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RESUMO

Materiais poliméricos, incluindo suas blendas e compositos, sdo muito
utiizados em uma ampla variedade de aplicacbes de engenharia. A
tenacidade, que é a capacidade que um material apresenta de absorver
energia antes de sua ruptura, frequentemente é uma propriedade chave para
aplicacbes de alto desempenho, e assim € essencial a utilizacdo de métodos
eficazes na determinacdo da tenacidade intrinseca de um dado material, a fim
de possibilitar o desenvolvimento e ampliar a aplicacdo dos materiais
poliméricos estabelecendo uma relacdo entre o comportamento de fratura e a
morfologia desses materiais. O método de Trabalho Essencial de Fratura
(EWF) tem recebido especial atencdo na determinacdo da tenacidade de
polimeros altamente ddcteis, no entanto muitas vezes ocorre uma utilizacao
pouco criteriosa da técnica no que diz respeito aos pré-requisitos tedricos e a
preparacdo adequada dos corpos-de-prova de sistemas poliméricos. Dessa
forma, foi desenvolvido de forma bastante criteriosa um procedimento de
preparacdo de corpos-de-prova que € a etapa chave para a obtencdo de
resultados precisos. Visando ampliar a aplicacdo da técnica EWF para a
avaliagdo da tenacidade a fratura, neste trabalho foram estudados trés
diferentes sistemas poliméricos. Dois deles mostraram excelente resposta a
aplicacdo da técnica, os nanocompositos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT, e
0os compositos de Poliprolileno/Fibras de Vidro, ambos materiais semi-
cristalinos e com comportamento ductil. Porém para o outro sistema, as
blendas nanoestruturadas de SAN/PBT, de comportamento essencialmente
fragil, a aplicacdo da técnica de EWF se mostrou inapropriada dentro das
condicfes estudadas. Portanto, houve avanco com respeito a compreensao
dos limites e peculiaridades da aplicacdo da técnica de EWF, que hoje é uma
ferramenta muito Util na caracterizacdo da tenacidade a fratura de materiais
poliméricos ducteis, mas que ainda possui sérias restricbes para a analise de

materiais de comportamento fragil.
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ABSTRACT

Polymeric materials, including polymer blends and composites are used
in a great variety of engineering applications. Toughness, which is associated to
the capacity of the material to absorb energy before its break, is frequently an
important characteristic to many high-performance applications becoming
essential the use of effective methods to determine the intrinsic toughness of a
material in order to increase the possibility of development and applications
concerning polymeric materials establishing a relationship between fracture
behavior and morphology. The method Essential Work of Fracture (EWF) has
been receiving special attention to determine the toughness of high ductility
polymers, however, sometimes, a low discerning use of the technique
concerning the theory and the correct preparation of specimen of polymeric
systems.This way, it was developed a very selective procedure to the
preparation specimen which is the main step to obtain precise results. In order
to expand EWF technique application and to evaluate the fracture toughness, in
this work the fracture behavior of three different polymeric systems was
observed. Two of them showed an excellent response to the technique. The
nanocomposites of blends HDPE/LLDPE and OMMT and Polypropylene/Glass
Fiber composites, both semi-crystalline materials, with ductile behavior. On the
other hand, observing the other system, nanostructured blends SAN/PBT, with
brittle behavior, the EWF method applied in this work showed to be
inappropriate. Therefore, there was an improvement concerning the
understanding of limitations and peculiarities of the EWF technique, which is
nowadays a very useful tool to characterize the toughness of ductile polymeric

materials althought it still has some limitations related to brittle materials.
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1 INTRODUCAO

Materiais poliméricos, incluindo suas blendas e compdésitos, fazem parte do
dia a dia da sociedade moderna ja que séo utilizados em uma ampla variedade de
aplicacdes. A tenacidade, que € a capacidade que um material de absorver energia
antes de sua ruptura, frequentemente € uma propriedade chave para aplicacdes de
engenharia. Ela pode ser determinada por varios métodos de ensaios normalizados.
Entretanto, dados de tenacidade obtidos por estes ensaios s60 podem ser
comparados se a preparacdo dos corpos de prova e as condicdes de ensaio forem
exatamente as mesmas, 0 que raramente acontece. Dessa forma torna-se essencial
a utilizacdo de métodos eficazes na determinagdo da tenacidade intrinseca de um
dado material, a fim de possibilitar o desenvolvimento e ampliar a aplicacdo dos
materiais poliméricos estabelecendo uma relacédo entre o comportamento de fratura
e a morfologia desses materiais. Assim a area de mecéanica da fratura aparece como
uma alternativa viavel para o estudo da relacdo entre a morfologia e a tenacidade a
fratura de sistemas poliméricos. [1-12].

A mecanica da fratura busca determinar a resposta de um material sob fratura
a uma carga aplicada, e também apresentar métodos para medida da tenacidade
correspondente. Em oposicdo as técnicas comumente utilizadas para avaliar a
tenacidade, a mecéanica da fratura é estabelecida em mecénica do continuo e
analise da energia absorvida em funcdo da deformac&o. Dessa forma torna-se
possivel diferenciar a fratura elastica da plastica e separar as energias necessarias
para iniciagao e propagacao da trinca [3-5].

As diferentes abordagens da mecanica da fratura podem ser agrupadas em
elastica linear (condicbes de estado plano de deformacdes) elasto-plastica e “pos-
escoamento” (condicdes de estado plano de tensdes). A mecéanica da fratura
elastica linear (LEFM) é mais adequada para sistemas frageis que falham de
maneira catastréfica quando sdo submetidos a um valor limite de carga ou de
tensdo. Este critério depende também do campo de tensdo formado na ponta da
trinca ou do entalhe, avaliado pelo fator de intensidade de tensao ou pela tenacidade
a fratura, Kc, ou ainda depende da energia liberada durante o crescimento da trinca,
avaliado pela taxa de liberacdo de energia de deformacdo, Gc. Kc e Gc sao
parametros utilizados para avaliar a tenacidade sob fratura em polimeros que

apresentam fratura fragil durante o teste mecéanico. Este pré-requisito nhormalmente



engloba polimeros termofixos e alguns termoplasticos e alguns compdsitos
poliméricos, mas nem sempre € aplicavel para a maioria dos polimeros, que
apresentam comportamento ddctil [2]. Portanto, a caracterizacdo da tenacidade a
fratura de polimeros ducteis pelos critérios da LEFM nédo é adequada, uma vez que
a grande zona plastica formada na extremidade da trinca invalida os critérios basicos
da LEFM [2-6].

Dessa forma, € recomendavel que para determinacdo da tenacidade a fratura
de sistemas poliméricos tenazes sejam utilizadas a mecéanica da fratura elasto-
plastica e a mecanica da fratura pos-escoamento, que tém como principais metodos
de ensaio o J-Integral e o Trabalho Essencial da Fratura (EWF), respectivamente. O
método J-Integral representa uma integral de deformacéo independente do caminho
ao redor da extremidade da trinca e assim considera também a deformacao plastica
que ocorre ao redor da mesma. Porém essa abordagem foi desenvolvida
inicialmente para aplicacdo em materiais metélicos que apresentavam fratura ductil,
portanto essa técnica funciona bem para polimeros ndo muito ducteis[1,7]. Além
disso, o método J-Integral geralmente envolve medidas muito trabalhosas de
crescimento de trinca, que nem sempre sdo precisas em polimeros devido a
dificuldade gerada pelo escoamento e esbranquicamento que ocorre na extremidade
do entalhe [2-4]. Por este motivo o método de EWF tem recebido especial atencéo
na determinacdo da tenacidade de polimeros altamente ducteis. O desenvolvimento
da técnica de EWF é creditado a Cotterel e Reddel [8] com base nos fundamentos
de mecanica da fratura desenvolvidos por Broberg no inicio da década de 70 [9-11].
A maior vantagem sobre o método J-Integral € a clara distincdo entre os trabalhos
de superficie, considerada parte essencial da fratura e de volume, parte nao
essencial, correspondente ao escoamento plastico. Porém a popularidade crescente
deste método pode ser atribuida principalmente a simplicidade da realizacdo das
medidas experimentais. Entretanto, o fato do método ser considerado relativamente
simples muitas vezes leva a uma utilizacdo pouco criteriosa da técnica no que diz
respeito aos pré-requisitos tedricos e a preparacao adequada dos corpos-de-prova.

Assim, a principal contribuicdo desta tese de doutorado sera testar a
aplicacdo da técnica EWF para a avaliacdo da tenacidade a fratura para
determinados sistemas poliméricos, tais como, blendas, compdésitos e
nanocompositos, tentando desenvolver uma metodologia que seja valida para a

determinacdo da tenacidade a fratura destes materiais atendendo a todos os pré-



requisitos tedricos e verificando possiveis desvios. Também sera desenvolvido de
forma bastante criteriosa o procedimento de preparacdo de corpos-de-prova que € a
etapa chave para a obtencao de resultados precisos.

1.1 Objetivo

O objetivo principal deste projeto de pesquisa reside fundamentalmente no
estudo das variaveis do ensaio de EWF, tais como espessura e largura do corpo de
prova, velocidade de ensaio, qualidade de fabricacdo de corpo de prova, buscando
aprimoramento da aplicacdo da técnica no laboratério de polimeros do DEMa e
visando demonstrar a viabilidade de sua utilizacdo para diversos sistemas
poliméricos, entre eles microcompdsitos, nanocompdsitos, blendas e nanoblendas.
Esse esfor¢co é compartilhado por grande parte da comunidade cientifica envolvida
na area [2-7,16-33] que tém se dedicado a normalizar a aplicacdo do método. Assim,
serdo objetivos do trabalho a avaliacdo e caracterizacdo de diferentes sistemas
poliméricos desenvolvidos por pesquisadores da area de polimeros do DEMa-
UFSCar [13-15] buscando uma melhor compreenséo da relagdo entre os parametros
de tenacidade a fratura calculados e as demais propriedades dos sistemas

poliméricos estudados.






