.1c mostra o aspecto da microestrutura do material.

Figura 6.1 — a) pega de PA66/FV30% apds usinagem; b) macrografia do pino;

c) microestrutura do material, em vista transversal a extrusao.



44

Através de observacdes por microscopia o6tica e eletrbnica de varredura foi
constatado que ha uma segunda fase polimérica dispersa na matriz de
poliamida 6,6. A Figura 6.2a mostra uma foto do material com as setas pretas
indicando fibras de vidro, ocasionalmente quebradas durante o processo de
lixamento/polimento, e setas brancas mostrando essa segunda fase, um pouco
mais escura nas fotos que a matriz. A Figura 6.2b mostra o comportamento
dela apds o processamento via ICJ, evidenciando que ela se deformou como a
matriz de poliamida, se alongando conforme pressionada. A Figura 6.2c mostra
em uma amostra fraturada da PA66/FV30% essa segunda fase como tendo
formato esferoidal, e em grande fragdo do material. Além disso, ela parece nao
ter bom acoplamento com a matriz, como mostrado na Figura 6.2d. Nas
observacbes feitas as particulas esféricas se soltaram da matriz deixando
marcas de baixo relevo. As setas brancas indicam os sitios onde haviam antes
particulas que se desacoplaram. Analises quimicas por espectroscopia de
dispersdo de energia por raios-X (EDS) ndo foram capazes de determinar a
composicao desta segunda fase (ver Apéndice B). As leituras captadas
indicaram apenas carbono em sua composi¢ao, o que pode ser um indicativo
de um composto termoplastico ou elastomérico para tenacificagdo da matriz do

composito.
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Figura 6.2 — Observacgdes sobre possivel segunda fase na PA66/FV30%: a)

material de base indicando a segunda fase (setas brancas) e fibras de vidro
(setas pretas); b) material processado via ICJ mostrando comportamento das
particulas similar ao da matriz deformada PA66; c) Particulas da segunda fase

do material em uma amostra fraturada em torno de uma fibras de vidro; d)

desacoplamento das particulas em relagdo a matriz.

Poliamidas podem formar blendas comerciais com elastdbmeros visando a
tenacificagcao do polimero [108; 109]. Alguns materiais usados comumente sao
a borracha de etileno-propileno-monémero dieno (EPDM) e a borracha
termoplastica estireno-etileno-butileno-estireno (SEBS). Na literatura foi
evidenciado que além de tenacificar a matriz, ela melhora a estabilidade
térmica do sistema [110].

As chapas de AA2024-T351 foram usinadas com uma cavidade prépria para a
unido por ICJ. Na Figura 6.3a é mostrada uma placa ja com a cavidade

usinada. A Figura 6.3b mostra a microestrutura da liga. Para efeito de estudo
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do processo foram idealizados trés tipos de cavidades a serem usinados na
chapa metalica: rosca com chanfro (Figura 6.3c), apenas chanfro (Figura 6.3d),
e apenas rosca (Figura 6.3e). A microestrutura observada é caracteristica de
uma chapa laminada, com granulagao mais fina na superficie e mais grosseira

na regiao central, com graos alongados no sentido da laminagao.

Figura 6.3 — a) Chapa laminada de AA2024-T351 com uma cavidade usinada;
b) microestrutura do material; c) cavidade com rosca e chanfro; d) cavidade

apenas com chanfro; e) cavidade apenas com rosca.

6.1.2. Propriedades Térmicas

Curvas de termogravimetria (TG) e de calorimetria exploratéria diferencial
(DSC) da PA66/FV30% s&o apresentadas na Figura 6.4. A analise
termogravimétrica (Figura 6.4a) revelou a faixa de temperatura de

decomposicdo do material, como se iniciando a aproximadamente 370 °C e
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terminando em torno de 500 °C, valores similares aos observados por [11; 12;
14]. O residuo encontrado esteve muito préximo do valor nominal em peso de
fibras de vidro (30%). Este valor de residuo indica apenas o refor¢o de fibra de
vidro ao final do ensaio, reforcando a hipotese de que a segunda fase

observada seja um material polimérico para tenacificagcdo da matriz polimérica.
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O termograma de DSC (Figura 6.4b) mostra quatro picos caracteristicos. O
pico endotérmico a aproximadamente 249,16 °C corresponde a fusao cristalina
do material, e o pico exotérmico a 216,69 °C é ligado a cristalizagcdo do
polimero durante o resfriamento. Na literatura, a cristalizacdo de poliamidas 6,6
ocorre entre 228 °C e 236 °C [111-114]. A faixa de fusdo normalmente tem dois
picos, e vai de 250 °C a 260 °C [114]. Este grade de poliamida 6,6 possui,
portanto, caracteristicas térmicas diferentes de outras poliamidas comumente
usadas, mesmo porque tem a presenca de outra fase desconhecida que pode
influenciar em suas propriedades térmicas. Os picos menores observados no
aquecimento a 126,49 °C, e no resfriamento a 103,58 °C ndo sdo usuais de
poliamidas 6,6 e n&o foi encontrada nenhuma informacéo na literatura sobre
reacbes que ocorram nestas temperaturas. Em um segundo aquecimento do
material, os dois picos endotérmicos permanecerem  presentes
aproximadamente nas mesmas temperaturas e com os mesmos valores de
energia. Estes picos estdo relacionados com a segunda fase polimérica,

indicando que este componente possa sofrer cristalizacdo no resfriamento.

Ela possui uma faixa de decomposicao compativel com a da PA66, o que
explicaria a auséncia de uma queda adicional nas curvas de TG. Porém, como
este ndo € um trabalho de estudo do material de base, que é um grade
comercial, este assunto n&o faz parte do escopo e nao sera tratado a fundo,

tendo sido citado apenas pela caracteristica peculiar da morfologia do material.

6.1.3. Propriedades Mecanicas

A resisténcia mecanica local dos materiais foi determinada usando ensaios de
microdureza, de acordo com o esquema de medi¢ao da Figura 5.7. Os valores
meédios de todas as indentagdes obtidos para os materiais de base em HV 0,05
para a PA66/FV30% foram de 14 + 4,6 HV e para a liga de aluminio de 136 %
7,2 HV. Os valores de dureza da AA2024-T351 estdo de acordo com o da
literatura (de 127 a 137 HV [44; 115]). Para a poliamida, raramente

microdureza Vickers é usada, sendo mais comum o uso de durezas Rockwell e
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Shore. Como nao ha conversado direta entre estes métodos, ndo € possivel

estabelecer se os valores estdo dentro do esperado.

Os materiais foram submetidos a ensaios de tracdo para determinar sua
resisténcia mecanica global. Trata-se de dois materiais com propriedades
mecanicas muito diferentes. O valor médio de tensdo maxima para a
PA66/FV30% foi de 58 £ 1,2 MPa (no sentido da extrusédo), e para a AA2024-
T351 foi de 478 £+ 1 MPa (no sentido transversal a laminagao). Os valores
médios de alongamento na ruptura foram de 3 £ 0,1 % para a PA66/FV30% e
de 19 + 2 % para a AA2024-T351. Para a poliamida os valores se encontram
diferentes do esperado (0 = 75 MPa e € = 12 %, para amostras nao secas,
condicionadas a 23 °C e 50% UR [97]), provavelmente devido a uma maior
absorg¢ao de umidade, ou efeitos de envelhecimento devido a longos tempos de
prateleira. Ja a liga de aluminio encontrou valores proximos aos apresentados
na literatura (o = 470 MPa e € = 20 % [44]). A Figura 6.5 apresenta um grafico
com as curvas de tensdao em fungao da deformacéao obtidas da média de cinco

corpos de prova ensaiados para a liga AA2024-T351 e para a PA66/FV30%.
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Figura 6.5 — Curvas médias de tensdo em fungcédo do alongamento para os

materiais de base (média de cinco corpos de prova testados).
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6.2.Estudo de Viabilidade do ICJ com AA2024-T351 e PA66/FV30%

Os resultados de cada um dos métodos descritos foram avaliados de acordo
com o projeto de experimento descrito no capitulo 5.2.5. A Figura 6.6 mostra o
aspecto visual da superficie de uma junta produzida para cada condi¢céo de

processamento avaliada.

Taxalnj

Figura 6.6 — Aspecto visual da superficie de juntas entre AA2024-T351 e
PA66/FV30%, produzidas por ICJ. As condigbes de processamento sao a de
referéncia “Ref”, a de estudo da temperatura de processamento “Temp”, do
tempo de aquecimento “Time”, da taxa de injecdo “Taxalnj”, da geometria de
cavidades “GeomC” e “GeomR”, e da secagem da poliamida “120 °C” e “60
°C”.
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6.2.1. Monitoramento Térmico

O processo de unido foi monitorado por uma caémera de radiacdo por
infravermelho, a fim de validar a temperatura configurada no protétipo de unido.
Para cada junta criada a unido foi monitorada por 8 segundos durante o tempo

de aquecimento.

A Figura 6.7 exemplifica como €& feita a medida, e um exemplo de
monitoramento de um ciclo completo de unido, para uma amostra com 15
segundos de tempo de aquecimento. Na Figura 6.7a, o desenho demonstra a
regido onde a camera infravermelha é focada, com destaque para a camara
quente. A Figura 6.7b mostra a imagem gerada pela camera, medi¢cées de
temperatura, e uma linha de medicdo (“L02”) para a curva da Figura 6.7c. A
Figura 6.7c apresenta o grafico gerado pela linha “L02” para um ciclo completo,

com as temperaturas maxima, minima e média medidas nesta linha.
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Figura 6.7 — Monitoramento térmico do processo. Adaptado de [96].

O grafico na Figura 6.7c mostra o ciclo completo de unido. Ha um estagio de
aquecimento da maquina até a temperatura de processamento. Ao atingir esta

temperatura, marca-se o tempo de aquecimento designado (faixa vermelha; 15
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segundos neste caso) e aplica-se a pressao (faixa azul). Depois ha o

resfriamento do sistema sob presséo (queda de temperatura no grafico).

O ciclo de temperatura observado indica que pode haver fusdo parcial do
polimero durante o processamento, ja que as temperaturas reais medidas sao
acima da temperatura de fusao cristalina da PAG6,6 (~ 250 °C, em Figura 6.4b).
Através de curvas obtidas por termogravimetria (Figura 6.4a), foi identificada
uma faixa de decomposicdo para a PA6,6. As temperaturas em que este
fendmeno toma inicio sdo de 370-400 °C. A caracterizacado térmica do material

apos o processo sera discutida no capitulo 6.2.7.

A Figura 6.8 apresenta exemplos de resultados descrevendo graficos de
monitoramento para duas temperaturas, que confirmam a temperatura de
configuragcdo da maquina. Nos graficos sdo mostradas as leituras das
temperaturas observadas na camara quente (descricdo na Figura 5.4, capitulo
5.2.4), registradas em trés curvas correspondentes ao maximo, minimo e

meédia de temperaturas.
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Figura 6.8 — Validagao da temperatura de configuragéo do protétipo: a) amostra
configurada para 300 °C; e b) amostra configurada para 250 °C. Os graficos
mostram a temperatura minima (Min), maxima (Max) e média (Avg) detectadas

pela camera.
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Como discutido, as juntas da figura anterior foram processadas a 250 °C e
300°C. A liga AA2024 com tratamento térmico T351 pode sofrer

transformacdes de fases nestas temperaturas, como mostrado na Figura 6.9.
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Figura 6.9 — Curvas de DSC de ligas AA2024 na regido das temperaturas de
processamento do ICJ. O grafico adaptado de [48] mostra curvas para
diferentes envelhecimentos. A curva sélida é do material com o tratamento
T351.

A microestrutura da liga € uma matriz a com zonas GPB. Curvas de DSC de
ligas de aluminio T351 mostram que na faixa de 100-230 °C ha dissolug¢ao das
zonas GPB, e na faixa de 230-320 °C ha precipitagdo de fase S (Al,MgCu),
com um pico em 270 °C [46; 47; 116]. Portanto pelo menos uma regido préxima
a camara quente poderia sofrer tais transformacgdes tendo variagdes de
propriedades na regido. Neste volume em que ha possivel evolugdo e
crescimento de fase S em equilibrio — a qual é incoerente com a matriz —
deveria ocorrer uma menor resisténcia mecanica, ja que as zonas GPB
originais coerentes com a matriz sdo solubilizadas. A presenga da fase S
incoerente ao invés das zonas GPB prejudica as propriedades mecanicas

localizadas.
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6.2.2. Monitoramento da Forca de Reacao

Com a ajuda de uma mesa de medi¢ao de for¢ca equipada com dinamdmetros
(ver Figura 5.5, capitulo 5.2.4), a forga reativa do pino polimérico foi medida.
Essa forca diz respeito a resisténcia que o pino exerce contra a deformacao
imposta pelo pino, e € diretamente relacionada a viscosidade do compdsito no
momento da unido. Um exemplo de um grafico de medig&o de forga em funcao
do tempo é apresentado na Figura 6.10. A curva plotada é uma média das
curvas obtidas para cada réplica dos corpos de prova de cisalhamento por
tracao da condicado “Ref’. A obtencéo do valor de forca maxima é feita através
do pico do grafico, detectado com a assisténcia do software OriginPro 8
(OriginLab). As curvas médias de forga de reagao para todas as condigdes do

projeto de experimento sdo apresentadas no Apéndice C.
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Figura 6.10 — Exemplo de monitoramento da forga de reacéo durante o

processo, destacando o ponto maximo da curva.