2 FUNDAMENTOS TEORICOS E REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Historico da aplicacdo dos conceitos de Mecéanica da Fratura em

materiais poliméricos

Para analisar a relacdo entre tensfes, crescimento de trincas e tenacidade a
fratura, a Mecanica da Fratura foi concebida por Griffith em 1921, relacionando pela
primeira vez o tamanho da trinca as tensdes de fratura. Entretanto a aplicacdo desta
teoria era limitada apenas para materiais frageis, e foi somente na década de 50 que
Irwin ampliou esta teoria para materiais com alguma ductilidade através do conceito
da taxa de liberacdo de energia de deformacéo (G). Mais tarde ele também mostrou
que as tensfes e deformacdes locais proximas a extremidade da trinca tinham uma
solugcéo geral de forma fechada que poderia ser descrita por uma constante. Este
parametro passou a ser conhecido com fator de intensidade de tensdo (K), que
caracteriza completamente as condi¢cdes da extremidade da trinca de um material
linear elastico, relacionando as tensdes aplicadas as tensfes locais préximas a

extremidade da trinca em crescimento [2,17].

Dessa forma, até hoje a mecéanica da fratura linear elastica (LEFM — Linear
Elastic Fracture Mechanics) é um dos métodos mais utilizados para caracterizar a
fratura em polimeros [34]. A tenacidade a fratura no método LEFM pode ser
representado em termos de K ou G. O fator de intensidade de tenséo é baseado nas
tensbes ao redor da ponta da trinca e, de acordo com a teoria da LEFM, quando K
atinge um valor critico, Kc, a propagacdo da falha ocorre. A taxa de liberacdo de
energia critica de deformacdo é a medida da energia disponivel para estender a

trinca por unidade de area [35].

Porém a caracterizacao da tenacidade a fratura utilizando a teoria da LEFM
€ de dificil aplicacdo para polimeros duacteis, especialmente para blendas
poliméricas com alta tenacidade a fratura e altas taxas de deformacao. A formacéao
de grandes zonas de deformacao plastica antes da iniciagdo da trinca viola o limite
de pequena escala de deformacédo, que garante a validade a LEFM. Para superar
essa dificuldade, por volta de 1960, os pesquisadores passaram a investigar a
plasticidade na extremidade das trincas. Em 1961, Wells apresentou a técnica

CTOD (Crack Tip Opening Displacement) para modelar o processo de fratura em



casos de grandes deformacdes plasticas. Em 1968, Rice ampliou o conceito da taxa
de liberacdo de energia para materiais ducteis, considerando a deformacao plastica
como elastica ndo-linear, mostrando que a taxa de liberacdo de energia pode ser
expressa como uma integral independente do caminho, chamada J-Integral. Este
conceito permitiu o desenvolvimento da Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (EPFM)
que engloba casos onde h& grande deformacéo plastica ao redor da extremidade do
entalhe. Embora a andlise tedrica da J-Integral seja bem estabelecida e o
procedimento experimental padronizado em 1981 pela norma ASTM E813 [36],
somente em 1996 foi publicada a ASTM D6068 [37] especifica para materiais
poliméricos, mas ainda sem um procedimento para o célculo do Jic, importante
parametro para mensuracao da tenacidade a fratura.

Adicionalmente, diversos aspectos relacionados ao método ainda geram
davidas quanto a viabilidade de sua aplicacdo, como por exemplo a restricao
imposta pelo procedimento experimental normatizado na ASTM D6068 a aplicacéo
da J-Integral somente para cargas estaticas. Outra limitacdo é que as dimensofes
dos corpos de prova necessdrias para garantir que a andlise de J-Integral seja
obtida no estado plano de deformacédo, fazem que a aplicacdo do método seja
impossivel para filmes poliméricos finos. Além disso, 0 método J-Integral é de dificil
aplicacdo e dispendioso para a avaliacado da tenacidade de polimeros; [1].

Dessa forma, Broberg desenvolveu a mecénica da Fratura Pos-Escoamento
(PYFM), onde a fratura cresce através de um material que ja passou pelo
escoamento. Porém foi apenas em 1977 que Cotterel e Reddel desenvolveram o
método de EWF, permitindo a determinacdo dos parametros relacionados ao
processo de tenacidade a fratura ductil [2,17].

2.2 Conceito e Aplicacdo do Método EWF (Trabalho Essencial de Fratura)

Utilizando os conceitos desenvolvidos por Broberg, Cotterel e Reddel [8 -11],
Wu e Mai [1] apresentaram a teoria do método EWF aplicado para polimeros ducteis
onde € proposto que quando um sdlido ductil sob fratura esta sendo solicitado, o
processo de fratura e a deformacéo pléstica, como mostra a figura 2.1, ocorrem em
duas regifes distintas, denominadas, zona de processo de fratura (FPZ) e zona
plastica externa a FPZ. Na zona de processo de fratura € onde acontece o

verdadeiro processo de fratura e ha a formacdo de duas novas superficies. A



energia associada a esse processo € o trabalho essencial de fratura (We) que é
proporcional a seccdo transversal do ligamento dada pela multiplicacdo do
comprimento do ligamento pela espessura do corpo de prova, | x t. Na zona externa
a zona de processo de fratura, conhecida como zona plastica, a energia envolvida &
o trabalho n&o-essencial da fratura ou trabalho plastico (Wp), que € utilizado
basicamente na deformagdo plastica e outros processos deformacionais
dissipativos. O trabalho realizado nesta regido é proporcional ao volume da regiao

deformada.

Zona Zona de
plastica Drocesso
(w,) de fratura

(W)

\\
| Pré-trinca
|
_ ¥
= t
W

Fy
Y

Figura 2.1-Corpo de prova tipo DENT (duplo entalhe para tracéo), mostrando as zonas de processo
de fratura e plastica. [1].

Portanto, o trabalho total de fratura (W) pode ser separado em duas partes:
o trabalho essencial de fratura e o trabalho ndo essencial de fratura. O trabalho
essencial de fratura € a energia dissipada na zona do processo de fratura, enquanto
o trabalho ndo essencial de fratura € a energia dissipada na zona plastica. O

trabalho essencial de fratura é dado por [1-12]:

W, =W, +W, (2.2

Fisicamente, W, é o trabalho requerido para criar duas novas superficies de
fratura e é consumido no processo de fratura envolvido. W, € essencialmente a

energia superficial, e para uma dada espessura, ela é proporcional ao comprimento



do ligamento, | (I=w-a). W, é a energia volumétrica e proporcional a 1. O trabalho

total de fratura é dado por:
W, =W, tl+ W tI>  (2.2)

E o trabalho total de fratura especifico, ws € dado por:
Wf
W, = al° w, + Sw, | (2.3)

we = trabalho essencial especifico

w, = trabalho n&o essencial especifico
B = fator de forma da zona plastica

t = espessura

w = largura

a = tamanho da pré-trinca

| = comprimento do ligamento

Se assumirmos que we € uma constante do material e que w, e B séo
independentes de |, entdo, quando w; é posto em um grafico em funcdo de | de
acordo com a Eqg. 2.3, deve existir uma relacéo linear entre ws e |. Pela extrapolacao
desta reta para comprimento de ligamento igual a zero, we pode ser determinado da
intersecgao no eixo Y, e a inclinagao desta reta fornece p.wp (Figura 2.2a).

O we pode ser obtido se a razao I/t for grande o suficiente para assegurar a
condicdo de estado plano de tensao (plane-stress) na area de ligamento, e isto foi
provado ser uma constante do material para uma dada espessura do corpo de
prova. Com a reducao da razao I/t a absorcao plastica aumenta e a transicao entre o
estado plano de tenséo e o estado plano de deformagéo (plane-strain) (figura 2.2b)
pode ocorrer em uma certa razdo l/t. Previamente, foi proposto que a transicao
geralmente ocorre em uma razao de I/t = 3-5 para muitos materiais ddcteis [1-12, 16-
52]. O método EWF permite o emprego de corpos de prova com entalhe duplo ou

simples, para ensaios de tragéo, impacto, flexao, etc.
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Figura 2.2 - Gréficos esquematicos da (a) relagéo entre w; e | e (b) a regido de transicao do estado
plano de tenséo e estado plano de deformacéo. [1-12]

O trabalho essencial de fratura especifico, we, € teoricamente uma constante
do material dependente apenas da espessura e pode ser considerado equivalente
ao termo Jic obtido pelo método J-Integral [17].

Porém para a aplicacéo efetiva do método algumas condi¢cdes experimentais
devem ser satisfeitas [1, 2, 6, 7,12,16, 17,38]:

o O ligamento deve apresentar escoamento completo antes do inicio da

propagacao da trinca;

o Os corpos de prova devem estar sob estado plano de tensdes. O critério de

Hill deve ser aplicado para verificar essa condicdo. Porém, conforme encontrado na
: N , : I

literatura, o estado plano de tens@es sera garantido se ¥>>1 [2, 39];

o As curvas carga-deslocamento devem apresentar auto-similaridade, ou seja,

as curvas obtidas para os corpos de prova de diferentes comprimentos de ligamento

devem ser similares, como mostrado na figura 2.3;
o Os comprimentos de ligamento devem estar na seguinte faixa:
Max. (3t a 5t) <1< Min. (W/3 ou 2ry) (2.4)
Sendo W a largura do corpo de prova DDENT e r,, 0 raio plastico definido como:

2r,=(T1/8)(Ewe/ay?) (2.5)
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Onde E e oy, sdo, respectivamente, o modulo de elasticidade e a tensdo de
escoamento, obtidos do mesmo material no ensaio de tragdo realizado em
condi¢cdes similares aos do teste de EWF. Porém a equacéao 2.4 serve apenas como

orientacdo, ja que os valores aceitaveis de Inin € de Ihax podem variar bastante
dependendo do material [17].