Os valores de forga de reagao ajudam na interpretacdo de como os parametros

de processo afetaram a viscosidade do compdsito polimerico e, portanto, sua
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capacidade de fluir para dentro das cavidades. Um maior valor de forgca de
reagcao indica um estado de menor fluidez do compdsito fundido (maior
viscosidade), portando menos polimero fundido fluindo para a cavidade, e vice-
versa. Sabe-se que maiores fornecimentos de calor — maior temperatura ou
maior tempo de processamento — diminuem a viscosidade do polimero fundido.
A viscosidade do fundido também €& dependente da taxa de cisalhamento
aplicada, sendo que maiores taxas de cisalhamento induzem diminuicdo da
viscosidade do fundido [117]. Sendo assim, menores taxas de inje¢ao no ICJ,
resultam em maiores viscosidades do fundido. Os aspectos geométricos
variaveis do furo passante — apenas rosca ou apenas chanfro ou ambos —
facilitam ou dificultam o movimento do polimero, atuando assim na forca de
reagcdo. A eliminagdo de agua por secagem cria volumes livres na matriz
piorando sua integridade estrutural e facilitando o fluxo de material. Além disso,
a exposigao prolongada a altas temperaturas pode causar degradacgéo
hidrolitica, reduzindo a massa molar do compdsito, e, portanto, sua
viscosidade. A Tabela 6.1 resume as observagbes anotadas para o
monitoramento do valor média da forga de reagcdo maxima das amostras,

usando a amostra “Ref’ como base.

Tabela 6.1 — Monitoramento dos valores médios de forgas de reagcédo durante o

processo em comparagao com a amostra “Ref”.

Efeito sobre

Variagdo de Variag¢do na forca
Condigdo . d afluidezno Forga de reagao (N) & . ¢
pardmetros de reagdo
processo
Ref 991 + 354
Temp J Temperatura Diminui 5076 £+ 125 ™
Time J Tempo Diminui 957 + 158 NE
Taxalnj J Taxa de injecdo Diminui 1087 + 49 T
GeomC J Impedimento Facilita 602 + 353 Np
GeomR N Impedimento Dificulta 1038 + 137 T
C i tod
60 °C  Comprimentode s 568 + 141 ¢
cadeia

120 °C  Comprimentode /o 568 + 223 ¢

cadeia
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Todos os monitoramentos feitos foram condizentes com o que os fundamentos
tedricos deste trabalho previam. Menores temperaturas (amostra “Temp”) e
taxa de injegcao (amostra “Taxalnj’) aumentaram a forga de reagéo, assim como
0 maior impedimento imposto pela geometria sem chanfro, apenas rosca, da
amostra “GeomR” (ver Figura 6.3e). A amostra “GeomC”, com chanfro e sem
rosca (ver Figura 6.3d) resultou em uma forca de reagdo bem mais baixa,
devido ao menor impedimento geométrico no perfil projetado. As amostras que
passaram por secagem tiveram a maior redugcdo de forga reativa,
provavelmente devido a hidrélise durante o tratamento de secagem (24 horas a
60 °C e a 120 °C). A literatura mostra que tratamentos térmicos em poliamidas
criam irregularidades nas cadeias poliméricas e alargamento da distribuigdo de
peso molecular, causados pela degradacado térmica [18; 118]. Tais efeitos
afetam as propriedades mecéanicas e estruturais, como a viscosidade no

fundido que decresce com o alargamento da distribuicdo do peso molecular.

A Unica contradicao encontrada foi para a amostra “Time”, que processada em
um tempo mais curto do que o da amostra “Ref’ deveria ter uma forca de
reacao maior, por ter aquecido menos o rebite polimérico. Seria esperado que
a viscosidade do fundido fosse maior do que a amostra de referéncia e,
portanto aumentando a for¢ca de reagado. Ela teve, no entanto, uma pequena
reducado em relagdo a amostra de referéncia (3,45%), que esta, porém, dentro
dos desvios padrao de ambas (354 N para a “Ref’ e 158 N para a “Time”). Isso
indica que a reducao do tempo (3 min da “Ref’ para 0,25 min da “Time”) parece
nao ter sido significativa para alterar a viscosidade do compdsito nas condigdes
de unido estudadas no projeto de experimentos. Estudos futuros mais
aprofundados através de métodos estatisticos de projeto de experimento, como
por exemplo, a analise fatorial completa (2"-full factorial), poderiam ajudar no

entendimento dessa fenomenologia.
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6.2.3. Analise Microestrutural das Juntas Sobrepostas

As juntas hibridas formadas por ICJ podem ser bem descritas usando a técnica
de microtomografia computadorizada via luz sincrotron (uCT). Um volume da
junta ICJ como o mostrado na parte nao hachurada da Figura 6.11a foi usado
para obtencao das imagens 3D renderizadas por uCT. A Figura 6.11b
apresenta uma vista 3D renderizada obtida via yCT da secdo transversal de
junta ICJ produzida a 300 °C por 3 minutos, sem controle de outros
parametros. O compdsito de poliamida 6,6 é representado em azul, e a liga
AA2024-T351 em amarelo. A selecao de volumes de estudo é feita através de
um histograma cujos picos podem ser relacionados as densidades dos
materiais, sendo entao possivel isolar os componentes uns dos outros e fazer a
segmentagédo de volumes individuais. O histograma mostrado na Figura 6.11c
corresponde a imagem da Figura 6.11b. Ele esta dividido em seis intervalos,
sendo que apenas trés estdao habilitados para melhor visualizagdo dos
componentes de interesse. A imagem mostrada na Figura 6.11d é
correspondente apenas ao pico marcado como “nylon”, mostrando portanto
apenas o volume de poliamida 6,6. Na Figura 6.11e € mostrado o volume das
particulas de segunda fase observada na matriz de poliamida, correspondente
ao pico a esquerda do pico “nylon”. Por fim, € mostrado o volume da chapa
metdlica na Figura 6.11f, em uma imagem obtida isolando o pico “metal” do
histograma. Aparentemente, a resolugcédo do sistema de microtomografia usado
nao foi suficiente para identificar picos correspondentes as fibras de vidro. A
densidade das fibras € de aproximadamente 2,60 g/cm3, valor préximo ao da
liga AA2024-T351 (2,78 glcm®). Deste modo, deveria haver um pico
correspondente as fibras préximo ao pico “metal” do histograma, pico este que

nao foi observado.
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Figura 6.11 — Estrutura das juntas ICJ, através de uCT: a) a area nao

hachurada corresponde ao volume de estudo; b) imagem de uma junta ICJ; c)
histograma com os picos correspondentes a cada componente; d) poliamida

6,6 isolada; e) segunda fase polimérica isolada; f) AA2024-T351 isolada.

As juntas produzidas foram observadas no microscopio éptico a fim de se ter
um conhecimento geral da microestrutura da junta e suas caracteristicas. As
observagbes foram fundamentais para entender o0s mecanismos de
ancoramento do pino de compodsito polimérico na cavidade do metal, os

mecanismos de adesdo na interface polimero-metal, além de ajudar na
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delimitacdo das zonas microestruturais. A extensdo dos efeitos
termomecanicos no polimero fundido pode ser observada pela presenca de
vazios e linhas de fluxo ao longo da altura do pino polimérico. As macrografias
das secgdes transversais das juntas em cada condigdo sdo mostradas na Figura
6.12. A partir da observagao das macrografias, foi investigada a influéncia dos
parametros de processo sobre os materiais e sobre a junta. Foram também
estudadas caracteristicas como preenchimento de cavidades, presenca de

defeitos e fluxo do compdésito polimérico.

Microscopia 6tica de amostras atacadas (ataque eletrolitico Barker) foi usada
para observar a microestrutura da liga AA2024-T351. A Figura 6.13 mostra a
regidao de contato da chapa metalica com a camara quente da maquina, sendo
que na Figura 6.13a € mostrado o material de base, e na Figura 6.13b uma
chapa de um material processado por 10 minutos a 350 °C. Devido ao
processamento térmico sobre a liga de aluminio 2024-T351 estar dentro da
faixa de transformagdes metalurgicas (ver Figura 6.9, capitulo 6.2.1), estima-se
haver possivel dissolugcdo das zonas GPB e precipitacdo da fase estavel S.
Como esperado, nao foi possivel observar variagdes na microestrutura em
relagdo ao material de base, usando apenas microscopia 6tica. Portanto nao foi
possivel definir limites para a MZTA. Entretanto, considerando os graficos da
Figura 6.9 e a fenomenologia metalurgica desta liga descrita na literatura [46;
47; 116], acredita-se que pelo menos em um volume préximo a regido

diretamente em contato e aquecida pela camara quente, haja a dissolugéo das
zonas GPB semicoerentes originais e a formagao da fase estavel e coerente S.
Para tal investigacdo necessita-se utilizar técnicas mais avangadas de

caracterizagao microestrutural como a microscopia eletrénica de transmisséo,

cuja aplicagao foge do escopo desse trabalho.
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60 °C

Figura 6.12 — Macrografias das seg¢des transversais das juntas produzidas.

(a) Material de base

(b) Processado por
10 min a 350 °C

Figura 6.13 — Microestrutura da regido de contato do material de base AA2024-
T351 em uma chapa com a cavidade no lado direito da figura: a) material de
base; b) material processado (10 min a 350 °C) em contato com a camara

quente.
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Nas observagdes do componente poliamida 6,6 com fibras de vidro tentou-se
estabelecer os limites entre as zonas térmicas caracteristicas do processo ICJ
(ver Figura 3.7, capitulo 3.4.2). Os limites entre a PZTMA e a PZTA foram
facilmente detectados pela presenca de linhas de pressao hidrostaticas e linhas
de fluxo do material fundido. Entretanto, a delimitagdo dos limites entre a PZTA
e o MB mostrou-se dificil, pois através de microscopia 6tica ndo se observaram
diferencas significativas do fim da PZTMA/inicio da MB. Através de estudos de
diferengas de propriedades mecanicas localizadas (micro- ou nanodureza) e/ou
estruturais (cristalinidade, massas molares) espera-se que esse limite seja

mais bem definido.

Os efeitos sobre o compdsito polimérico sdo mais pronunciados no processo
de ICJ. Dependendo do aporte térmico resultante dos parametros do processo,
diferentes formagdes microestruturais podem ocorrer na junta. A Figura 6.14
descreve exemplos de tais formacdes através do corte da secgao transversal A-
A (Figura 6.14a e Figura 6.14b). Na Figura 6.14b ainda estdo indicadas as
posi¢cdes de onde foram tiradas as micrografias c-f. A forga exercida pelo pistao
no material aquecido criou linhas de pressao hidrostaticas perpendiculares ao
sentido de aplicagdo de pressao pelo pistdo (Figura 6.14c). Essas linhas
representam as deformagdes impostas ao material, evidenciadas pela quebra
de fibras, deformacdo das particulas de segunda fase e formagao de
microtrincas (Figura 6.14d). As microtrincas sdo possivelmente causadas por
deformacdo a frio de volumes ndo suficientemente amolecidos do pino, e
também tensdes internas devido a heterogeneidade de propriedades das fases
do composito. Estes efeitos caracterizam o volume determinado como a
PZTMA.

Um fendmeno esperado e confirmado foi o aparecimento de vaos na interface
polimero-metal (Figura 6.14e) na regido na qual durante o processamento, o
material polimérico fundido/amolecido flui em torno e dentro das cavidades,
como indicado pelas setas escuras. Acredita-se que devido a retracéo
assimétrica durante a fase de resfriamento, associada com a diferenca de

coeficiente de expansao térmica entre os materiais, haja um encolhimento da
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poliamida maior que o da liga de aluminio, levando a separagao da interface e
formando essa falha. Outra interface identificada ocorre entre as PZTMA e
PZTA (interface do tipo polimero-polimero entre o volume fundido e néo-
amolecido). Com o atual conhecimento dos fendmenos do ICJ, assume-se que
essa interface apresenta mecanismos de unido similares aos de uma linha de
solda, presentes em pecgas plasticas injetadas [119]. Como em linhas de solda,
esta regido pode enfraquecer a junta se ndo houver uma otimizagdo do
processo. A Figura 6.14f destaca uma regiao de interface entre estas zonas,
mostrando a PZTA/MB como aparentemente inalterada, e a PZTMA com
formacdes estruturais caracteristicas. Em um aumento maior na Figura 6.14g,
observa-se melhor esta diferenga. O sentido do fluxo na PZTMA fica claro
devido ao alongamento das esferas de segunda fase e formagédo de
microtrincas no compdsito. Além disso, pode ocorrer a presenga de um
pequeno vao na interface polimero-polimero, indicando a auséncia de uma
ligacdo intima nestas interfaces. Apesar desses microdefeitos (microtrincas e
vaos) nao alterarem significativamente a resisténcia estatica global (ver
discussdo no capitulo 6.2.5), estes podem reduzir a resisténcia a fadiga das

juntas.
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Figura 6.14 — Exemplos de possiveis formag¢des microestruturais criados no
composito PAG66/FV30% devido ao tratamento termomecanico no processo de

ICJ. (amostras: c-e) amostras preliminares; f) “120 °C”; g) “Time”).