1000 -

800 - %

Jow L crescente

Carga (N)

0 25 5.0 T.5 100 125
Deslocamento (mm)

Figura 2.3 - Curvas carga-deslocamento apresentando boa auto-similaridade[17].

E também recomendavel medir a altura da zona plastica (h) para a
determinacao do parametro [3, fator de forma da zona de deformacao plastica. Como
sugere o primeiro protocolo de EWF [6], o valor de B pode ser determinado pela
relacdo entre h e | e aproximando-se a forma da zona plastica para trés diferentes
geometrias: circular, diamante e eliptica. Entretanto, ja foram mostradas pela
literatura ocasides em que a geometria intermediaria entre eliptica e diamante
[6,17,29,38]. Por isso, foi proposto um novo formato para a zona plastica que
representa melhor a geometria da regido deformada presente nesses materiais, 0
formato parabdlico [17,40]. A Figura 2.4 mostra os formatos propostos para a zona
plastica e como calcular 3 para cada caso.
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Figura 2.4 - Geometrias possiveis para zona plastica e sua relagdo com 3 [17].

A seguir serdo abordadas as publicacbes mais relevantes sobre
caracterizacdo da tenacidade a fratura de materiais poliméricos utilizando o método
de trabalho essencial da fratura (EWF).

O pioneirismo na utilizacdo da técnica de EWF em polimeros pode ser
atribuido a Wu e Mai [1] que, em 1996, publicaram um artigo com os conceitos da
aplicacdo do método. Nesse trabalho eles explicaram detalhadamente os conceitos
tedricos e a metodologia a ser seguida para a utilizagdo do método. Além disso,
teceram comentarios sobre as diferencas e vantagens sobre o método da J-Integral,
até entdo o mais utilizado para a determinacdo da tenacidade a fratura de polimeros,
porém com uso restrito para polimeros frageis ou pouco ducteis. Para fundamentar a
teoria eles utilizaram as blendas PBT/PC/modificador de impacto e ABS/PC, e
também analisaram filme de Polietileno de baixa densidade linear (LLDPE). Foram
preparados corpos-de-prova de trés geometrias diferentes para fim de comparacéo.
Independentemente da geometria utilizada, os resultados obtidos apresentaram uma
Otima linearidade e apresentaram valores muito préximos de trabalho essencial da

fratura especifico, levando os autores a conclusdo de que o trabalho essencial da
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fratura especifico € independente da geometria do corpo-de-prova e é uma
constante do material.

A partir da publicacdo do trabalho de Wu e Mai, inGmeros grupos de pesquisa
ao redor do mundo passaram a utilizar a técnica de EWF e colaboraram muito para
seu aperfeicoamento. Karger-Kocsis e colaboradores [2,26-28,41-43], por exemplo,
passaram a estudar intensivamente a mecanica da fratura utilizando o método de
EWF e fizeram colaboragbes bastante relevantes nessa area. Em 1997 eles
pesquisaram a influéncia da espessura no trabalho essencial da fratura [41]. Na
época ainda havia muita desconfianca da comunidade cientifica sobre o fato do
trabalho essencial da fratura especifico (we) realmente ser uma constante do
material. Buscando esclarecer essas discrepancias os pesquisadores sintetizaram
um copoliéster amorfo (COP) de alta ductilidade e moldaram em trés diferentes
espessuras para entdo realizar analises de EWF. Dessa forma Karger-Kocsis e
colaboradores, demonstraram que para o material estudado, we € uma propriedade
independente da geometria do corpo-de-prova, pois apresentou valores idénticos
para as trés espessuras analisadas. Eles atribuiram as discrepancias anteriores ao
nao cumprimento de duas das premissas basicas para a utilizacdo da técnica: a
auto-similaridade entre as curvas dos diferentes tamanhos de ligamento (), e a
ocorréncia do escoamento total do ligamento antes do inicio da propagacdo da
trinca. Em 2010, Karger-Kocsis e colaboradores [2] revisaram a técnica de EWF e
sua aplicacdo em materiais poliméricos, suas blendas e compositos. A literatura
exemplificada por eles contempla os principais e mais importantes aspectos do teste
e relaciona métodos estatisticos para o tratamento de dados, listando resultados em
diferentes sistemas poliméricos. E importante ressaltar que a grande maioria dos
trabalhos apontados por este artigo de revisdo e pela maioria da literatura
encontrada sobre o tema aborda a medicao de tenacidade a fratura por EWF para
materiais com elevada ductilidade do tipo blendas poliméricas com elastémeros,
compositos de matrizes de termoplasticos tenacificados e materiais poliméricos
amorfos com elevada deformacéo plastica e escoamento. Os autores concluem que
a técnica de EWF parece ser muito bem desenvolvida e conhecida e, mesmo com
algumas adversidades e peculiaridades, um padrédo de ensaio do tipo ISO sera
estabelecido em breve. Os usuarios dessa técnica devem, no entanto, se manter
atentos e entender que esses conceitos ndo podem ser aplicados universalmente

para qualquer sistema em qualquer material utilizando condicbes de aplicacéo
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aleatérias. O uso da técnica em condi¢des de deformacédo-plana e a correlagdo dos
parametros de ensaio com propriedades moleculares e microestruturais,
especialmente em materiais semicristalinos, ainda é ambigua e carece de
aprofundamento.

Mais recentemente, em 2013, Karger-Kocsis e colaboradores, através de
parcerias com outros grupos de pesquisa especializados na aplicagédo da técnica de
EWF, como por exemplo o grupo da Universidade de Trento, coordenado pelo
Professor Pegoretti, tém estudado intensamente as propriedades de fratura de
nanocompositos de diferentes bases poliméricas carregadas com nanoparticulas de
Boemita Alumina (BA) [54,55]. Nesses estudos, eles demonstram que o método de
EWF é eficaz na avaliagdo da influéncia das nanoparticulas na morfologia dos
nanocompositos, desde que sejam satisfeitos os requisitos basicos para a aplicacdo
da técnica.

Em 2004, Bureau e colaboradores [44] estudaram, utilizando a técnica de
EWF, a tenacidade a fratura de nanocompdsitos de polipropileno (PP) com argila
organo-modificada (montimorilonita) utilizando como agente compatibilizante
polipropileno enxertado com anidrido maleico. Eles demonstraram que a distribuicéo
microscopica das particulas de argila afeta significativamente a tenacidade a fratura
dos compostos PP/argila. Segundo os mesmos autores as particulas de argila atuam
como sitios de nucleacéo de vazios reduzindo a tenacidade a fratura dos compostos
PP/argila em comparacdo ao PP puro. Concluiram também que a adicdo do agente
compatibilizante aumenta a tenacidade a fratura, e, em algumas condi¢cdes de
processamento especificas, chega a ser maior que a do PP puro.

Ja no ano de 2011, Fu e colaboradores [45] investigaram a influéncia de duas
diferentes rotas de processamento na morfologia e na tenacidade a fratura de
compoésitos ternarios de Poliamida 6, terpolimero etileno/propeno/dieno enxertado
com anidrido maleico (EPDM-g-MA) e carbonato de célcio nanoparticulado. Uma das
rotas consistiu na simples extrusdo dos trés componentes, e posterior moldagem por
injecdo. Ja na segunda rota foi realizado o pré-processamento do EPDM-g-MA com
o carbonato de célcio nanoparticulado. Apds o pré-processamento foram realizadas
a extrusdo e moldagem por injecdo nas mesmas condigcbes da primeira rota.
Conforme relato dos autores, esse pré-processamento proporcionou a formacao de
estrutura tipo “sandbag” onde as nanoparticulas de carbonato de calcio ficam

embutidas nas particulas do elastémero, neste caso o EPDM-g-MA. A presenca
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deste tipo estrutura melhorou cerca de 71% a tenacidade a fratura da amostra e
além disso a rigidez e a resisténcia mecanica permaneceram inalteradas. Neste
trabalho a utilizagdo da técnica de EWF aliada a microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) mostrou-se bastante eficiente para a correlacdo da tenacidade a fratura com
a morfologia dos materiais estudados.

Também em 2011, Wang e colaboradores [46] utilizaram a técnica de EWF
para estudar o efeito gerado por ciclos de processamento repetitivos em blendas de
PP isotatico/EPDM vulcanizadas dinamicamente. Eles também avaliaram como a
presenca de um agente nucleante da fase B (3-NA) do PP influencia na tenacidade a
fratura das blendas. Os pesquisadores notaram que apds cinco ciclos repetidos de
processamento, a tenacidade a fratura das amostras com B-NA ndo apresentou
praticamente nenhuma queda. Ja as amostras sem o B-NA apresentaram um queda
significativa na tenacidade a fratura a partir do quarto ciclo de processamento.
Dessa forma puderam concluir que o agente nucleante manteve sua eficiéncia
mesmo apods cinco ciclos de processamento e que a fase 3 do PP mostra uma maior
resisténcia a propagagéao de trincas que a fase a.

Ainda em 2011, Tuba e colaboradores [47] estudaram como a incorporacao
de carbonato de calcio de diferentes morfologias (esferas de calcita e whiskers de
aragonita) afetam a tenacidade a fratura do polimero biodegradavel policaprolactona
(PCL). Os pesquisadores conseguiram aplicar o método com sucesso para baixas
concentracdes de carbonato de calcio (10%). Em maiores concentracdes, uma das
premissas basicas para utilizacdo do método nado foi atendida, a auto-similaridade
das curvas. Portanto para as composi¢cdes com 30% e 50% de carbonato de célcio
houve a formacdo de aglomerados que atuaram como pontos de formacéo de
trincas causando a falta de similaridade entre as curvas, apds o0 escoamento. Dessa
forma a solucdo encontrada pelos pesquisadores foi calcular o trabalho de fratura
antes e ap6s o escoamento. Assim eles conseguiram associar o trabalho de fratura
realizado até o escoamento com a adesédo particula-matriz através da comparacao
com imagens de MEV.

Em 2010 Gonzalez e colaboradores [48] estudaram as caracteristicas da
transicdo fragil ductil em funcdo da composicdo da blenda de Poli(tereftalato de
butileno) (PBT) com o elastdbmero Poli (etileno-octeno) modificado com anidrido
maleico (MPEO). Eles prepararam varias composicfes variando os teores de mPEO

de 0 a 30%. Além de utilizarem a técnica de EWF utilizaram a técnica de impacto
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Izod e compararam os resultados. A transicdo fragil ductil foi avaliada por duas
perspectivas: em funcdo do teor de mPEO e em funcdo da distancia entre as
particulas de mPEO. Os valores do trabalho essencial especifico de fratura we
aumentaram proporcionalmente com o aumento dos teores de mPEO, nao
contribuindo para a determinacdo da transicdo fragil ductil. Porém o termo B.wp
aumentou subitamente a partir do teor de 10 % mPEO alcangando um valor
praticamente constante apdés 20% de mPEO. Dessa forma foi possivel identificar
claramente a transicdo fragil ductil pela andlise do termo B.wp. Além disso, os
valores de [3.wp foram muito coerentes com os de impacto I1zod. Da mesma maneira,
o termo B.wp detectou de forma eficiente a transi¢ao fragil ductil em funcdo da
distancia entre as particulas de mPEO. A transicdo ocorreu na distancia de 0,2 um,
resultado este idéntico ao obtido por impacto Izod. Portanto, segundo o0s
pesquisadores, 0 método de EWF foi aplicado com sucesso no estudo da transi¢ao
fragil ductil de blendas PBT/mPEO.

Liao e colaboradores [49] avaliaram, em 2011, a influéncia da adicdo de
nanofibras de carbono (CNFs) em blendas de PP e copolimero em bloco estireno —
etileno/butileno — estireno enxertado com anidrido maleico (SEBS-g-MA). Foram
preparadas amostras com diferentes teores de SEBS-g-MA (15% e 30%) e
diferentes teores de CNFs (de 0,2% a 2,5%). Os pesquisadores puderam concluir
que, ao contrario de outras nanocargas, a adicdo das CNFs nao prejudicou a
tenacidade dos nanocompositos. Na verdade a tenacidade das amostras, tanto
medida por EWF quanto por impacto Izod, aumentou com o aumento do teor de
CNFs. Segundo os autores isso ocorreu devido a alta razdo de aspecto (~250 —
1000) e boa flexibilidade das CNFs. De acordo com eles a alta razdo de aspecto
colabora positivamente com o0s mecanismos de tenacificacdo aumentando a
tenacidade a fratura das amostras além de aumentar também a resisténcia
mecanica.

Em 2008, Saminathan e colaboradores [50,51] publicaram um trabalho em
duas partes onde estudaram o comportamento de fratura de um nanocompadsito
PP/MMT. Na primeira parte avaliaram a influéncia da velocidade de ensaio sobre a
tenacidade a fratura do nanocompdsito. Como muitos pesquisadores [1,2,17,30],0
trabalho de fratura foi separado em duas partes: o trabalho realizado até o
escoamento e o trabalho realizado durante 0 empescocamento, ou seja, o trabalho

de deformacdo plastica. Foi observado que a tenacidade a fratura do nanocompasito
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PP/MMT foi cerca de 25% maior que a do PP puro. Notaram também que, com o
aumento da velocidade de ensaio h4 uma diminuicdo no trabalho essencial
especifico de fratura we. Porém suas componentes apresentaram comportamentos
distintos. Enquanto o we até o escoamento (We,y) aumenta com o aumento da
velocidade, devido ao aumento da tensdo de escoamento, o we de empescocamento
(We,n) diminui com o aumento da velocidade de ensaio. Para tentar explicar essa
diminuicdo de we,n e também compreender 0 mecanismo envolvido na propagacao
de trincas desse material, foi realizada a segunda parte do trabalho. Entdo através
da utilizacdo de MEV, os pesquisadores notaram que a microfibrilagdo € muito mais
extensa no nanocompésito PP/MMT que no PP/puro. Além disso, a presenca das
camadas de silicato oriundas da esfoliacdo da MMT confere uma maior resisténcia
as microfibrilas que por sua vez conseguem impedir a propagacdo da trinca, o que
nao ocorre no PP puro, pois as microfibrilas estdo presentes em menor quantidade e
nado sdo tao resistentes. Segundo 0os mesmos autores, os fenbmenos presentes no
processo de fratura dos nanocompdsitos PP/MMT sdo a excessiva formacdo de
microfibrilas, o impedimento da propagacao das trincas pelas microfibrilas com as
camadas de silicato incorporadas e por fim a formacdo de vazios a partir de
particulas de tamanho sub-micron que apresentam boa adesdo com a matriz de PP.

No ano de 2009, Martinez e colaboradores [52] levantaram a necessidade de
um estudo mais aprofundado do método de ensaio de EWF devido a enorme
disparidade entre resultados de diferentes laboratorios que utilizam a técnica, como
comprovado por varios programas interlaboratoriais promovidos pela Sociedade
Européia de Integridade Estrutura (ESIS) [6,53]. Portanto neste trabalho o objetivo
dos pesquisadores foi investigar a origem dos desvios no método de ensaio. Para
isso, avaliaram diferentes tipos de preparacdo do entalhe, o uso de video
extensdmetro para medir a deformacdo dos corpos de prova e utilizaram dois
diferentes métodos para medi¢cdo do comprimento de ligamento. Dessa forma eles
concluiram que a medicdo do comprimento de ligamento for realizada antes ou apés
0 ensaio ndo exerce influéncia nos parametros de fratura. Eles demonstraram
também que o uso ou ndo de video extensémetro ndo altera os valores encontrados
para o trabalho essencial da fratura especifico (we). Todavia existem diferencas
significativas entre os termos nédo essenciais (Bw,). Para os pesquisadores ficou
evidente que o uso do video extensdmetro impede a consideracdo integral da

energia viscoelastica polimérica armazenada durante o processo de fratura. Assim,
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eles puderam afirmar que a energia viscoelastica polimérica afeta apenas o termo
Bw,. Porém a maior contribuicdo deste artigo foi comprovar que a qualidade da
preparacdo do entalhe é o pardmetro que mais gera desvios dos resultados de
trabalho essencial especifico de fratura we. Para comprovar isto utilizaram a técnica
de laser de femtosegundo (femtolaser) para preparacédo dos entalhes e compararam
com amostras entalhadas com dois tipos distintos de laminas ou ferramentas de
corte. O femtolaser € uma técnica de micro-usinagem de extrema precisdo que
causa pouca ou nenhuma deformacéo ao redor da regido usinada e quase nao gera
aguecimentos locais. Basicamente a técnica consiste na emissao de pulsos de laser
ultracurtos (da ordem de femtosegundos, ou seja, 10™*° segundos) sobre a superficie
a ser usinada. Através de técnicas de microscopia, Martinez e seus colaboradores
perceberam que, apesar de possuirem praticamente os mesmos raios de entalhe, a
utilizacado de laminas gera uma deformacao plastica ao redor da ponta do entalhe
gue nédo ocorre com o femtolaser. Essa deformacéo plastica inicial faz com que as
amostras apresentem valores mais elevados de we. Portanto, segundo os autores, a
preparacao do entalhe de forma que ndo haja deformacdo plastica ao redor da
extremidade do entalhe € essencial para que we seja considerada uma propriedade
intrinseca do material em estudo.

Portanto, a técnica de EWF vem sendo utilizada de forma crescente nos mais
variados tipos de sistemas poliméricos e utilizando diferentes condic6es de ensaio.
Porém néo foram encontrados trabalhos na literatura em que os autores estudaram
e compararam diferentes classes de materiais. Assim, neste trabalho foram
estudados sistemas poliméricos com fases dispersas como cargas reforgativas em
escala micrométrica e nanomeétrica, também como nanoparticulas poliméricas, em
matrizes poliméricas de origem semi-cristalina e amorfa, com caracteristicas frageis
e ducteis visando verificar a existéncia de possiveis a correlacdes entre diversas
caracteristicas dos materiais com o0s parametros de mecéanica da fratura
encontrados. Outra contribuicdo importante foi o desenvolvimento de um
equipamento especifico para a confeccdo dos entalhes dos corpos de prova

testados.
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2.3 Nanocompdsitos de blendas de Polietileno

Um dos materiais utilizados nesse trabalho foram nanocompdsitos de blendas
de HDPE/LLDPE e argila montmorilonita (OMMT) obtidos por Passador [13]. A figura 2.5
mostra micrografias obtidas por MET de uma das amostras utilizadas neste trabalho.
Dessa forma, torna-se necessaria uma breve apresentacdo dos fundamentos teoricos

relacionados a preparagdo desses hanocompdsitos.