Devido a intensidade observada dos efeitos na interface polimero-metal, foi
feita uma andlise quimica por EDS para verificagdo de contaminagéo da
PA66/FV30% por particulas de liga de aluminio. Os resultados ndo mostraram

contaminacao, e estdo apresentados no Apéndice D.

O preenchimento de cavidades caracteristico do processo foi avaliado usando
microscopia o6tica e pCT. Como descrito anteriormente, o material deve
idealmente fluir para o interior das cavidades, de modo que o pino polimérico
assuma os contornos da cavidade, otimizando o ancoramento mecanico da
junta. A imagem de uCT na Figura 6.15a mostra o compésito de PA66/FV30%
de uma junta com geometria de rosca e chanfro apds o processamento, com a
chapa metalica intencionalmente retirada. Essa vista consegue mostrar que o
polimero conseguiu fluir durante o processo, obtendo um preenchimento
satisfatério das cavidades da rosca e chanfro. A fotografia na Figura 6.15b

mostra uma junta produzida com geometria sem chanfro, apenas rosca (Figura
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6.12 — amostra “GeomR”), apresentando preenchimento completo das

cavidades.

O nivel de preenchimento das cavidades é um dos fatores de maior
contribuigdo para a resisténcia mecanica de juntas ICJ, como sera explicado no
capitulo 6.2.5. O mecanismo de falha observado na solicitacdo de cisalhamento
por tragdo se mostra muito dependente do ancoramento mecanico do polimero
na cavidade metalica; mesmo um preenchimento parcial pode ser muito

significativo para um melhor desempenho mecanico da junta.

E valido ressaltar que neste estudo de viabilidade do processo, a maioria das
amostras apresentou apenas preenchimentos de cavidade semicompletos, ja
que o processo ainda esta em fase de desenvolvimento. Dentre as sete
condicbes estudadas que possuem roscas na geometria das cavidades,
somente uma apresentou preenchimento completo das cavidades (“GeomR”), e
quatro delas apresentaram um preenchimento parcial das cavidades como
mostrado na Figura 6.15c, com pelo menos dois filetes de rosca preenchidos.
Duas amostras (“Temp” e “120 °C”) ndo apresentaram preenchimento nas

cavidades.
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Figura 6.15 — Exemplos do estado de preenchimento de cavidades metélicas
pelo polimero fundido: a) vista isolada do pino polimérico por uCT; b) fotografia
da sec¢ao transversal de uma amostra com cavidades em forma de rosca
(amostra “GeomR”) mostrando preenchimento completo; c) micrografia

mostrando preenchimento parcial das cavidades (amostra “60 °C”).

Os estudos da interface polimero-metal foram realizados em detalhe usando
microscopia eletrénica de varredura. A maior resolugdo desta técnica fez
possivel determinar o grau e qualidade das forcas adesivas entre o polimero
consolidado e a superficie metalica no interior das juntas. A Figura 6.16a
mostra um filete da rosca interna no aluminio, preenchido com compdsito. Dois
volumes diferentes puderam ser identificados: a regido 1 mostra parte do
composito que nao foi suficientemente amolecida para fluir com facilidade,
enquanto a regido 2 consiste de parte da massa do compdsito amolecida o
suficiente para fluir com facilidade, acomodando-se no filete de rosca. A regido
2 é provavelmente compdsito do topo do pino, que sofreu maior aporte térmico

e fluiu através do vao entre a regidao 1 (pouco deformada) e as cavidades do
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furo metalico. Além disso, o projeto de cavidades pode gerar diferentes perfis
de taxa de cisalhamento, afetando de maneira variada diferentes volumes de
material. A Figura 6.16b mostra em um aumento de 4000x a interface polimero-
metal nesta mesma regido. Mesmo para temperaturas maiores, quando o
polimero flui mais facilmente, o que em teoria promoveria melhor adesao, nota-
se que apenas pequenas regides parecem ter desenvolvido uma ligagéo intima
entre os materiais, como indicado pelas setas nesta foto. O processo nas
condi¢des de unido estudadas parece promover apenas uma adesao parcial do
polimero, que no seu estado fundido preenche os poros da rugosidade

superficial do aluminio, criando um microancoramento local.

Fig. (b)

PA66-FV

250 pm

Figura 6.16 — Interface polimero-metal em um filete de rosca: a) aumento de
500x. A regido 1 mostra um volume polimérico de baixa fluidez, sem
caracteristica de fluxo, e a regido 2 € um volume que fluiu com facilidade

preenchendo o filete de rosca; e b) aumento de 4000x.
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Em caso de um aporte térmico excessivo ocasionado por temperaturas e/ou
tempos muito altos, defeitos volumétricos podem ser formados, como
observados em uma junta ICJ na Figura 6.17. Estes defeitos sao tipicos de
juntas nao otimizadas e foram observados com frequéncias nas fases iniciais
deste trabalho. As condi¢cbes escolhidas para o estudo de viabilidade né&o
apresentaram estes defeitos em sua maioria: apenas as amostras “60 °C” e

“GeomR” tiveram formagao de poros na regiao superior do pino polimérico.

As juntas podem por vezes apresentar bom aspecto externo, porém sua segao
transversal pode esconder defeitos volumétricos. A Figura 6.17 mostra uma
série de defeitos observados em uma junta produzida com grande aporte
térmico (10 minutos a 350 °C) e excesso de pressao. Na Figura 6.17a ha uma
foto da superficie desta junta, mostrando que as condi¢des de processo
causaram escape de material para as extremidades das placas. A macrografia
na Figura 6.17b mostra que a regidao do pino do compdésito também teve ma
formagado, tendo a maioria do seu volume sem material. A Figura 6.17c
apresenta uma regidao do pino proxima aos filetes de rosca, mostrando uma
série de defeitos volumétricos. Esses vazios presentes no componente
polimérico podem atuar como agentes concentradores de tensado, e pontos
preferenciais para inicio de trincas durante uma solicitagdo mecanica,
reduzindo a resisténcia da junta. Qualquer descontinuidade no volume é,
portanto prejudicial para a junta. Em uma imagem de MEV na Figura 6.17d, um
filete de rosca parcialmente preenchido com poliamida pode ser visto. Parte do
material ancorou-se na cavidade da pega metalica, porém um grande volume
vazio, provavelmente advindo da degradagao ou evolugdo de agua estrutural,

faz com que o ancoramento seja ineficiente.
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(a) (b)

Figura 6.17 — Exemplos de defeitos volumétricos em uma junta ICJ nao
otimizada: a) junta produzida com excesso de pressao e aporte térmico; b)
macrografia da junta em (a); c) série de vazios no interior do pino; d)

preenchimento incompleto de cavidade.

6.2.4. Propriedades Mecanicas Localizadas

As propriedades mecanicas localizadas, avaliadas através de ensaios de
microdureza, sdo um objeto de estudo importante em tecnologias de uniao,
para analise qualitativa dos efeitos do processo sobre o material, contribuindo
na determinagdo da extensdo das zonas microestruturais criadas pelo
processamento termomecanico. Através da microdureza pode-se conseguir
uma correlacdo entre os parametros de processo e como eles afetam as
propriedades mecanicas localizadas do material. A Figura 6.18 mostra através
de graficos de contorno os mapas de microdureza obtidos em cada condicéo
de unido, além de um mapa com a dureza da peca polimérica do material de
base PA66/FV30%.
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PA66/FV30%

AMOSTRA ICJ

. GeomR - Ros ueado

Figura 6.18 — Mapas de microdureza da peca polimérica do material de base e

das sec¢des transversais das amostras unidas em cada condicdo. Os mapas
podem ser associados a macrografia de uma secao transversal da junta, aonde
as regides azuis sao relativas ao compadsito e as amarelas/avermelhadas ao

metal.

Durante o processamento os materiais sdo submetidos a calor e pressao. O
composito de PA66 com fibras de vidro pode ser afetado por ambos em termos
de sua microestrutura, quebra de fibras, degradacdo termomecanica,
orientacdo induzida, formacao de vazios e recristalizagao localizada. Cada um
destes efeitos pode afetar as propriedades localizadas do compdsito. A analise
feita por microdureza, entretanto, ndo conseguiu identificar regides com
caracteristicas diferenciadas. Os valores encontrados nao apresentaram
mudanga em relagdo a média experimental para o material de base (14 £ 4,6
HV).

A interpretacdo dos resultados de microdureza nas PZTMA e PZTA
(correspondente as linhas a 5 mm e a 6,5 mm da base da placa polimérica)
ajuda a evidenciar o efeito do aporte térmico e pressdo do processo sobre as
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propriedades mecanicas localizadas. Os perfis nesta regido foram feitos como
demonstrado na Figura 5.7, com distancia de 0,5 mm entre indentagbes. A
Tabela 6.2 indica as médias dos valores de microdureza obtidos dos perfis de
indentagdo para cada condigdo, nas regides provaveis da PZTA e PZTMA.
Embora alguns valores sejam razoavelmente mais altos que os do material de
base, ndo se observaram mudangas significativas do compdsito processado
em comparagado ao material de base. A elevagdo da microdureza de algumas
amostras e considerado como um efeito artificial, oriundo de indentagdes
realizadas inteiramente ou parcialmente sobre fibras de vidro do compdsito,

que sdo muito mais duras que a matriz polimeérica.

Tabela 6.2 — Médias dos valores de microdureza do compadsito nas PZTMA e
PZTA.

Condicao
Ref Temp Time TaxInj GeomC GeomR 120 °C 60 °C

5mm 13+£2,0 1226 13£2,6 17 £4,1 19+7,6 18+£6,2 14+206 13+£27
6,5mm_16+3,8 12+3,5 15+6,4 13+24 16+4,7 14 +3,8 12+27 12+25

A liga de aluminio 2024-T351, por ser uma liga endurecida por precipitagao,
pode ter alteracbes em suas propriedades de acordo com o tempo e
temperatura de aquecimento. O material de base possui uma microestrutura
composta de uma matriz de aluminio a, com zonas GPB coerentes e
precipitados S” semicoerentes [45-50]. A presenca das zonas GPB aumenta a
resisténcia do material por campos de deformacdo de longo alcance. Os
precipitados S” causam tensdes na rede devido a estrutura cristalina diferente
da matriz, dificultando também o movimento de discordancias e aumentando a
resisténcia mecanica. Quando a liga é submetida a altas temperaturas, duas
situagdes podem acontecer: crescimento das zonas GPB e dos precipitados S”
(reduzindo suas capacidades de reforgo mecanico, por perda de coeréncia); ou
com mais calor fornecido essas particulas podem se dissolver na matriz e
formar os precipitados S’ (semicoerente) e a fase S (estavel e incoerente).

Assim, em condi¢des de maior fornecimento de calor pode haver uma redugao



71

nos valores de dureza na zona termicamente afetada da liga AA2024-T351
(MZTA). A Figura 6.19 mostra os perfis de dureza de duas chapas como as do
desenho da Figura 5.1: uma em estado idéntico a recebida (antes do
processamento) e outra que foi processada a 300 °C por 3 minutos. O perfil foi
obtido a 0,5 mm da superficie superior da chapa, que esteve em contato com a

ferramenta de aquecimento do processo.
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Figura 6.19 — Perfis de microdureza do AA2024-T351 como recebido (curva
com quadrados vermelhos) e processado a 300 °C por 3 minutos (curva com
losangos azuis). A regiao rosada do gréfico indica a area de contato da

ferramenta de aquecimento com o material (relativa a MZTA).

Na regido investigada o material metalico ndo processado tem uma média de
134 + 4,8 HV, enquanto o material processado apresenta HV 134 + 3,5. Os
valores encontrados nao indicaram variagao perceptivel das propriedades
mecanicas localizadas, assim como no caso do compoésito. Tal resultado indica

que o tempo de exposi¢cao do material a alta temperatura nao foi suficiente para
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exercer as transformacbes de fase descritas anteriormente. Porém uma
argumentagao conclusiva em relacdo a mudanga na subestrutura da liga
poderia ser somente atingida com a ajuda de analises mais profundas, como
por microscopia eletrénica de transmissao e difragdo de raios-X, que estao fora

do escopo do trabalho.

A partir dos valores de microdureza de uma condigdo de processo que rendeu
uma junta de boa aparéncia estética e razoavel preenchimento das cavidades,
foi produzido um mapa detalhado de microdureza dos materiais (Figura 6.20).
Este mapa foi feito com menor distancia entre indentagdes, usando 0,25 mm. O
valor ainda é maior que o recomendado pela ASTM E384, pois as indentagbes
tem em média 0,068 mm de diametro, que limitaria em 0,17 mm como distancia
minima. A unica informagao adicional observada, foi que as regides adjacentes
aos filetes da rosca apresentaram uma dureza um pouco mais elevada, o que

pode ser associado ao processo de usinagem para a fabricagdo da cavidade.

) SOESEE—

HV 0.05
120
136
151
167

180

2mm

B-PM-SA-ICJ23_MAP

Figura 6.20 — Mapa de microdureza de uma amostra otimizada. A figura mostra
uma sobreposi¢ao dos mapas de microdureza com fotos da microestrutura dos

materiais.

Portanto, mesmo com um refinamento da resolugdo das propriedades de

dureza, nenhuma conclusao significativa sobre a extensdo das zonas térmicas
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e variacdo das propriedades dos materiais foi encontrada, mantendo a
caracteristica de uma analise qualitativa. Acredita-se que a realizagao de perfis
obtidos usando técnicas de menores cargas (como por exemplo,
nanoindentacao), geraria uma melhor resolugao, possibilitando a varredura de
areas mais proximas, conduzindo a resultados mais refinados e talvez a

definigdo mais precisa da extens&do das zonas microestruturais.

6.2.5. Propriedades Mecénicas Globais

As propriedades mecanicas globais foram avaliadas pelo ensaio de
cisalhnamento por tracdo. Pelo menos trés réplicas foram produzidas para cada
condicdo para a analise da influéncia dos parametros de unido sobre a tensao
de apoio maxima. A tensao de apoio calculada pelas juntas foi feita de acordo
com a norma ASTM D5961 [106; 106], para juntas rebitadas e calculada

conforme a Equagéao 6.1.

P

a

“2 = (kKxDxh) (6.1)

Onde o, é a tensao de apoio em MPa; P, é a carga em N suportada pela junta;
k € um fator geométrico (k=1 em juntas com apenas um ponto de unido, k=2
em juntas com dois pontos de unido); D é o diametro do furo em milimetros; e h

€ a espessura da chapa em milimetros.

Para realizar a estimativa da resisténcia ao cisalhamento da junta em relagao
ao material de base mais fraco (o compdsito), local da falha final na junta,
escolheu-se comparar a resisténcia mecanica das juntas com a resisténcia a
tracdo de engenharia dos materiais de base, calculada de acordo com a ASTM
D638 [98], pela Equacdo 6.2.

A\) (6.2)
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Onde o é a tensdo em tracdo em MPa; P é a carga em N suportada pelo corpo
de prova; e Ap € a area da secao transversal do corpo de prova em milimetros

quadrados.

Com o objetivo de exemplificar o comportamento das juntas sobrepostas
durante o ensaio de cisalhamento por tracdo, uma curva tipica de tensdo em
funcdo da deformacdo para uma junta ICJ é apresentada na Figura 6.21. E
possivel identificar tipicos estagios de comportamento da junta com o decorrer
do ensaio. Fotos de (a) até (e) correspondem aos pontos indicados no grafico.
O inicio linear da curva (ponto a) € caracteristico de um comportamento
elastico. Conforme a junta é tracionada, inicia-se um movimento de rotagcédo do
rebite formado, no sentido que a seta indica na foto (b). A queda de tensado
observada neste ponto corresponde a perda do material excedente (flash do
composito) na superficie superior da placa metalica, devido ao movimento de
rotacdo. Posteriormente, a solicitagdo € suportada pelo préprio rebite como
mostrado em (c). Ele se engasta na parede do furo, e vai perdendo capacidade
de sustentagdo conforme as placas vao se separando (d) até perder toda a
resisténcia mecanica (e). Neste ponto, a solicitagdo no rebite foi grande o
suficiente para rasgar sua base; em alguns casos tal esforgo pode até arranca-

lo por completo da placa do compdésito.

E possivel observar que a tendéncia do pino é rotacionar como mostrado na
Figura 6.21b. Além do ancoramento dentro das cavidades na placa metalica,
um bom volume de contato formado no chanfro da parte superior da cavidade &
essencial para reduzir este movimento, que € indesejado, pois cria tensdes de

flexdo secundaria, os quais diminuem a resisténcia da junta.
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Figura 6.21 — Comportamento tipico de uma junta ICJ quando solicitada em

cisalhamento por tragéo: a-e) estagios observados durante o ensaio.

Esse comportamento € reforgcado por imagens de puCT de uma amostra
ensaiada em cisalhamento por tragcdo, mostradas na Figura 6.22. O engaste
formado pelo metal, juntamente com a tragdo na placa inferior do compdsito
dao origem a fratura. A rotagao indicada € mais ou menos impedida, conforme
o nivel de preenchimento das cavidades (quanto maior este nivel, menos
rotacdo) e volume de contato na parte superior do pino. A resisténcia oferecida
por um maior volume de contato é observada na Figura 6.22b, que mostra o
material se apoiando no chanfro e nas cavidades da peca metalica. A regidao da

amostra fraturada € mostrada em detalhe na Figura 6.22c (as cores dos
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volumes poliméricos e metalicas foram modificadas para melhor contraste).
Nesta figura € possivel se observar o arrancamento do pino de compdsito da
cavidade (regiao 1), o sitio de nucleacéo da trinca final (regido 2), bem como a
sua diregdo de propagacdo. E possivel concluir que a nucleacéo dessa trinca
aconteceu principalmente pelo efeito geométrico concentrador de tensdes
originalmente criado pelo processo de usinagem, entre o corpo e a base do
pino polimérico. Esse efeito pode ser diminuido através da suavizagdo do
angulo reto ali presente, que poderia ser alcangada através da selegdo da

injecdo como técnica de produgao das pegas de compadsitos poliméricos.

Material apoiado sobre
o chanfro e cavidades

Sitio de
nucleacido
da trinca
(regido 2)

Figura 6.22 — Mecanismo de falha observado por uCT em uma junta ICJ
testada por cisalhamento por trag&do: a) segdo transversal da junta; b) vista
superior, mostrando o volume de material sobre a junta; c) detalhe da fratura e

do preenchimento das cavidades.
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Para avaliar a significancia da influéncia de cada parametro sobre as
propriedades mecanicas globais da junta, foi aplicada a analise de variancia
(ANOVA) baseada no projeto de experimento montado e descrito na Tabela
5.3, capitulo 5.2.5. Em relagdo as propriedades de alongamento na ruptura e
deformacao na ruptura, ndo houveram fatores estatisticamente significantes.
Aléem disso, a regido que o extensdbmetro compreende leva em conta o
polimero (que deforma plasticamente) e o metal (que ndo sofre deformacéo),
portanto o estudo das propriedades de deformacao nao é representativo. Os
graficos de forca maxima, e os graficos e tabelas de ANOVA de deformacéao na
ruptura e alongamento na ruptura para todas as amostras investigadas se
encontram no Apéndice E. A ANOVA foi realizada através do calculo do fator F
e usando o teste-F para verificar se havia rejeicdo da hipotese nula de que os
fatores nao tinham influéncia significante no resultado. Os calculos foram feitos
usando o software OriginPro 8, da OriginLab para um intervalo de 95% de

confiabilidade. Os dados obtidos estio resumidos na Tabela 6.3.

Tabela 6.3 — Resultados da ANOVA para a resposta “forca maxima”.

Fator Niveis MédiatDesvPad (N) F Prob (F) Teste-F
180 s (3 min) 942 £ 77 .
Tempo 7,9932 0,0255 Significante
PO 155(0,25 min) 1112 + 102 8
° 942 £ 77
Temperatura 300°¢ 186,7823  2,64E-06 Significante
250 °C 1807 £ 114
— "
Taxade  Rapida 94277 42635  0,0778  Nio significante
/niecdo Lenta 1047 £ 56
Rosca+Chanfro 942 +77
Geometria Rosca 998 + 69 6,7649 0,0161 Significante
Chanfro 1181 + 137
Como recebido 942 + 77
Secagem  24ha 60 °C 1114 +79 16,714 0,000255 Significante
24ha120°C 1208 + 77

A coluna Prob(F) indica a probabilidade de se obter estes resultados se a

hipotese nula for verdadeira. Como a ANOVA foi feita usando um valor de
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significancia a de 5% (relativo a 95% de confiabilidade), observa-se que a

maioria das condi¢cdes tem influéncia significante na resisténcia mecéanica da

junta, ja que Prob(F) < 0,05 (Prob(F) < 5%). A unica condigdo que n&o

apresentou esse comportamento foi a de variagdo na taxa de injecdo, que
obteve um valor de Prob(F) de 0,078 (Prob(F) > 5%). Os efeitos de cada

parametro sobre a resisténcia podem ser listados entdo como:

Tempo: o menor aporte térmico resultante de menores tempos de
aquecimento dificulta o amolecimento e fluxo do material polimérico.
Assim, menos material é transferido para as cavidades, mas ha um
maior volume de contato sobre o chanfro que contribui para a resisténcia

mecanica.

Temperatura: a ideia € a mesma do parametro “Tempo”. Entretanto,
como observado nas macrografias (Figura 6.12), o processamento a 250
°C cria um grande volume de contato sobre o chanfro, que contribuiu

fortemente para a sustentagao de forgas.

Taxa de injecdo: aparentemente, os diferentes niveis de taxa de injegao
usados nado causaram diferengas significativas na viscosidade do
composito. Esperava-se que a maiores taxas, o material fluisse mais e
preenchesse melhor as cavidades, aumentando a resisténcia mecanica,

mas iSso nao ocorreu.

Geometria de cavidades: os efeitos aqui podem ser interpretados pelo
tipo de ancoramento de cada geometria. As amostras “GeomR” (apenas
rosca) e “GeomC” (apenas chanfro) tiveram maior resisténcia mecanica
que a “Ref”. Entre as “GeomR” e “GeomC”, a condi¢cao que usa apenas
chanfro tem melhor desempenho, indicando que entre estas duas
caracteristicas, o chanfro contribui mais para a resisténcia mecanica que
a rosca. O menor desempenho observado na “Ref’ (que contém chanfro
e rosca), se deve provavelmente a uma distribuicdo n&o otimizada do

material compadsito entre o chanfro e a rosca.
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e Secagem: a secagem da poliamida 6,6 se mostrou significativa para a
resisténcia mecanica das juntas. As juntas produzidas com material seco
a 120 °C tiveram o melhor desempenho, seguidas pelas que passaram
por secagem a 60 °C. O material “como recebido” (“Ref”) teve o pior
desempenho. A poliamida 6,6 quando seca tem melhor resisténcia
mecanica que a condicionada (Tabela 5.1), e essa propriedade afeta

diretamente for¢a suportada pela junta.

A comparacado do desempenho mecanico das juntas ICJ com a resisténcia
mecanica do material de base mais fraco (PA66/FV30%) é resumida na Tabela
6.4. Nesta tabela podem-se comparar as médias de tensao de apoio maxima
obtidas em cada condicdo com a média de limite de resisténcia a tracéo

maxima das amostras de material de base.

Tabela 6.4 — Comparagédo dos valores de desempenho mecéanico das juntas
com o material de base (PA66/FV30%).

MédiatDesvPad (MPa)

= . . Comparagao da junta
Tensao maxima de apoio das

Amostra juntas em cisalhamento por Tensdo maxima do material com o material de base

a %

tracso (D5961) de base em tra¢do (D638) (%)

Ref 24+1,9 40
Temp 45+2,9 78
Time 28+2,6 48

i +

Taxalnj 26+1,4 58412 45
GeomR 25+1,7 43
GeomC 30+3,4 51
60 °C 29+2,0 48
120 °C 30+1,9 52

Nas condigbes descritas a resisténcia da junta varia de 40% a 78% da
resisténcia do material de base. Considerando também os resultados da fase
preliminar de estudo do processo, foram obtidas forcas desde 836 N até 2059

N (que correspondem a tensdes de apoio de 21 MPa até 51 MPa). O melhor
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resultado de uma junta individual foi de 88,5%, valor obtido para uma junta
produzida com condicdo de 300 °C e 3 minutos, em amostra adicional ao do
estudo de projeto de experimento. A junta com menor desempenho mecanico
(35,9%) foi observada na condicado “Ref’. O grafico da Figura 6.23 compara

estas juntas com o material de base.

#— Melhor Junta ICJ
#— Pior Junta ICJ
—A— PAG6/30%FV

60 + ~10

50 -_ 09
-0,8

40+ do0,7

-0,6
- 30 .
105

Tensdo (MPa)

20 10,4

Razédo entre tensodes

0,3

T T T T T T T T T T T T
0,0 05 1,0 1,5 2,0 25 3,0 3,5

Deformacgéo (%)

Figura 6.23 — Desempenho mecéanico do material de base PA66/FV30% e das
juntas ICJ hibridas AA 2024-T351 / PA66/FV30% de melhor e pior

desempenho.

Embora ambas as amostras tenham sido processadas a 300 °C e 3 minutos, os
parametros de processo da amostra “Ref” ndo pode ser comparado com os da
outra amostra, produzida em um estagio preliminar do estudo, onde nao havia
controle dos outros parametros, e era usado um sistema de unido diferente do
mostrado na Figura 5.2. O excelente desempenho desta amostra pode ser
atribuido ao preenchimento completo de cavidades alcancado, que pode ser

observado na Figura 6.24c, no capitulo 6.2.6.
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6.2.6. Mecanismos e Tipos de Fratura em Juntas Sobrepostas ICJ

Como discutido anteriormente neste capitulo, a resisténcia ao cisalhamento por
tracdao é dependente do nivel de preenchimento da cavidade metalica, do
volume de compdsito conformado na parte superior do pino polimérico, bem
como a integridade microestrutural do pino de compédsito apdés o
processamento (presenga de defeitos volumétricos e qualidade das ligagbes
adesivas na interface polimero-metal). Outro ponto importante que pode
influenciar os mecanismos de falha de juntas ICJ hibridas de compdsitos
reforcados com fibras curtas / metal € o estado inicial (microestrutura)
resultante do processo de fabricacdo. E plausivel considerar que dependendo
do processo usado na fabricagdo do compdsito polimérico, o comportamento

mecanico das juntas venha a ser diferente.