Figura 2.5 - Micrografias obtidas por MET de uma das amostras de nanocompositos de blendas de
HDPE/LLDPE e argila montmorilonita (OMMT) obtidos por Passador.[13]

As blendas poliméricas sdo misturas de dois ou mais polimeros misciveis ou
imisciveis entre si, que podem proporcionar uma combinacéo racional de propriedades
intrinsecas de cada um de seus componentes, gerando sistemas poliméricos com
propriedades significativamente modificadas em relacdo aos seus constituintes. A
justificativa para o desenvolvimento de blendas poliméricas a partir de polimeros
conhecidos reside no fato de se apresentar como uma rota vantajosa para a ampliacédo
das propriedades de materiais poliméricos a um custo viavel hum prazo menor, em
comparacdo com a obtencdo de novos monbémeros e/ou novas técnicas de
polimerizacdo para producéo de materiais com caracteristicas equivalentes [56-59].

Nanocompdsitos poliméricos sao materiais compdsitos, onde a matriz € um
polimero e cuja fase dispersa inorganica possui pelo menos uma de suas dimensfes em
escala nanométrica e, devido a grande razdo de aspecto das camadas inorganicas,
podem-se originar grandes interacdes superficiais polimero-argila, permitindo a obtencao
de materiais com melhores propriedades mecéanicas, de barreira e estabilidade térmica.

A obtencdo de nanocompasitos esfoliados de polietileno/argila ndo € uma tarefa
simples, pois as poliolefinas s&o hidrofébicas e ha caréncias de interacdes apropriadas
com a superficie polar da argila. Surge como alternativa o tratamento superficial das
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argilas utilizando sais quaternarios de aménio, que visa tornar a superficie hidrofébica.
No caso de polietileno apenas a organofilizacado da argila ndo garante a formacgéo de
nanocompositos esfoliados, sendo necesséria a utilizacdo de agentes compatibilizantes
gue sao mais comumente adicionados através dos métodos de polimerizacao in situ e
intercalacéo no estado fundido.[13]

Embora a polimerizagdo in situ proporcione a obtencdo de resina de
nacompdésitos poliolefinicos com estrutura esfoliada, estudos [60,61] mostraram que
durante o processamento em extrusora e/ou injetoras dessas resinas pode ocorrer a re-
ordenacéo das camadas da argila e perda da estrutura esfoliada. Dessa forma, para que
seja viavel a producdo de nanocompdsitos poliolefinicos com estrutura esfoliada, a
utilizacdo da mistura no estado fundido torna-se uma opgéo vantajosa, desde que seja
melhorada a interagcdo das cargas organicas com a matriz polimérica.

Para isso, faz-se necessario o uso de diferentes rotas de compatibilizacdo e/ou
de compatibilizante que proporcionem a formacdo de nanocompdsitos com estrutura
intercalada/esfoliada. Dessa maneira, a utilizagdo de polietilenos enxertados com
anidrido maleico promove melhoras significativas de propriedades mecanicas e de
barreira, alem da possibilidade de ser miscivel com a matriz polimérica. Alguns aspectos
da utilizacdo de polietilenos enxertados com anidrido maleico foram reportados na
literatura. [13]

De maneira geral, as propriedades dos nanocompdsitos poliméricos sao
altamente dependentes da microestrutura formada. A formacdo de um nanocompdsito
com estrutura esfoliada e bem dispersa promove modificagcbes importantes nas
propriedades mecanicas, fisicas e quimicas da matriz, devido as maiores interagcdes
polimero-argila existentes nestes sistemas [13, 62-64].

Apesar de nao existirem trabalhos que estudem especificamente o
comportamento de fratura de nanocompdsitos de blendas de HDPE/LLDPE e argila
montmorilonita (OMMT), podem ser encontrados alguns estudos desses materiais
separadamente. Um bom exemplo foi publicado em 2012, Dorigato e Pegoretti [65]
avaliaram o comportamento de fratura de compdsitos de LLDPE/Silica. Eles observaram
um aumento na tenacidade a fratura das amostras com a adi¢do da silica em dimensdes
nanométricas e que esse aumento € pode ser relacionado ao aumento da area
superficial das particulas de silica. Poréem o aumento de we, € acompanhado por uma
diminuicdo de Bwy, justificada pela restricdo da deformacédo plastica ocasionada pela

constricdo fisica gerada pela interacéo reforco-matriz. Entretanto, a correlacao entre as
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propriedades finais de nanocompositos poliméricos, as morfologias obtidas e as
variaveis do processamento € extremamente complexa, ndo podendo ser generalizada a
matrizes poliméricas com diferentes estruturas quimicas e moleculares. Dessa forma,
buscando alcancar o estado intercalado/esfoliado das lamelas de argila organofilica nos
nanocompositos poliméricos de matriz de HDPE/LLDPE utilizados nesse trabalho, foram
utilizados trés sistemas compatibilizantes (HDPE-g-MA, LLDPE-g-MA e mistura de
HDPE-g-MA e LLDPE-g-MA), para que seja compativel com a argila e miscivel com
ambos os constituintes da matriz de HDPE/LLDPE visando compreender a correlagcéo
entre a estrutura formada pela adicdo de diferentes sistemas compatibilizantes e da
nanoargila e o desempenho final dos nanocompdsitos, principalmente no mérito da

tenacidade a fratura.

2.4 Compositos de Polipropileno/Fibra de Vidro

Outro material utilizado nesse trabalho foram microcompédsitos de
Polipropileno/Fibra de Vidro compatibilizados com Polipropileno grafitizado com
anidrido maleico (PP-g-MA) obtidos por Bollini [14]. Na figura 2.6 estdo ilustradas
fotomicrografias de MEV de uma das amostras utilizadas neste trabalho. Assim, a
seguir serdo apresentados brevemente alguns conceitos utilizados pelo pesquisador

citado para obtencdo dos compositos.

Figura 2.6 - Fotomicrografias de MEV de uma das amostras de microcompdésitos de
Polipropileno/Fibra de Vidro obtidos por Bollini (Ampliagdo de 2000X). [14]

Entre os diversos compdsitos poliméricos com matrizes termoplasticas que
encontram aplicacdo em engenharia, polipropileno (PP) reforcado com fibras de
vidro (FV) curtas € um dos que tem merecido maior destaque, principalmente por

possuir uma relacdo custo/desempenho mecanico vantajosa para aplicacoes
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industriais. A utilizacdo deste compdsito em aplicacbes de engenharia tornou-se
possivel a partir do aprimoramento da interagdo interfacial fibra-polimero, antes
dificultada pela natureza quimicamente inerte e apolar da matriz polimérica [66, 67].
Este aprimoramento obtido com o uso combinado de agentes de acoplagem e
compatibilizantes interfaciais apropriados foi decisivo para tornar seu desempenho
mecéanico competitivo se comparado com outros termoplasticos de engenharia,
especialmente em aplicag6es na industria automobilistica, de engenharia mecanica
leve e de eletrodomésticos [14, 68-70].

Inimeras publicacdes sobre compdésitos de PP/FV curtas com FV pré-tratada
com agente de acoplagem (aminosilano) e compatibilizada com PP funcionalizado
com anidrido maleico (PP-g-MA) [67-73], ainda enfatizam a necessidade de um
maior entendimento sobre aspectos das interacdes interfaciais fibra-polimero e
microestruturais além de suas correla¢cées com propriedades mecanicas de curta e
longa duracéo nesse compdésito.

Diversos estudos [70, 72, 74] indicaram que a maxima eficiéncia de reforco
mecanico do compdsito de PP/FV é alcancada em uma concentracdo 6tima de MA,
qguando toda a superficie da interface fibra-polimero é saturada com o copolimero de
PP-co-siloxano, gerando uma interfase estruturada que contribui para maximizar as
propriedades mecanicas de resisténcia a tracdo, flexdo e ao impacto. Ainda hoje, o
tema de compatibilizacdo interfacial em compoésitos de PP/FV € objeto de muita
pesquisa cientifica e tecnologica. Sabe-se que um melhor desempenho mecanico
neste compaosito pode ser alcancado através da utilizacdo conjunta de um adequado
agente de acoplagem (aminosilano), empregado no pré-tratamento da FV e um
compatibilizante interfacial de PP maleado, melhorando assim a adeséao interfacial
fibra-polimero neste compdsito de matriz polimérica apolar e quimicamente inerte
[14].

Compdsitos poliméricos utilizados em aplicagdes estruturais de engenharia
estdo frequentemente sujeitos a altas taxas de deformacdo e a solicitagcbes de
impacto mecanico. O conhecimento do comportamento de fratura e de deformacéo
desses materiais sob condicdes de impacto é crucial para o entendimento do
mecanismo de tenacificagdo predominante. Segundo a literatura [75, 76] a energia
dissipada na fratura sob impacto mecanico de compdésitos termoplasticos reforgcados
com fibras curtas (TPRFc) pode advir das contribui¢cdes isoladas ou conjuntas dos

diversos mecanismos associados com o desacoplamento interfacial fibra-matriz,
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arrancamento das fibras da matriz, da deformacéo plastica da interface, deformacao
da matriz e finalmente do rompimento das préprias fibras de reforco.

Mai e colaboradores [77] investigaram o efeito do grupo funcional de anidrido
maleico (MA) no desempenho mecéanico de compaositos hibridos de PP/FVc. Neste
estudo, o MA foi graftizado ou ao PP, formando PP-g-MA ou ao copolimero SEBS
(estireno-etileno-butileno-estireno), formando SEBS-gMA. Eles concluiram que o
ensaio de trabalho essencial de fratura ndo é adequado para determinar a
tenacidade a fratura de PP puro, assim como também apontado por outros trabalhos
encontrados na literatura [78, 79]. Os CPs DDENT de PP puro utilizados falham de
forma fragil nas condi¢cdes utilizadas. Esse comportamento do PP é conhecido
quando da presenca de entalhes, especialmente em CPs injetados.