A orientagdo adquirida pelas fibras de vidro durante a extrusdo é diferente da
orientagdo proveniente da moldagem por injegdo. Um projeto de molde para
injecao otimizado para as pecas poliméricas em ICJ poderia intencionalmente
promover orientacdes que contribuissem para o aumento da resisténcia das
juntas. Por exemplo, seria desejavel que o pino de compdsito apresentasse
uma distribuicdo de fibras com orientagdo que dificultasse a propagacgado de
trincas nucleadas (fibras orientadas paralelamente a direcdo de solicitagao
mecénica), caso esse ndo observado para as pegas de compaositos poliméricos
usinadas usadas nesse trabalho. Além disso, o processo de usinagem das
placas pode criar tensdes e defeitos superficiais (arrancamento e quebra de
fibras) que contribuam para uma falha prematura, prejudicando o desempenho

mecanico.

A geometria da parte superior conformada do pino de compdsito pode
influenciar os mecanismos de fratura. Uma avaliagdo da geometria conformada
apdés a uniao e sua correlagdo com os mecanismos de fratura podem ser

comparados na Figura 6.24.
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- Pouco volume de contato
sobre o chanfro
- Sem preenchimento das
cavidades

o =26 MPa

- Grande volume de contato
sobre o chanfro

- Preenchimento parcial das
cavidades

c = 48 MPa

- Pouco volume de contato
sobre o chanfro

- Preenchimento completo
das cavidades

c =51 MPa

Figura 6.24 — Efeitos observados em amostras ensaiadas em cisalhamento por
tracdo com: a) amostras com resisténcia reduzida; b) amostras com boa
resisténcia, mas com pouco preenchimento das cavidades; e ¢) amostra com

boa resisténcia, porém com pouco volume de material sobre o chanfro.

A Figura 6.24 mostra trés juntas ICJ de mesma geometria de cavidades
fabricadas em diferentes condicbes, apos o ensaio mecanico. Os efeitos da
conformacado que o material polimérico assume afetam o aspecto da falha
observada, e os efeitos sobre a resisténcia mecanica sao evidenciados. Na
Figura 6.24a o material no chanfro se desprendeu do resto do pino; as fotos em
detalhe mostram a pequena area de contato que rompeu, devido ao volume
insuficiente de material sobre o chanfro projetado. Além disso, essa junta ndo
apresentou um preenchimento satisfatério das cavidades, reduzindo a

resisténcia mecanica.

A Figura 6.24b mostra uma junta com grande volume de material sobre o
chanfro e preenchimento parcial da cavidade. E possivel observar que a fratura
ocorreu por arrancamento de um “tampo” com o formato do chanfro, separando
0 pino por uma regido preferencial perpendicular ao comprimento do pino. Tal

diregdo de propagacado de trinca pode ser um indicio de uma regido com
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mudancas bruscas de propriedades, como a interface entre as PZTMA e PZTA.
Embora o preenchimento ndo seja completo, a junta chegou a quase o dobro
de resisténcia mecanica da junta da Figura 6.24a, mostrando que é essencial

ter certo volume de material sobre o chanfro para suportar as solicitagdes.

Na Figura 6.24c observa-se uma junta que nao tem muito volume de material
sobre o chanfro, porém ha um preenchimento excelente das cavidades,
rendendo a ela um desempenho mecanico alto, um pouco maior do que o da
junta da Figura 6.24b. Dessas observagbes preliminares conclui-se que, a
geometria ideal para o pino polimérico conformado é resultado da combinagéo
de preenchimento otimizado das cavidades, e bom volume de material no topo
do pino, de preferéncia sobre uma superficie chanfrada na cavidade metalica,

para suportar a massa de compdsito.

Para se obter a geometria conformada final desejada do pino de compadsito,
deve haver uma selegao otimizada de parametros de unido que promovam o
aporte térmico e a taxa de cisalhamento adequados. O controle destes
parametros € essencial para alcancar a viscosidade ideal do compdsito, para
que haja fluidez suficiente para induzir preenchimento das cavidades e ao
mesmo tempo para induzir a formagdo de um bom volume de compdsito

polimérico para ancoramento mecanico no topo da placa metalica.

O fornecimento de calor (aporte térmico) € controlado pela temperatura de
processamento e o tempo de aquecimento do material. Quanto mais calor,
menor a viscosidade do polimero. Outro fator que afeta a viscosidade no ICJ &
a taxa de injecdo usada. Em uma analogia com a taxa de cisalhamento,
maiores taxas reduzem a viscosidade do polimero (ver capitulo 6.2.2 —
Monitoramento da Forgca de Reacdo). Controlando esses parametros
corretamente € possivel obter uma geometria com bom preenchimento das
cavidades, e sem desperdicio de material para o exterior da camara quente. A
Figura 6.25 mostra como a temperatura de processamento e tempo de

aquecimento influenciam a formagao da junta.
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T =250 °C T=300"°C T=350"°C
t=1min30s t=1min30s t=10 min

Quantidade de calor fornecido

Figura 6.25 — Efeito do aumento no aporte térmico (quantidade de calor
fornecida) sobre a geometria do pino polimérico processado: a) calor reduzido
diminuindo a fluidez do polimero; b) aumento do calor levando a maior fluidez

do compdsito que € conformado com maior facilidade, sendo deslocado da
parte central do pino polimérico; c) calor excessivo levando a diminuigdo
acentuada da viscosidade, com bom preenchimento da cavidade mas com

geracgao de defeitos volumétricos.

Na Figura 6.25a a junta processada a 250 °C por um minuto e meio apresenta
grande volume de material em seu topo, sem preenchimento da cavidade. A
combinagao de parametros nao foi suficiente para gerar o estado viscoso que
permitisse fluxo. Na Figura 6.25b, em uma unido a 300 °C por um minuto e
meio o polimero ja teve maior facilidade para fluir, porém foi empurrado para o
exterior da camara quente como mostram as setas, prejudicando o
preenchimento das cavidades. Um exemplo mais extremo €& mostrado na
Figura 6.25c, em uma amostra processada a 350 °C, bem acima da
temperatura de fusdo cristalina, por 10 minutos. O efeito € um bom
preenchimento de cavidades, porém com grande volume de defeitos
volumétricos no pino provavelmente oriundas de degradagdo térmica e
evolugdo de agua estrutural, o que compromete a integridade do rebite

formado.

A Figura 6.26 mostra as se¢des longitudinais (paralelas a direcdo de solicitagao

mecanica) das juntas ICJ sobrepostas que foram ensaiadas em cisalhamento
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por tragcdo. A sequéncia descrita nas Figura 6.21 e Figura 6.22 € predominante
em juntas ICJ. A rotagdo do pino proporciona a nucleagdo de uma trinca em
sua base, que se propaga em direcdo a superficie inferior da placa de
composito. Este movimento rotativo tem a tendéncia de arrancar o pino da
placa, resultando na nucleagdo de uma trinca radial secundaria no topo do pino
de compdsito como claramente observado para a amostra “Time”. Um
esquema dos mecanismos de nucleagao e propagacao de trincas discutidos é
apresentado na Figura 6.27. Na Figura 6.27a € mostrado sitio de nucleagao da
trinca secundaria radial, e na Figura 6.27b s&o mostrados os sitios de
nucleacdo da trinca principal. Uma sec¢do longitudinal de uma amostra
ensaiada é apresentada na Figura 6.27c, mostrando os sitios de nucleacéo

descritos.

120 °C 60 °C

Figura 6.26 — Macrografias das sec¢des transversais de juntas sobrepostas

ensaiadas em cisalhamento por tragao.
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Figura 6.27 — Nucleagao das trincas em uma junta ICJ solicitada em

cisalhamento por tragéo: a) trinca secundaria radial no topo do pino, com seu
sentido de propagacao; b) trinca principal que causa o arrancamento do pino;
c) sec¢ao longitudinal de uma junta ensaiada, destacando os sitios de nucleagao

descritos em (a) e (b).

Entretanto, este tipo de fratura ndo € o unico em juntas de ICJ de compdsito de
poliamida/aluminio. Foram identificados dois tipos de fraturas relacionadas ao
nivel de umidade no polimero. O primeiro é do tipo ductil (Figura 6.28a),
consistindo em arrancamento total do pino. Ha nucleacgao da trinca nos circulos
pretos da Figura 6.27 se propagando radialmente através da base do pino;
esse tipo de fratura é caracteristica de um material que nao sofreu secagem,
portanto € mais ductil devido ao efeito plastificante da agua em poliamidas [22].
O segundo € do tipo fragil (Figura 6.28b) apresentando uma falha catastréfica
(do tipo net-tension [120]). Neste caso a trinca se inicia na base do pino de
composito, e se propaga ao longo da largura da placa de compésito. Este efeito
foi observado nas juntas produzidas com placas submetidas a secagem por 24
horas a 120 °C. A secagem por 24 horas a 60 °C nao foi suficiente para induzir

a amostra a falha do tipo net-tension (Figura 6.28b).
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(a) Arrancamento do pino 4 cm

(b) “Net-tension*

Figura 6.28 — Tipos de fratura associadas a niveis diferentes de umidade nas
juntas ICJ estudadas: a) falha por arrancamento do pino; e b) falha por quebra

da placa (net-tension) [96].

Ao realizar-se a secagem das placas de poliamida antes da unido, a perda de
umidade faz com que o material se torne mais fragil, pela redugdo do efeito
plastificante da agua no polimero. Nas amostras tratadas a 60 °C por 24 horas
a perda média em massa (eliminagado de agua estrutural) foi de 0,71%, e nas
amostras tratadas a 120 °C por 24 horas a perda foi de 1,65%. Micrografias
obtidas por microscopia eletrénica de varredura (Figura 6.29) mostram detalhes
da diferenga da superficie de fratura nos dois casos apresentados na Figura
6.28. A amostra seca a 60 °C (Figura 6.29a) mostrou a presencga de fibrilas
alongadas perpendicularmente a direcdo de propagacdo de trincas; essas
estruturas sdo caracteristicas de deformacdo plastica local tipicamente
encontrada em fratura nao-catastréfica [121; 122]. Esse caso foi observado nas
amostras que falharam de modo ductil, por arrancamento do pino. Na fratura

fragil da Figura 6.29b, a matriz de compodsito se deforma pouco, e sua
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superficie de fratura é lisa, caracteristica de fraturas de rapida propagacgao
(catastréficas). Também é possivel ver nesta foto o arrancamento de algumas
esferas de segunda fase presente na matriz, caracterizando um fendmeno de
pull-out ocorrendo durante a solicitagdo. Resultados adicionais da investigagao

entre diferenga das superficies de fratura é mostrada também no Apéndice F.

Figura 6.29 — Detalhes da superficie de fratura da placa de PA66/30%FV: a)

arrancamento do pino, fratura ductil (amostra seca por 24 horas a 60 °C); b)

net-tension, fratura fragil (amostra seca por 24 horas a 120 °C).

O surgimento dos dois tipos de fratura relacionados a umidade estrutural do
composito durante o ensaio de cisalhamento por tragdo foi estudado usando a
técnica Aramis® para visualizar a evolugdo da deformacdo in situ sobre a
superficie da placa de compdsito. A Figura 6.30a mostra a parte inferior da
junta sobreposta com a placa de compésito preparada (pintada com um padréo
de pontos pretos em fundo branco) no inicio do ensaio (t=0). A sequéncia de
fotos mostra a distribuicdo de tensdes, enquanto monitorando o ensaio (t3 > t2
> t1). A sequéncia da amostra seca a 60 °C aponta uma concentragéo de
tensdes em volta da base do pino de compésito, enquanto na Figura 6.30b ha o
detalhe da fratura vista pela lateral e uma macrografia da secao longitudinal de

uma amostra que sofreu esse tipo de falha, mostrando o arrancamento do pino.



A amostra seca a 120 °C apresentou uma distribuicdo de tensdes inicialmente
se concentrando ao redor da base do pino de compdsito, e finalmente se
distribuindo no sentido da largura da placa, culminando em uma fratura
catastrofica com a quebra da placa (falha por net-tension [120]), como

observado na Figura 6.30c.

Figura 6.30 — Distribuicao da deformacgéo e tipo de falha observado em juntas

ICJ secas em diferentes temperaturas antes do processo de unido: (a) amostra
preparada no inicio do ensaio (t=0), e evolugao da distribuicdo de deformacéao
na superficie inferior da placa, durante trés estagios do ensaio até a falha; (b)

detalhes da falha por arrancamento do pino; e (c) detalhes da falha por net-

tension.