Os autores mostraram atraves de microscopia eletrdnica de varredura (MEV)
e analise térmica dinamico-mecanica (DMTA) que o grupo de MA aumentou a
adesdo interfacial entre FV e PP e entre FV e SEBS e, através da analise do
trabalho essencial de fratura (EWF), concluiram que uma adeséo interfacial forte
entre FV e PP pode prejudicar a tenacidade a fratura dos compdsitos hibridos de
PPmM/SEBS/FV e PPmM/SEBS-gMA/FV. Os autores atribuiram a maior tenacidade a
fratura do compdsito sem MA, PP/SEBS/FV, aos mecanismos de dissipacdo de
energia por arrancamento e desacoplamento das fibras.

Karger-Kocsis e colaboradores [2] em sua revisdo sobre a técnica de EWF
mencionam que em compositos de PP/FV, a forte interacéo interfacial fibra-polimero,
guando do uso de um compatibilizante interfacial do tipo SEBS-g-MA ou do tipo PP-
g-MA, existe um efeito prejudicial tanto para o trabalho essencial de fratura
especifico (we) quanto para o fator Bw, (trabalho ndo-essencial especifico), se
comparado com valores obtidos sem compatibilizacéo interfacial. O valor de we varia
em uma faixa de 8 — 32 kJ/m?, enquanto que o fator Bw, fica na faixa entre 12 — 48
MJ/m?3, mas para compésitos com o PP-g-MA como compatibilizante o trabalho néo-
essencial perde sua influéncia, devido a mais alta compatibilizagéo interfacial fibra-
polimero e baixa deformacao plastica e de escoamento da matriz polimérica de PP.

Assim, o objetivo de aplicar a técnica de trabalho essencial da fratura (EWF)
foi investigar a resposta do comportamento mecanico de fratura associado com
caracteristicas distintas da interface/interfase a aplicacdo de diferentes taxas de

deformacéo, ja que Bollini [14] j& avaliou a influéncia da variacdo da espessura, do
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teor de compatibilizante e do tipo de tratamento superficial das FV nas propriedades

de fratura dos compdsitos.

2.5 Blendas nanoestruturadas de poli(estireno-co-acrilonitrila)/ poli
(tereftalato de butileno) (SAN/PBT)

Neste trabalho também foram submetidos aos testes de EWF, corpos de
prova de blendas poliméricas compatibilizadas nanoestruturadas e transparentes,
constituidas por uma matriz amorfa transparente (SAN) e por um polimero semi-
cristalino e opaco (PBT) como fase dispersa, reduzida a dimensbes na escala
nanométrica, obtidas por extrusdo reativa. Essas blendas foram obtidas por Costa,
[15]. Na figura 2.7 é possivel observar a estrutura obtida para algumas das amostras

utilizadas neste trabalho.

500nm

Figura 2.7 - Fotomicrografias de MET de uma das amostras de Blendas nanoestruturadas de
poli(estireno-co-acrilonitrila)/ poli (tereftalato de butileno) (SAN/PBT) obtidas por Costa. Tingimento
com RuO4 da fase matriz (SAN). [15]

A obtencdo e o desenvolvimento de blendas imisciveis séo fortemente
dependentes de dois parametros importantes: o controle da interface entre os dois
materiais constituintes e o controle da morfologia da fase dispersa. Em blenda
polimérica imiscivel, a morfologia pode ser definida como o tamanho, forma e
distribuicdo espacial das fases presentes [80]. A morfologia de fases depende de
parametros intrinsecos dos materiais, como por exemplo: razdo de viscosidade,
razao de elasticidade, tenséo interfacial, e composicao da blenda, e das condi¢oes
de processamento, como por exemplo: temperatura, tempo, intensidade da
mistura/taxa de cisalhamento, e a natureza do fluxo.

Propriedades singulares podem ser alcangadas em blendas poliméricas

imisciveis quando as particulas da fase dispersa possuem dimensdes em intervalos
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nanometricos. Em virtude de suas dimensdes diminutas tal composto recebe o nome
de nanoblenda. A reducdo expressiva do tamanho das particulas proporciona um
aumento significativo no contato interfacial, o que leva a um aprimoramento de
algumas das propriedades da blenda, principalmente modulo de elasticidade,
propriedades eletrénicas e Opticas [15].

Para a obtencdo de sistemas poliméricos nanoestruturados, oS processos
como cominuicéo, disperséo e distribuicdo da fase dispersa, devem ser controlados
através da otimizacdo das etapas de mistura, moldagem, conformacdo, e/ou da
compatibilizacdo entre os polimeros. O compatibilizante deve inibir o fenbmeno de
coalescéncia e diminuir a tensao interfacial para que durante o processamento da
blenda possa ser atingido o processo de cominuicdo da fase dispersa de forma
maxima, para a obtencdo de um produto com fase dispersa finamente distribuida e
propriedades finais otimizadas. Sabendo-se que a maioria das propriedades das
blendas poliméricas é fortemente influenciada pelo tipo e tamanho (finamente
distribuida) da estrutura da fase dispersa, o estudo de controle de morfologia das
blendas poliméricas tem sido atraido interesse de estudos nas ultimas décadas [15,
80-82].

A literatura reporta varios estudos de blendas poliméricas desenvolvidos com
PBT e SAN [83, 84], ou 0 SAN como matriz em copolimeros tipo ABS [84, 86-91] e
AES [84]. Estes estudos mostram claramente que as blendas PBT/SAN séo
imisciveis, que suas morfologias sdo instaveis quando nao se utiliza um
compatibilizante. Porém a presenca de um compatibilizante torna a microestrutura
mais refinada com tamanhos de dominios da fase dispersa ABS/AES/SAN menores,
melhor dispersos na matriz de PBT, portanto mais estaveis. Estes trabalhos
demonstram a eficiéncia do terpolimero metacrilato de metila-metacrilato de glicidila-
acrilato de etila (MMA-GMA-EA ou MGE) como agente compatibilizante nas blendas
envolvendo os polimeros PBT e a fase SAN. Estes estudos buscaram tenacificacéo
do PBT [84- 87, 91, 92] ou entendimento do comportamento do compatibilizante [84]
e reoldgico [83] das blendas estudadas.

Blendas poliméricas nanoestruturadas, muito frequentemente, exibem
propriedades interessantes que sédo diretamente atribuidas a presenca de entidades
estruturais que possuem dimensdes em intervalos nanométricos. A morfologia

diferenciada desses sistemas implica em um aumento significativo da area e da
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adesdo do contato interfacial entre as fases da blenda, levando a uma melhora
significativa das propriedades mecénicas, especialmente do médulo de elasticidade.

Ademais as blendas poliméricas nanoestruturadas constituem uma nova
classe de materiais com propriedades eletrénicas e Opticas diferenciadas, que
podem ser modificadas através do controle dos métodos de processamento, como
extrusao reativa [81, 93].

Além dos trés sistemas descritos anteriormente, também foram estudadas
nesse trabalho amostras de compoésitos de resina epoxidica e fibras de carbono.
Porém, a metodologia utilizada neste trabalho se mostrou inadequada para o estudo
desse sistema. Dessa forma todas as informacdes referentes ao estudo desses

materiais estdo exibidas no anexo E.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Como mencionado anteriormente, os materiais utilizados neste trabalho foram
cedidos por outros pesquisadores do grupo de polimeros do DEMa [13-15]. A tabela

3.1 mostra a relacdo dos materiais utilizados.

Tabela 3.1: Materiais utilizados neste trabalho.
Nanocompdsitos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT [13]

Material Nome Comercial (Fabricante)
HDPE UNIVAL™ DMDA 6200 NT-7 (Dow Chemical)
LLDPE IC 32 ( Braskem S.A))
Agente compatibilizante HDPE-g-MA Polybond® 3009 (Crompton Corporation)
Agente compatibilizante LLDPE-g-MA Polybond® 3109 (Crompton Corporation)
Cloisite® 20A

Argila Organofilica (OMMT)
(Southern Clay Products Inc.)
Compositos Polipropileno e Fibras de Vidro curtas [14]
; Mistura na proporgao
PP (mistura) 3 HP 648S : 1 HS 501K
(Braskem S.A.)

EC 13 4,5 968 — especial para PP

(Vetrotex da Saint-Gobain do Brasil)
Fibras de Vidro
EC 10 4,5 983 — especial para PA

(Vetrotex da Saint-Gobain do Brasil)

Agente compatibilizante PP-g-MA Polybond PB 3200 (Chemtura)
Antioxidante Irganox 1010 (BASF)
Estabilizante Irgafos 168 (Ciba)

Blendas nanoestruturadas de SAN/PBT [15]
Valox 315 (Sabic)
PBT
Valox 325 (Sabic)
Luran 358N (BASF)

Luran 378P (BASF)

SAN

Sintetizado por Costa [15] nos laboratérios do

Agente Compatibilizante MGE
DEMa-UFSCar
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3.2 Métodos

3.2.1 Nanocompositos de Blendas HDPE/LLDPE e OMMT

As composic¢des das amostras estudadas foram as seguintes [13]:

Composicéo 1 - ((HDPE-g-MA + OMMT) + HDPE + LLDPE) com HDPE-g-MA
como sistema compatibilizante. Portanto a partir deste ponto, para facilitar a
compreensao passaremos a homear essa composi¢cao (HMA+QO)H+L;

Composicéo 2 - (HDPE-g-MA + LLDPE-g-MA + OMMT) + HDPE + LLDPE)
com HDPE-g-MA e LLDPE-g-MA como sistema compatibilizante. Da mesma forma,
a partir deste ponto, essa composicao sera nomeada (HMA+LMA+QO)H+L;

Composicdo 3 — (HDPE + LLDPE + OMMT) sem adicdo de agente
compatibilizante. Essa composicéo sera denominada H+L+O;

Como foram estudados trés teores de nanoargila para as formulacdes
escolhidas: 2,5; 5,0 e 7,5 % em massa, a nomenclatura das novas composic¢oes foi
seguida pelo teor de nanoargila, como segue: (HMA+O)+H+L(2,5) - composicao 1
com 2,5% em massa de nanoargila; (HMA+O)+H+L (5,0) - composicdo 1 com 5%
em massa de nanoargila e (HMA+O)+H+L (7,5) - composi¢cao 1 com 7,5% em massa
de nanoargila [13].