O uso do sistema Aramis® mostrou a distribuicdo de tensdes em cada tipo de

falha, ajudando a compreender como o material se comporta quando sob
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solicitagdo. Como descrito na Figura 6.21, durante o ensaio de cisalhamento
por tragédo a solicitagdo € concentrada na regidao do pino. Em amostras unidas
sem eliminagdo prévia da umidade estrutural (“como recebido”) e as amostras
previamente secas a 60 °C por 24 horas, a tensdo aplicada arranca o pino
gradualmente. Em uma amostra seca a 120°C por 24 horas, com menos
umidade e maior rigidez, o pino ndo é arrancado da placa, e a tenséo de
solicitacdo é redistribuida para a placa perpendicularmente a diregcao de
solicitacdo até a ocorréncia da falha catastréfica. E sabido que a cristalinidade
do compdsito pode influenciar diretamente a resisténcia mecanica [9]. Deste
modo, essa propriedade foi investigada por calorimetria diferencial exploratoria
(DSC) para as pecas plasticas no estado “como recebido” e das que passaram
por secagem prévia ao processo de unido, visando descobrir se a causa da
fratura fragil poderia ser atribuida a diferencas na cristalinidade apés o
processamento. Porém os resultados ndo indicaram alteragdes significativas
nesta propriedade. Estes resultados sao discutidos com mais detalhes no

capitulo 6.2.7.

Destes tipos de falha identificados, € preferivel para as aplica¢des idealizadas
a falha nao catastréfica por arrancamento do pino. Falhas catastréficas como
por net-tension sao imprevisiveis, dificultando o trabalho de inspecao e
prevencdo de falhas em uma estrutura. Faz-se necessaria também uma
melhoria de projeto na geometria das placas poliméricas, evitando usar cantos
vivos na regido do pino, para diminuir o efeito de concentragdo de tensdes.
Espera-se que uma secdo arredondada aumente a tenacidade da junta e sua

resisténcia as solicitagcbes em regime dinamico.

6.2.7. Mudancas Fisico-quimicas no Compdsito Processado:
Decomposicédo, Degradacao e Cristalinidade

A investigacdo da decomposicdo da PA66/FV30% apos o processamento por
ICJ foi feita através do estudo das curvas de TG e de sua derivada em fungao

do tempo (DTG). Nestas curvas foi identificada uma faixa de decomposigéo
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(FD) do material. Através do programa “TA Universal Analysis 2000”, foram
determinados os pontos de inicio e final da inflexdo da curva de TG, o residuo
em massa, e 0 ponto maximo da curva de DTG. A Figura 6.31 mostra um
exemplo do esquema da determinacdo dos pontos de importancia da faixa de
decomposicao (FD) nas curvas de TG e DTG. Na Figura 6.32 estao as curvas
de TG de todas as amostras. Nestes ensaios foi inclusa para fins de
comparagao uma junta “Defeituosa” produzida com excessivo aporte térmico
(350 °C por 10 minutos).

4—— Pico FD
471.29°C

Residuo
30.78%
(3.217mgq)

\

Final FD/

492.64°C

400 500

Figura 6.31 — Determinagéo da faixa de decomposi¢céo do material através das
curvas obtidas por termogravimetria. A curva de TG esta em cor verde, e a de

DTG em cor azul.
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Figura 6.32 — Curvas de termogravimetria (TG) para as amostras do
planejamento experimental, do material de base e de uma amostra “Defeituosa”

produzida com alto aporte térmico (350 °C por 10 minutos).

O grafico da Figura 6.32 mostra a faixa de decomposi¢do do compdsito de
poliamida (curva PA66/FV30%) entre as temperaturas de 380 °C e 520 °C,
aproximadamente. Antes disso, porém, na faixa entre 100 °C e 300 °C ha uma
perda de massa de 2% a 3%, devido a eliminacdo de agua absorvida e
evolugdo de volateis mais leves. Tais observagdes encontram-se de acordo
com os dados de literatura [12; 14] A perda de peso na curva de TG relativa a
FD da poliamida representa reacdes que levam a evolugao dos volateis H,0,
CO, CO,, NH3;, fragmentos de hidrocarbonetos, e cisdo das cadeias conforme

descrito no capitulo 3.1. Além da decomposicdo da PAG6 é provavel que a
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decomposicdo da segunda fase polimérica ocorra na mesma faixa de

temperatura, ja que ndo ha outra perda de massa representativa.

E sabido que a difusdo de oxigénio pode afetar a taxa de degradacdo de
componentes poliméricos. Por este processo ser feito em ambiente natural,
com presenga de oxigénio, pode ocorrer degradagao termooxidativa [12; 123].
Estudos de quimioluminescéncia mostram estagios iniciais de oxidagdo do
carbono a ligado ao nitrogénio na cadeia principal em temperaturas de 120 °C
a 160 °C [124]. O esquema de degradacao termooxidativa continua até a
formacao de imidas e amidas hidroxiladas, resultando em cisdo de cadeias no
final [16]. A ocorréncia deste fendbmeno durante o processo de ICJ é possivel
devido aos diferentes aportes térmicos para cada condicdo de processamento
usada, e poderiam-se esperar diferentes curvas de TG, dependendo do nivel
de oxidagcdo ou degradacdo induzido. Entretanto os ensaios de TG néo
possibilitaram a quantificacdo da degradagado, sendo necessaria uma técnica

adicional de espectroscopia para monitorar o sistema.

Em TG, as perdas de massa registradas no ensaio sado referentes a
decomposicdo do material. Como o processo de oxidacdo da PA66 deixa-a
mais propensa a degradagéo, o processo de decomposicdo de um material
mais oxidado por processamento térmico (o caso do ICJ) pode comegar antes
do material de base “como-recebido”. Esse inicio é referenciado pela
temperatura de inicio da FD. O pico da FD €& o ponto de maior taxa de
decomposicdo do material, indicado pelo pico maximo da curva de DTG. O final
da FD define também a amplitude desta faixa, mostrando quanto tempo cada
material leva até a decomposi¢cao completa. A presenca de inflexdes adicionais
nas curvas de DTG indica o inicio de decomposi¢cdo de grupos adicionais,
porém estas ndao foram observadas na maioria das condigdes de
processamento. As curvas de DTG das amostras sdo apresentadas no grafico
da Figura 6.33. O grafico inserido mostra o detalhe dos pontos maximos das
curvas. Nota-se no grafico de DTG que ha um pequeno ombro formado na
base do pico de ponto maximo, provavelmente relacionado a decomposi¢cao da

segunda fase polimérica.
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Figura 6.33 — Curvas de DTG das amostras, mostrando o pico da faixa de
decomposicédo da PA66/FV30% para cada condigdo de processamento, do
material de base e de uma amostra “Defeituosa” produzida com alto aporte

térmico (350 °C por 10 minutos).

Os valores de inicio, pico e final da faixa de decomposi¢ao, a amplitude dos
picos de FD e a porcentagem em peso dos residuos estdo listados na Tabela
6.5. Os valores de residuo para as amostras foram muito préximos do valor
nominal de 30% de reforco em peso de fibra de vidro. A proximidade destes
valores indica que o material € homogéneo no que tange a porcentagem em
peso de fibras de vidro. A tabela esta ordenada do valor de inicio da FD mais
baixo para o mais alto, sobressaltando as amostras na qual a decomposi¢ao se

iniciou antes. Observando as outras colunas de pico e final da FD nota-se que
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ha a mesma tendéncia de aumento de temperatura. Em relacdo a amplitude da
FD ndo ha uma regularidade, sendo a diferenga entre a maior amplitude e a

menor € de apenas 7,5 °C.

Tabela 6.5 — Temperaturas relativas a faixa de decomposicdo da PA66/FV30%

processada por ICJ em variadas condi¢des.

Faixa de Decomposigao (°C)

Amostras Inicio Pico Fim Amplitude Residuo (%)
GeomR 422 452 474 52 31,4
Defeituosa 422 455 477 54 31,1
120 °C/24h 423 455 477 54 30,0
60 °C/24h 426 458 479 53 29,5
PA66/FV30% 430 459 480 50 30,8
Taxa Injecéo 438 471 493 54 29,5
Tempo 439 470 493 54 30,0
Ref 440 473 497 57 29,8
GeomC 444 475 495 51 30,1
Temperatura 445 478 498 53 31,0

As variagdes na FD das amostras ndo s&o representativas de niveis de
degradacgédo sofridos no processamento em relacdo ao material “como
recebido” (ver Figura 6.4). Por ser um compdsito de trés componentes, com o
desconhecimento da natureza na segunda fase polimérica, é dificil determinar
os niveis de degradacao. Caracterizagcao por GPC e por TG acoplado a FT-IR
seriam técnicas adequadas visando alcancar com precisdo o efeito do
processo sobre o material. Porém, algumas suposi¢des podem ser feitas. Em
relagdo a amostra “Defeituosa”, € natural que o maior aporte térmico usado no
processamento tenha causado uma parcela maior de oxidagdo ou cisao
termooxidativa das cadeias poliméricas, justificando o inicio prévio da FD (em
422,46 °C). As amostras que passaram por secagem durante 24 horas a 120
°C e 60 °C sofreram provavelmente uma porcentagem de degradacao
hidrolitica durante o processo de secagem. Thomason [118] estudou os efeitos

da hidrdlise sobre as propriedades mecanicas e de estabilidade dimensional da
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PA6,6 no compdsito. Condicionamento das amostras a 120 °C mostrou que em
24 horas o material ja perde 50% de seu mddulo elastico e resisténcia a tragéo.
Gongalves et al. [16] estudaram mecanismos de degradacdo hidrolitica e
concluiram que, quando exposta a agua, uma energia de ativagdo de apenas
152 kJ/mol € necessaria para permitir movimentacdo das cadeias e
segmentos da PAG66 de modo a facilitar as reagdes necessarias para a

degradacgéo.

As curvas de DSC foram analisadas usando o programa “TA Universal Analysis
2000”. Foram determinados os picos de fusdo cristalina (Twss) € de
cristalizacao (Tcist), além das energias de fusédo (Efsso) € cristalizacado (Ecrist),
de acordo com a Figura 6.34. A cristalinidade do material foi calculada usando
a Equacéao 6.3 [125] dos termogramas de DSC (apresentados no Apéndice G).

A Tabela 6.6 contém os dados obtidos e calculados das curvas de DSC.

AH
X, = —x100% 3

Onde X; é a cristalinidade da amostra em porcentagem; AH: é a energia de
fusdo cristalina da amostra (J/g); ® é a fragdo em massa de refor¢co na
amostra; e AH% é a energia necessaria para fundir uma amostra 100%
cristalina de PA66 (196 J/g [113]). E importante notar, porém, que devido a
impureza do material, com a presenca de uma segunda fase polimérica
desconhecida, o valor ndo é completamente representativo da cristalinidade do

material.
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E fusao:
29.9|5J/g

T fusao: 249.16°C

T crist: 216.69°C

\

E crist: 30.74J/g

Figura 6.34 — Exemplo de obtenc&o de dados de fuséo e cristalizagdo nas

curvas de DSC para a amostra de material de base PA66/FV30%

Tabela 6.6 — Dados de fusao, cristalinidade percentual e cristalizacdo das

amostras de material de base “como recebido” e das amostras processadas

por ICJ de PAGG.

Amostras Tfusdo (°C) Efusdo (J/g) Cristalinidade (%) Tcrist (°C)  Ecrist (J/g)
PA66/FV30% 248 30 22 217 32
Defeituosa 249 28 21 211 29
Ref 257 29 21 223 31
Temperatura 257 31 23 223 30
Tempo 256 30 22 223 30
Taxa Injecdo 257 29 21 220 30
120 °C/24h 256 29 21 219 31
60 °C/24h 257 30 22 220 30
GeomC 259 29 21 223 31
GeomR 257 28 20 220 30

OBS: As Efusdo e Ecrist correspondem apenas ao material polimérico do compdsito.

A Tabela 6.6 foi ordenada com a menor para a maior temperatura de fusao,

com a intencdo de facilitar a interpretagdo dos resultados. Além dos picos

caracteristicos da PA66 para fusdo durante o aquecimento, e para cristalizacao
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durante o resfriamento, foram notados picos adicionais de fusao e cristalizacao,
respectivamente nas faixas de 100-125 °C (aquecimento), e de 106-107 °C
(resfriamento). Estes picos podem ser vistos na Figura 6.4b. A energia
associada a fusao e cristalizagdo nestes picos esta nas faixas de 0,4-1,4 J/g e
2,4-3,0 J/g, respectivamente. Os picos parecem ser referentes a segunda fase

polimérica observada nas micrografias da Figura 6.2.

Comparando os valores de temperatura de fusdo cristalina (Trss) das
amostras processadas com a Tgsz0 do material “como recebido”, sdo notadas
duas faixas de temperatura. O material de base PA66/FV30% e a amostra de
alto aporte térmico “Defeituosa” apresentaram temperaturas de 248-249 °C.
Todas as outras tém a Trss0 na faixa de 256-259 °C. A diferenca é dificil de ser
interpretada devido a presenga da segunda fase polimérica, e a falta de
informagdo sobre como elas interagem no processamento. O uso de
compatibilizantes pode criar reacbes nas interfaces, que durante o
processamento alterem a estrutura dos materiais, aumentando, portanto a
temperatura necessaria para fundir o volume ordenado (cristalitos) do material
[111; 114]. No caso da “Defeituosa” o calor em excesso pode ter degradado
parte do polimero, de modo que a Trsz0 € proxima a do material de base. O que
pode ser afirmado para estas amostras € que embora haja diferentes
temperaturas de fusdo cristalina, todas tiveram energias para fusdo muito
proximas, o que indica que a porcentagem de cristalinidade original n&o foi

significativamente afetada pelo processamento.