A blenda HDPE/LLDPE e os nanocompdsitos foram preparados por Passador
[13] a partir da mistura no estado fundido em uma extrusora dupla-rosca co-
rotacional. Para a composi¢dao H+L+O, misturou-se o HDPE, o LLDPE e a argila
organofilica em uma U(nica etapa diretamente na extrusora, obtendo-se as
composi¢coes H+L+0(2,5), H+L+O(5,0) e H+L+O(7,5). No caso das composicdes
(HMA+O)H+L(2,5); (HMA+O)H+L(5,00 e (HMA+O)H+L(7,5) o0s concentrados
pulverizados foram processados em extrusora juntamente com o HDPE e
LLDPE.Para as composi¢bes (HMA+LMA+O)H+L(2,5); (HMA+LMA+O)H+L(5,0) e
(HMA+LMA+O)H+L(7,5) os concentrados pulverizados foram processados em
extrusora juntamente com o HDPE e LLDPE. ApGs o processo de extrusdo, 0s
nanocompositos foram peletizados para serem conformados por moldagem por
injecao [13].

Apés a obtencao dos nanocompdsitos, foram moldadas por injecdo placas
com dimensdes 70 mm x 150 mm x 1,3 mm. Essas placas foram cortadas ao meio

para obtencdo de corpos de prova com dimensfes 35 mm x 150 mm x 1,3 mm
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utilizados no ensaio de EWF. Para injecdo das placas, utilizou-se uma injetora

Arburg com capacidade de fechamento de 80 toneladas.

3.2.2 Compédsitos Polipropileno e Fibras de Vidro curtas

Os compositos, o PP referéncia e o concentrado de PP/estabilizantes foram
todos preparados por Bollini [14] em uma extrusora de dupla-rosca corrotacional,
modelo ZSK-30 da Werner & Pfleiderer, obtendo o material em forma de granulos
(pellets) para posterior moldagem por injecdo de corpos-de-prova para
caracterizagdo mecanica dos compositos.

A tabela 3.2 abaixo mostra as formulacdes utilizadas com as devidas

propor¢cdes em peso de cada componente[14].

Tabela 3.2: Composicao das formulacdes de compésitos de PP/FV utilizadas[14].
Formulacbes (% em peso total na matriz referéncia e no compdésito)

Descricdo PP FV PP-g-MA
70 30 0
68,6 30 1,4
PP/FV968/PP-g-MA
66,5 30 3,5
63 30 7
70 30 0
66,5 30 3,5
PP/FV983/PP-g-MA
63 30 7
59,5 30 10,5
PP referéncia 100 0 0

Apés a preparacado de todas as misturas, corpos-de-prova retangulares foram
moldados pelo processo de injecdo para confeccdo de corpos de prova do tipo
DDENT para o ensaio de EWF. A injetora utilizada foi uma Arburg com capacidade

de fechamento de 30 toneladas.

3.2.3 Blendas nanoestruturadas SAN/PBT

As blendas foram preparadas por Costa [15] que utilizou uma extrusora de
dupla rosca co-rotacional. Foram processadas blendas com 3, 5 e 10% em massa
de PBT, para os dois tipos de PBT e os dois tipos de SAN. Utilizou-se duas rotagbes

diferentes para as roscas, de 140 rpm e 200 rpm. Para as blendas preparadas a
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partir do PBT325 e SAN358, também se estudou as concentraces de 20 e 30% em
massa e ainda a blenda ndo compatibilizada com 10% de PBT, a 200 rpm.

As blendas finais obtidas a partir do processo de extrusédo foram designadas
de acordo com os componentes da blenda, concentracdo em massa do PBT na
blenda e parametro de extrusdo. Os componentes da blenda podem variar entre
SAN378, SAN358, PBT315 e PBT325, que séo representados pelo par de letras e
numero da seguinte maneira: SAN378 = S7; SAN358 = S5; PBT315 = P1 e PBT325
= P2. As concentra¢Bes massicas do PBT na blenda podem variar entre 3 e 30%. E
0 parametro de extrusdo, que representa diferentes taxas de cisalhamento, e a
rotacdo da rosca utilizada, 140 ou 200rpm. Exemplificando: A blenda chamada de
S7 P1 3 140 foi obtida a partir da mistura do copolimero SAN378 com o
concentrado MGE+PBT315, contendo 3% PBT na blenda e foi processada com a
menor taxa de cisalhamento, ou seja, a 140rpm [15].

Apos a extrusao e peletizacdo das composicdes procedeu-se a moldagem por
injecdo em moldes de corpos de prova em formato de placas para os ensaios de
EWF, utilizando-se uma injetora Arburg com capacidade de fechamento de 80

toneladas.

3.2.4 Simulagao

Para os nanocompdésitos de blendas de HDPE/LLDPE e OMMT, além dos
ensaios mecanicos, também foi realizada uma simulacdo utilizando método dos
elementos finitos buscando relacionar os resultados obtidos com os ensaios fisicos
realizados.

O método dos elementos finitos (MEF) pode ser definido como um método
matematico de discretizacdo de um meio continuo em elementos menores que
mantém as propriedades do elemento original [102]. Esses novos elementos séo
descritos em equacdes diferenciais que a partir das condi¢cdes de contorno impostas
para o projeto sdo resolvidos por modelos matematicos obtendo-se os resultados
desejados. Como o MEF é uma solucdo baseada em métodos numéricos, é
necessario estimar um determinado grau de precisdo para a solucao desejada, caso
a precisdo nao seja atendida € possivel refinar a solucdo numérica até alcancar a
precisdo desejada.

O método foi utilizado, na engenharia, em 1960 por Clough [103] em um

problema envolvendo elasticidade plana. Originalmente o método foi implementado
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no estudo de tensGes em aeronaves. Apds o0s estudos de Clough no inicio dos anos
60, o método dos elementos finitos comecou a ser bastante utilizados em vérias
areas da engenharia para a solucdo de diversos problemas, pois foi nessa época
gue o método comecou a ser reconhecidamente eficaz.

Com o avanco da tecnologia e o desenvolvimento de novos programas e
principalmente de hardwares mais potentes, o método dos elementos finitos teve
uma grande evolucdo permitindo um melhor entendimento do comportamento de
plasticidade de chapas metélicas e o surgimento de novos materiais. A partir dai o
meétodo tem sido muito utilizado em anélise de tensbes, deformacdes, vibracao,
conducao de calor, problemas lineares e ndo-lineares.

O método dos elementos finitos é uma técnica de analise numérica que
obtém solugbes aproximadas para varios problemas de engenharia. O MEF
considera a regido (continuo) de solucdo do problema formada por pequenos
elementos interligados entre si. Essa regido é entdo modelada por um conjunto de
elementos discretos pré-definidos. Como os elementos podem ser colocados juntos
em diferentes configuracdes € possivel modelar geometrias bem complexas. Outro
ponto importante € a flexibilidade da aplicacdo das cargas e das condi¢cbes de
contorno, podendo o projetista simular diferentes configuracdes. Tudo isso faz do
método o mais utilizado para andlises estruturais[103].

Como o MEF é uma solucdo baseada em métodos numeéricos, € necessario
estimar um determinado grau de precisdo para a solucédo desejada, caso a precisao
ndo seja atendida é possivel refinar a solucdo numérica até alcancar a precisao
desejada.

O MEF pode ser aplicado numa grande faixa de problemas de engenharia
que envolvem valores de contorno, onde uma solugdo é procurada na regido do
corpo (dominio), enquanto nos contornos desta regido os valores das variaveis
dependentes (ou suas derivadas) sdo conhecidos.

Os problemas resolvidos pelo MEF podem ser classificados em [104]:

Problemas de equilibrio — analise estatica

Problemas de autovalor — anélise dinamica

Problemas de propagacédo — analise transiente.

O método de elementos finitos pode ser resumido essencialmente em 3
etapas: pré-processamento, solucéo e pés processamento [102,103].

Pré-processamento
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Nesta etapa é construida a geometria que representara 0 componente a ser
analisado. A partir dai determina-se todas as condi¢@es iniciais que serdo utilizadas,
0s carregamentos, as hipoteses simplificadoras do modelo, o tipo de elemento
utiizado para a andlise, a geracdo da malha formada por esses elementos e a
especificacao das propriedades dos materiais.

Discretizacdo do modelo: O modelo é subdividido em um numero finito de
elementos, conforme Figura 3.1, 0s quais podem ser triangulos, quadrilateros,
tetraedros ou hexaedros, dependendo do problema a ser analisado. Cada elemento
possui nos, que podem ser internos ou externos, isto é, estao localizados no interior
do elemento ou nas arestas do mesmo. Como condicdo, assume-se que 0S
elementos estdo interligados entre si pelos nés localizados no contorno dos
mesmos. A discretizacdo do continuo depende invariavelmente da habilidade e

conhecimento do engenheiro.

home do madela: Montagem com implante macigo
home do estudo: Estuda 1
Tipo de malha: Malha sdlida

T

A

Figura 3.1: Modelo subdividido em elementos menores [llustracao extraida do software
SolidWorks].