As temperaturas de cristalizagcdo (Tcist) parecem ter aumentado apds o
processamento, em relagdo a do material de base (217 °C). Os valores mais
altos sdo um indicativo de que o processo de nucleacido de cristalitos ocorre
mais cedo, sugerindo que o processo causou uma redug¢ao na forga motriz para
esse fenbmeno. Normalmente isso é associado a criacdo de novas superficies
para nucleagcao heterogénea da matriz [111; 114], como por exemplo, a quebra
de fibras de vidro observada apos a unido por ICJ. As energias de cristalizagédo
sao correspondentes apenas a PAG6, e ndo do compdsito como um todo. Os

valores préximos de cristalinidade indicam homogeneidade no compdsito,
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mesmo com a presenca de fibras de vidro e de uma segunda fase polimérica,
que alteram a condutividade térmica do material, o que poderia alterar as
medidas do DSC.
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7. RESUMO DOS RESULTADOS

Este capitulo apresenta um breve resumo dos principais resultados observados

neste trabalho de mestrado.

A etapa de monitoramento térmico do processo (capitulo 6.2.1) confirmou a
configuracao do protétipo utilizado. Além disso, as temperaturas registradas
foram uteis na analise dos efeitos microestruturais sofridos pelos materiais
de acordo com o projeto de experimento. Do mesmo modo, o
monitoramento da forga de reagao (capitulo 6.2.2) foi condizente com os
parametros de processo usados no que tange a sua influéncia na fluidez do
polimero e sua capacidade de preenchimento da cavidade metalica,

ajudando na compreenséao do funcionamento do processo.

A tentativa de determinagao das zonas térmicas por microscopia identificou
claramente a PZTMA, através das linhas de fluxo, microtrincas e linhas de
presséo hidrostaticas observadas neste volume. A PZTA n&o foi possivel de
ser diferenciada do material de base através de microscopia e microdureza.
Os resultados de microdureza tiveram carater apenas qualitativo, ndo sendo
possivel observar diferengas significativas entre as condigdes de processo e
os materiais de base, nem delimitar as zonas térmicas idealizadas para o

processo.

As macro- e microestrutura formadas nas juntas foram discutidas
extensamente na capitulo 6.2.3. Durante a pesquisa realizada foram obtidas
juntas com a geometria final desejada, ou seja, preenchimento completo
das cavidades, caracterizando uma junta ICJ integra. Entretanto, nas
condi¢des de processamento usadas a maioria das amostras nao teve um
preenchimento completo das cavidades. De acordo com a discussao sobre
uma geometria preferencial para bom rendimento mecanico (Figura 6.24) e
o comportamento sob solicitacdo (Figura 6.21), o ideal é que haja este
preenchimento, e ainda um bom volume de material sobre o chanfro, para

maior area de contato e sustentagdo da carga durante a rotagdo do pino.
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Observando as macrografias das amostras na Figura 6.12, fica claro que as
juntas produzidas no protétipo ndo demonstraram uma regularidade em
nenhum destes aspectos, sendo necessario maior controle do processo
para esta finalidade. Faz-se necessario um estudo mais aprofundado para
possibilitar uma selecdo mais adequada de parédmetros de unidao para
otimizar o aporte térmico e a taxa de cisalhamento aplicada. Isso pode ser
feito através, por exemplo, de um melhor controle da taxa de injecéo
diretamente vinculada ao sistema de movimento do pistdo, que atualmente
€ realizado manualmente. Assim espera diminuir ou mesmo evitar a perda
de material para a zona exterior ao topo do pino polimérico (Figura 6.25b).
Os parémetros escolhidos devem favorecer a fluidez do material (menor
viscosidade) para que ele consiga preencher a geometria da cavidade
metalica, porém sem escapar para o exterior da junta. Deste modo, maiores
temperaturas, tempos de aquecimento e taxa de cisalhamento seriam

favoraveis para diminuir a viscosidade do material.

e Apesar das atividades deste mestrado ter abordado apenas a viabilidade do
processo através de um estudo inicial sobre juntas multimateriais, foi
possivel se obter estruturas integras, com bom ancoramento mecanico e
com acabamento superficial esteticamente agradavel. Espera-se que o
desenvolvimento continuo do processo, permitira a otimizagdo das
propriedades da junta através da melhoria do ancoramento por geometrias
das cavidades melhoradas, e do desenvolvimento de equipamentos com

maior controle e monitoramento do processo.

e As propriedades mecanicas globais da junta foram estudadas em ensaios
de cisalhamento por tragao, e os resultados analisados por ANOVA a fim de
definir os parametros de processo de influéncia significativa na resisténcia
mecéanica de juntas ICJ. Os parametros “Tempo de aquecimento” e
“Temperatura de processamento”, e as variaveis de “Geometria de
cavidades” e “Secagem” se mostraram significantes de acordo com a
ANOVA. A anadlise do fator “Taxa de injecdo” nao indicou mudangas

significativas na resisténcia mecénica. De modo geral, as influéncias
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verificadas como positivas (maior resisténcia mecanica) sdo condizentes
com o mecanismo proposto de sustentacdo da solicitacdo de cisalhamento.
Menores temperaturas e tempos de aquecimento, e as geometrias
favoraveis criam maior volume de material sobre o chanfro; e as amostras
que sofreram secagem sao mais rigidas por nao conter tanta agua
estrutural agindo como plastificante. Em termos absolutos, as juntas ICJ
produzidas sustentaram forgcas desde 836 N até 2059 N. Estas forcas
correspondem a tensbes de apoio de 21 MPa até 51 MPa, chegando
portanto, a 88,5% do limite de resisténcia a tragdo experimental do material
de base, um resultado favoravel para esse tipo de junta. Levando em conta
estes bons resultados em um estudo inicial, espera-se que condi¢cbes

otimizadas deste processo podem criar juntas ainda mais resistentes.

Foram observados dois tipos de fratura em juntas ICJ sobrepostas. O modo
de “arrancamento do pino” ocorreu para amostras unidas no estado “como
recebido” e na amostra seca por 24 horas a 60 °C, cuja quantidade de agua
estrutural levou a um mecanismo de fratura ductil. A rotagdo do pino
durante a solicitagao (Figura 6.21b) chega a um ponto critico onde se inicia
um arrancamento do pino. O pino se engasta na parede metalica conforme
a placa é tracionada, iniciando uma ruptura na divisdo entre o pino e a
placa, que se estende até a base do pino, caracterizando um arrancamento;
paralelamente um mecanismo de fratura secundaria acontece radialmente
no topo do pino no material consolidado, contribuindo adicionalmente para o
aumento da resisténcia global da junta. A falha por “net-tension” foi
observada em amostras que passaram por secagem por 24 horas a 120 °C.
A tensao aplicada na placa polimérica produz uma falha catastrofica ao
longo de sua largura, também concentrada na regido do pino. A distribuicao
de deformacdo analisada com o sistema Aramis® confirmou graficamente a
natureza dos dois tipos de fratura. Embora alguns tipos de defeitos
volumétricos tenham sido observados nas amostras, ndo se observou
nenhuma correlagdo direta com os mecanismos e tipos de fratura
observados. A fratura por “net-tension” atingiu na média tens6es de apoio

de 30 + 1,9 MPa, enquanto uma junta integra que falha por arrancamento
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do pino alcanga médias de até 45 MPa. Além do desempenho mecanico
inferior, a falha catastréfica por “net-tension” é indesejada em aplicagdes de

engenharia, sendo preferivel o tipo de falha ductil de arrancamento do pino.

Os efeitos do processo sobre a liga AA2024-T351 foram investigados por
microscopia otica e microdureza. Embora o monitoramento térmico indique
que uma regido do material possa ter sofrido alteragbes em sua
subestrutura, havendo dissolu¢édo das zonas GPB e surgimento de fase
estavel S incoerente [48], o tratamento térmico nao é suficiente para
alteragdes microestruturais no material. As micrografias e os perfis de
microdureza nao identificaram nenhuma alteragdo significativa na

microestrutura ou nas propriedades mecanicas localizadas.

As imagens de microscopia e yCT mostraram a interagédo da PA66/FV30%
com as cavidades usinadas na AA2024-T351 e os efeitos observados sobre
o0 compasito polimérico. Observagdes da interface mostraram que a adesao
entre o polimero e o metal ocorreu de modo parcial, através de adesdo em
pequenas regides na rugosidade superficial do aluminio, porém em niveis
pequenos nao contribuindo significantemente para a resisténcia mecanica
global. A adesao poderia ser melhorada através de tratamentos superficiais
simples no metal que aumentem a rugosidade, como jateamento de areia
ou ataque acido (acid pickling). Nessas regides do compdsito foi possivel
observar bem o fluxo de polimero, principalmente através da deformacao da
segunda fase polimérica e formagdo de microtrincas resultantes de
deformacgéo a frio de alguns volumes. Na escala macroscoépica as juntas
apresentaram também vaos entre os materiais, ja esperados devido aos
diferentes coeficientes de expansao térmica. Os mecanismos de fluxo de
material polimérico e o preenchimento puderam ser mais bem elucidados

nesse estudo.

A analise dos fendmenos fisico-quimicos associados com o aporte térmico
avaliados através de TG e DSC néao foram conclusivos para determinar se
houve degradagédo térmica do material polimérico. A possibilidade de

oxidacdo da poliamida 6,6 durante o processo de unido foi considerada,
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efeito que pode facilitar a cisdo de cadeias em aquecimentos posteriores.
Mesmo assim as diferencas nas temperaturas de transicdo nao foram
conclusivas. As analises de TG conseguiram mostrar que a quantidade de
fibras de vidro era condizente com o valor nominal do compdsito usado. Nos
ensaios de DSC a presenga de uma segunda fase desconhecida na matriz
dificultou a interpretacdo dos dados, mas foi possivel observar que a
cristalinidade da poliamida 6,6 nao foi alterada de modo significativo durante
0 processamento, embora pequenas diferengas nas temperaturas de fusao
e cristalizacdo das amostras fossem observadas. Técnicas complementares
de caracterizagdo por espectroscopia por GPC podem ajudar no melhor

entendimento desses fendbmenos.
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8. CONCLUSOES

Considerando os objetivos estabelecidos para este trabalho, e a metodologia
usada para cumpri-los, pode ser concluido que o estudo de viabilidade foi
eficiente para mostrar as caracteristicas do processo e compreender melhor
seu funcionamento. O mecanismo de unido proposto em sua idealizagao [7] foi
confirmado. Este trabalho preliminar estudou ainda os parametros de processo
e os efeitos deles em diversos aspectos pertinentes a junta, obtendo resultados
consistentes com as teorias propostas. A unido por ICJ se mostrou viavel com
materiais para aplicagcbes na industria de meios de transporte. O estudo
usando liga de aluminio AA2024-T351 (industria aeronautica) e um compadsito
de poliamida 6,6 com 30% em peso de fibras curtas de vidro (industria
automotiva) demonstrou ser viavel, resultando em juntas integras de boa
resisténcia mecanica e bom acabamento superficial, obtidas em tempos
razoavelmente curtos. E importante ressaltar que esta foi uma investigagdo
preliminar sobre a técnica, portanto o processo ainda tem prospecc¢ao para
otimizagdo, como por exemplo, através de outros métodos de conformacao do

pino polimérico e melhor controle do processo.

Estas conclusbes levaram em conta o aspecto cientifico e tecnoldgico da
técnica de rebitagem por injegao (ICJ). A técnica em si se mostrou eficiente na
unido de estruturas hibridas usando materiais de engenharia. As caracteristicas
gerais do processo descritas aqui podem ser a base para futuros estudos com
outros materiais, necessitando apenas levar em conta diferencas em
propriedades fisicas e interacdo entre os componentes para uma adaptacao
satisfatéria. O processo ainda satisfaz os itens descritos na motivacéo, por ser
um processo de poucas etapas, rapido (em comparagao com ligagdo adesiva
por exemplo), sem adicao de peso e sem usar produtos téxicos. Os pontos
fortes da técnica sao: a) pouca ou nenhuma preparacgao superficial necessaria
além de usinagem da liga metalica; b) tecnologia simples; c) é uma técnica
ambientalmente correta, sem produzir gases; d) ndo usa pegas extras ou

material de adi¢cdo, reduzindo custos; €) o processamento € feito
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unilateralmente; f) aplicavel a linhas industriais (Apéndice 0); g) tem
desempenho mecanico (solicitagdo estatica) excelente. Algumas limitagbes da
técnica sdo: a) produz apenas juntas pontuais; b) € um método de unido
permanente; c) a diferenga no coeficiente de expansdo térmica dificulta a
montagem de grandes estruturas; d) quando usados termoplasticos de alta

resisténcia térmica s&o necessarios ciclos de uni&do mais longos.

Alguns usos possiveis para esta técnica encontrados em aplicagdes
automotivas como capbs e front-ends [4; 5], estruturas que atualmente usam
uma moldura metalica e reforco de compdsitos termoplasticos para reducéo de
peso. As tendéncias de reducdo de emissdes através de reducado de peso
vistas no mercado fazem da industria de transportes o principal alvo do ICJ. As
propriedades apresentadas e o comportamento mecanico e fisico caracterizado
reforcam o potencial desta técnica como uma alternativa aos métodos atuais de

unido de estruturas multimateriais.
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. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Aperfeicoar o equipamento para investigacdo experimental da técnica de
rebitagem por injegdo. O protétipo foi Util para um trabalho preliminar sobre
a técnica, porém para maior consisténcia e reprodutibilidade dos resultados

uma maquina de maior preciséo e flexibilidade é necessaria.

Estudar a técnica com outras combinacdes de materiais e/ou tratamentos
superficiais simples, que nao comprometam o custo ou ciclo de unido do
processo. A funcionalizagdo de superficies para maior adesao pode

contribuir para aumentar a resisténcia mecanica.

Um estudo aprofundado do efeito da geometria de cavidades e da placa de
composito se faz necessario para otimizagao do processo. Além disso, a
sensibilidade ao entalhe caracteristica dos compadsitos poliméricos € um
agravante para falhas neste tipo de estrutura, sendo importante levar isto
em conta em projetos futuros. A producdo de pecas de composito
polimérico injetadas poderia viabilizar geometrias de rebites aonde o efeito

de sensibilidade ao entalhe poderia ser reduzido.

Simulagdo computacional (por exemplo por elementos finitos) para analise
de esforcos no processo € uma ferramenta util para reforcar as teorias aqui
propostas do comportamento da junta sob tensdo. Deste modo sera mais
precisa a otimizacdo da geometria e dos parametros do processo para criar
uma junta integra. Para uma evolug&o a partir de um ponto de vista mais
basico também pode ser feita uma modelagem mecanica dos materiais de

base.

Ensaios mecanicos dindmicos (fadiga, fluéncia) e de durabilidade em
ambientes hostis (ensaios de corroséo e envelhecimento acelerado) sao

primordiais para um projeto de uso real da técnica.
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e Aprofundamento no ambito cientifico do processo, investigando a fundo o
efeito termomecanico do processo sobre o compdsito, através de FT-IR,
GPC e NMR.

e Caracterizagao do compdsito de PA66/FV30%, a fim de conhecer melhor

suas caracteristicas térmicas e microestruturais e sua composigao.

e Melhor interpretacido dos efeitos dos pardmetros do processo sobre as
propriedades da junta, através do uso de projetos de experimento mais

avancgados, como fatoriais, Taguchi e redes neurais artificiais.

e Comparacao critica dos resultados obtidos em unides por ICJ com técnicas

concorrentes: coinje¢ao, laser, vibragao e ultrassom.
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APENDICE A: EQUIPAMENTO — PROTOTIPO E PROPOSTA
INDUSTRIAL

O protétipo é apresentado na Figura A.1, mostrando a caixa de controle de
temperatura, com comando direto ao sistema de aquecimento. Os anéis de
aquecimento sdo montados em um tripé, com um pistdo coaxial ao sistema de
aquecimento. A vista explodida da montagem do tripé é mostrada na Figura
A.2a. O posicionamento das pegas pode ser visto na Figura A.2b, assim como

0 esquema de montagem para unido na Figura A.2c.

pistao
ipé cabinete para
ripe controle de
sistema temperatura

de aquecimento
e

B-PM-3&-CJ PROT-23

Figura A.1 — Prototipo para ICJ usado no projeto. Projeto GKSS

Forschungszentrum GmbH (atual Helmholtz-Zentrum Geesthacht).
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Anéis ceramicos
de aguecimento

Pega metélica

Figura A.2 — Detalhe do protétipo: a) vista explodida da montagem; b) vista

inferior do sistema; c) sistema em uso para unido hibrida. Adaptado de [96].

O sistema proposto para uso industrial em [7] € composto por uma ferramenta
similar a do prototipo, porém com uma broca coaxial ao pistdo, conforme
mostrado na Figura A.3. A broca deve ser capaz de se movimentar
independentemente dos outros componentes, e girar em dois sentidos. Quando
o pistdo se mover para empurrar o material, a broca deve se mover junto, sem
rotagdo. O processo industrial é descrito na Figura A.4. Ao penetrar girando em
um sentido (2) e retornar girando em outro sentido (3), a broca deixa cavidades
em forma de rosca tanto na placa metalica quanto polimérica. A camara quente
entdo aquece o pino (3), e o pistdo e a broca se movimentam para empurrar 0
volume amolecido/fundido para as cavidades (4). O processo entdo seria
adequado para a industria, por nao necessitar de etapas de preparagédo como

furacao, e pelo processo todo ser feito por uma ferramenta apenas.



CAMARA QUENTE

PISTAO

BROCA f

(A) Vista explodida da ferramenta (B) Movimentos realizados
pela ferramenta

Figura A.3 — Ferramenta para ICJ industrial. Adaptado de [7].

(1) POSICIONAMENTO
DA FERRAMENTA PINO

COMPOSITO
POLIMERICO

METAL

CAMARA QUENTE CAMARA QUENTE
DESLIGADA LIGADA |

(2) BROCA PERFURA OS MATERIAIS

(3) BROCA RETORNA A POSIGAO INICIAL
FORMANDO AS CAVIDADES

ROTACIONANDO NO SENTIDO OPOSTO

JUNTA PONTUAL
FINALIZADA

|

(4) PISTAO E BROCA EMPURRAM O (5) FIM DA UNIAO

MATERIAL PARA DENTRO DA CAVIDADE

Figura A.4 — Processo industrial de unido por ICJ. Adaptado de [7].
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APENDICE B: ANALISE QUIMICA DAS PARTICULAS DE SEGUNDA FASE

DA PA66/FV30%

Foi usado EDS para verificar a composi¢cao quimica das particulas de segunda

fase observadas no material de base. Um método de detecgdo em uma linha

da imagem foi usado. A fotomicrografia mostra a linha usada (comprimento de

80,3

m). Os graficos abaixo indicam a concentracédo de cada elemento em

cada ponto da linha. As particulas de segunda fase nao mostraram mais que

ruidos

de carbono, dificultando a determinacdo do composto usado, e

reforgando a ideia de um material polimérico.

SE, 2.382015E+07

N T e iies

SiKa. 123

CaKa. 90

Fi

ey
T ¥ T T L T L T L) T " 1 * T L T L T ¥ T L

gura B.1 — Analise quimica do material de base por EDS em linha. A

micrografia mostra a linha usada para analise, e os graficos abaixo

correspondem aos picos de cada elemento observado (carbono, silicio e

calcio).
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APENDICE C: DADOS DE FORCA DE REACAO

As curvas médias de forca de reagdo para as amostras do projeto de
experimento sao apresentadas na Figura C.1. Para melhor leitura do resultado,
as curvas foram deslocadas ao longo do eixo de tempo para coincidirem com o

momento de aplicacéo da forga.

5250 - =
§ orca
5000 - Amostra Max (N)
y —=— Ref 991
4750 —o— Temp 5076
= —&— Time 957
1200 - Taxa Inj 1087
- A —— GeomR 1038
<, 1000+ GeomC 602
g 800 ] —=#—24ha60C 568
S ] —#%—24ha 120 C 568
600 -
4m -
200 -
’ T s L . SRS L"'ﬁ%’ﬁ

T T T T T g 5
=20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Tempo (s)
Figura C.1 — Graficos de monitoramento da forga de reacao para todas as

condicdes do projeto de experimento, e seus valores de forga de reacao

maxima.
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APENDICE D: VERIFICACAO DA CONTAMINACAO NA INTERFACE

Para detectar possivel contaminagdo do compdsito pela liga de aluminio,
realizaram-se analises quimica por EDS em regides do compdsito préximas a
superficie metalica. A Figura D.1a mostra a regido analisada. O conteudo de
aluminio € mostrado na Figura D.1b e o de silicio na Figura D.1c. A presenca
de pontos indicadores de aluminio no compdsito na Figura D.1b n&o leva a
concluir que haja contaminagao na poliamida. O efeito observado pode vir de
detritos do corte ou polimento do material, ou de efeito do volume de interacéo

do feixe abaixo da superficie do compaosito [102].

Figura D.1 — Analise quimica por EDS de uma regido de interface: a)

micrografia da regido de analise; b) concentragcédo de aluminio; c)

concentracao de silicio.
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APENDICE E: DESEMPENHO MECANICO DAS JUNTAS

A Figura E.1 mostra por meio de graficos de coluna a média de forga maxima
atingida pelas juntas para cada condi¢ao, e seu respectivo desvio padrao. As

macrografias da sec¢ao transversal de juntas fabricadas em cada condi¢cao
estao sobre as colunas.

2000 -

1800 -

5 8

1200 -

Forca maxima (N)
s 8

Ref GeomR GeomC 60°C 120°C Taxinj Temp Time
Condic¢éo

Figura E.1 — Forga maxima e desvio padrao em cisalhamento por tragdo para

cada condicio de ensaio.

A Figura E.2 apresenta os dados de deformagdo na ruptura médias e seus

desvios padrao, alcancados por cada condicdo de processamento. Foi feita
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ANOVA destes dados, que esta detalhada na Tabela E.1. Nenhum dos fatores
estudados foi significante segundo o teste-F para a deformagao na ruptura.

79 i [ Deformagao na ruptural

Deformagao (mm)

Ref GeomR GeomC 60°C 120°C Taxinj Temp Time
Condigao

Figura E.2 — Deformagéao na ruptura e desvio padrdao em cisalhamento por

tragao para cada condigao de ensaio.
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Tabela E.1 — Resultados da ANOVA para a resposta “deformacao na ruptura”.

Fator Niveis MédiatDesvPad (mm) F Prob (F) Teste-F
180 s (3 min) 49+1,8 .
Tempo ’ ! 0,2407 0,6387 N3o significante
p 15 5 (0,25 min) 43+1,7 &

° 49+1,8

Temperatura 300°C ’ ’ 0,0028 0,9694 N3o significante
250°C 49+1,3
Rapid 49+1,8

Taxade  Rapida 2E 0,0952  0,7666  Nio significante
Injecéio Lenta 45+1,5
Rosca+Chanfro 49+1,8

Geometria Rosca 52+1,6 2,9771 0,1018 N3o significante
Chanfro 2,5+0,4
Como recebido 49+1,8

Secagem  24ha60°C 3,9+0,9 3,6974 0,0536 N3ao significante
24h a 120 °C 2904

A Figura E.3 apresenta os dados de alongamento na ruptura médios e seus
desvios padrao, alcancados por cada condicdo de processamento. Foi feita
ANOVA destes dados, que esta detalhada na Tabela E.2. Apenas um dos
fatores estudados foi significante segundo o teste-F para o alongamento na
ruptura: a secagem do material. Entretanto, como descrito no capitulo 6.2.5, os
dados de deformagdo e alongamento ndo sao representativos devido a
medigdo em uma regido que compreende o metal (que n&do deforma) e o

composito (que deforma).
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Figura E.3 — Alongamento na ruptura e desvio padrdo em cisalhamento por

tragao para cada condi¢ao de ensaio.

Tabela E.2 — Resultados da ANOVA para a resposta “alongamento na ruptura”.

Fator Niveis MédiatDesvPad (%) F Prob (F) Teste-F
180 s (3 min) 3,8+1,4 .
Tempo 0,2566 0,628 N3o significante
PO 155 (0,25 min) 33+1,2 &
° +1
Temperatura 300°¢ 3814 0,0028 0,9594 N3o significante
250 °C 3,7+£1,0
— "
Taxade  Répida 3814 0,0952  0,7666  Nio significante
Injecéo Lenta 3,5+1,1
Rosca+Chanfro 3,8+1,4
Geometria Rosca 40+1,2 2,9891 0,1011 N3o significante
Chanfro 1,9+0,3
Como recebido 3,8+1,4
Secagem  24ha60°C 3,0+£0,7 3,9025 0,0471 Significante

24ha120°C 2,2+0,3
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APENDICE F: ASPECTO DAS SUPERFICIES DE FRATURA

B-PMLSA-EASM_FRACT_STUD

Figura F.1 — Aspecto das superficies de fratura, nos diferentes tipos de falha: a)
placa em falha por net-tension; b) pino em falha por net-tension; c) placa em

falha por arrancamento; e d) pino em falha por arrancamento.
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APENDICE G: PICOS DE FUSAO E CRISTALIZACAO OBTIDOS POR DSC

Os picos de fusao cristalina no aquecimento, e cristalizagdo no resfriamento

sdo apresentados na Figura G.1 e na Figura G.2.
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Figura G.1 — Picos de fusao cristalina e cristalizagcao para as amostras
PAG6/FV30%; Ref; Temp; Time; e Taxaln,.
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Figura G.2 — Picos de fusdo cristalina e cristalizagao para as amostras GeomC,;

GeomR; Defeituosa; 60 °C; e 120 °C.