Selecado das funcdes de interpolacéo: A partir da escolha do tipo de elemento
na etapa anterior, existem funcdes de interpolacdo ou deslocamento associadas
classicamente aceitas. Logo, ndo é preciso determina-las para cada problema. As

funcdes representam aproximadamente a distribuicAo exata ou real dos
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deslocamentos. Normalmente, as funcdes de interpolacdo sdo da forma polinomial,
unicamente pela conveniente simplicidade de manipulacdo matemética. Na sele¢céo
da funcdo de interpolacdo, trés fatores inter-relacionados sao importantes na
decisdo: escolha do tipo e do grau da funcdo (como dito anteriormente o tipo
adotado € o polinomial, restando apenas escolher o grau de aproximacdo do
mesmo), o tipo das variaveis de campo que descrevem o modelo (normalmente, os
deslocamentos nos nos ou suas derivadas) e 0 modelo deve satisfazer os requisitos
que garantam a aproximacado do resultado numérico ao valor da solucao correta.

Solucéo (Solver):

O modelo configurado no pré-processamento é utilizado para a solucédo do
problema. Portanto, € muito importante a decisdo das condi¢Bes iniciais para 0
modelo ja que a precisdo das respostas depende basicamente disso. Quanto mais
proximo do real forem as suposi¢cOes acerca do modelo, mais proxima da realidade
sera a solucao. Esta etapa subdivide-se em:

Obtencdo da matriz de rigidez elementar: A partir das propriedades
geométricas e do material do elemento pode-se obter a matriz de rigidez que é
constituida pelos coeficientes das equacfes de equilibrio dependentes das
propriedade do material em questao. A rigidez relaciona os deslocamentos nodais as
forcas aplicadas nos nés. A relacdo de equilibrio entre a matriz de rigidez [K], o vetor
forca nodal {F} e o vetor deslocamento nodal {u} € expressa como um conjunto de

equacOes algébricas lineares simultaneas, conforme a equacéo 3.1:

{F}= [K[{u} (3.1)

De acordo com a funcdo de interpolacdo determinada anteriormente, da
geometria do elemento e das propriedades do material em questéo é que se forma a
matriz de rigidez para um elemento.

Montagem das equacdes algébricas para todo o dominio: Inclui a montagem
da matriz de rigidez global para todo o modelo a partir das matrizes de rigidez locais
e do vetor forca global a partir dos vetores forca locais. As interconexdes nodais sao
a exigéncia para a analise de uma montagem. Os deslocamentos em um né devem

ser 0s mesmos para todos os elementos adjacentes que dividam esse no entre si.
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Solucdes para os deslocamentos desconhecidos: Ap6s a montagem das
equacdes algébricas elas séo resolvidas e determina-se o0s deslocamentos
desconhecidos. Para problemas lineares isso € uma aplicacdo direta, mas para
problemas nao-lineares ha um iteracdo nos passos, onde cada passo envolve a
modificacdo da matriz de rigidez e/ou do vetor forca.

Célculo das deformagfes e tensdes elementares a partir dos deslocamentos
nodais: Em alguns casos os deslocamentos nodais séo as variaveis de interesse do
projeto e os resultados ja terdo sido obtidos. Em outros casos, as variaveis de
interesse do projeto podem ser as tensdes e deformacOes. Em geral, tensdo e
deformacé&o sdo proporcionais as derivadas dos deslocamentos.

P&s-Processamento

E a Ultima etapa do método. Depende somente das necessidades do
engenheiro que estda modelando o problema. As equacdes diferenciais resolvidas
descrevem o fenbmeno em estudo, podendo ser representado pelo deslocamento,
deformacéo, gradiente de tensdo de acordo com o critério de resisténcia adotado,
etc. Essas etapas implementas em softwares especificos permitem estimar a
solucdo do problema proposto em um tempo curto. Atualmente os softwares
apresentam também a solucéo grafica, que facilita a analise do resultado.

Por apresentar grandes vantagens na aplicacdo do método, 0 seu uso tem se
difundido cada dia mais. Pode-se citar algumas das principais vantagens, tais como:

- as propriedades do material em elementos adjacentes podem ser diferentes,
isso permite a utilizacdo do método em conjuntos de montagens e observar as
respostas de diferentes nas regides de contato;

- 0 método pode ser utilizado em geometrias complexas, ndo se limitando
apenas a geometrias simples, sendo utilizado em modelos com contornos
irregulares;

- 0s elementos podem possuir diferentes tamanhos em regides especificas,
refinando a andlise em locais criticos e minimizando a andlise em pontos de baixa
solicitacao;

- 0 método permite utilizacdo em condi¢cdes de contorno descontinuas sem

grandes problemas.
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Diante disso, foi feita a simulacdo do comportamento do corpo de prova
quando submetido a um ensaio de tracdo e comparado com 0 ensaio fisico
realizado. O software utilizado para a andlise foi o SolidWorks (SolidWorks
Corporation, EUA).

3.2.5 Caracterizacdo Mecanica

A caracterizacdo mecanica dos sistemas estudados nesse trabalho foi

realizada através de ensaios de tragdo uniaxial e resisténcia ao impacto.

- Ensaio de Tracgdo Uniaxial

Corpos injetados no formato “gravata” das diferentes composi¢bes foram
submetidas a ensaios de tragdo uniaxial em uma maquina universal de ensaios
Instron modelo 5569, sendo utilizada uma célula de carga de 50kN, velocidade da
travessa de 5 mm/min com a utilizacdo de um extensémetro. O ensaio foi realizado
de acordo ASTM D 638-10 [102].

- Ensaio de Impacto em Corpos de Prova Entalhados Tipo 1zod

A resisténcia ao impacto foi medida em corpos de prova com entalhe
utilizando um equipamento de impacto tipo péndulo Ceast, modelo RESIL 25. Foram
testados 10 corpos de prova de cada composicéo. Os corpos de prova foram obtidos
por moldagem por injecdo e foram entalhados em uma maquina de entalhe da
Ceast, com profundidade de 2,54 £ 0,1 mm, com velocidade de entalhe segundo a
norma ASTM D 256-10 [103], verificando-se a profundidade do entalhe em um

micrémetro apropriado.

3.2.6 Ensaio do Trabalho Essencial de Fratura (EWF)

Para a obtencéo das curvas de EWF, foram preparados de 25 a 35 CP’s do tipo

DDENT (Deeply Double Edge Notched Tensile), para cada formulacdo estudada.
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Cada composicéo foi entalhada sempre em seis ou sete diferentes comprimentos de
ligamento () nominais, sendo que a quantidade de CP’s por comprimento de
ligamento variou de 3 a 5, dependendo da quantidade de material disponivel.

Todos os CP’s foram fotografados apds o entalhe e cada comprimento de
ligamento foi medido através do software Image Pro Plus para uma maior precisao
na obtencdo das medidas e posteriormente nos resultados do ensaio de EWF. A
calibracdo dos padroes de medida do software foi realizada com a utilizagdo de
escalas padronizadas.

Para o entalhe das amostras, uma entalhadeira, especialmente fabricada pela
Precisa Industria e Comércio de Pecas Automotivas foi utilizada para a realizacédo do

entalhe em todos CP’s. O equipamento € mostrado na figura 3.7 abaixo:

Figura 3.2 - Entalhadeira para usinagem de CPs de EWF do tipo DDENT.

A faca utilizada para obtencdo dos entalhes foi especialmente desenvolvida
para apresentar um entalhe mais fino na ponta, garantindo que a trinca se iniciaria
nessa regido altamente concentradora de tensfes. Na figura 3.8 esta ilustrado o

projeto da lamina utilizada:
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0.3

75

Figura 3.3 - Detalhe da faca utilizada para confeccéo dos entalhes em CPs de EWF do tipo DDENT.
Dimensdes em milimetros.

Essa etapa foi uma das grandes contribuicdes desta tese para o aprimoramento
da aplicacdo da técnica de EWF no laboratério de polimeros do DEMa-UFSCar, ja
que anteriormente os entalhes eram realizados com a utilizagdo de serras que, além
de ndo garantirem a simetria dos entalhes, geravam uma enorme deformacao
plastica ao redor da extremidade do entalhe. Com o desenvolvimento da
entalhadeira, passou a ser possivel a obtencdo de corpos de prova DENT com
entalhes garantidamente simétricos. Além disso, foi permitido ao operador do
equipamento um maior controle sobre a profundidade do entalhe, e as velocidades
de corte e de avanco da ferramenta. Os trabalhos realizados anteriormente no
laboratorio de polimeros do DEMa, utilizaram fresas e serras para a confeccdo dos
entalhes, onde ndo havia controle sobre varidveis que influenciam fortemente a
gualidade do entalhe bem como a precisao obtida na escolha dos comprimentos de
ligamento era minima. Neste sentido, houve grande avanco na padronizacdo da
aplicacdo da técnica de EWF no laboratério de polimeros do DEMa, garantindo para
trabalhos futuros o maior controle sobre algumas das variaveis da técnica e
gualidade nos entalhes que sao o principal fator de desvios encontrados pelos
usudarios da técnica. E importante ressaltar que para a usinagem dos CPs de EWF
do tipo DDENT, um fator que requereu muita atencao foi a manutencao da simetria

dos entalhes laterais, pois esse parametro tem enorme influéncia sobre o resultado
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dos testes. A velocidade de travessa utilizada para todos os ensaios de EWF foi de 1
mm/min (com excecdo das amostras de compésitos PP/FV, que também foram
ensaiados a 6 mm/min), de modo a obter uma maior garantia de que taxas de
deformacédo equivalentes estariam sendo usadas. O protocolo ESIS TC4 [105]
afirma que, apesar deste parametro ser arbitrario, pois é muito dependente do tipo
de material a ser ensaiado, recomenda-se uma velocidade de travessa maxima de
0,2 vezes o comprimento util do CP (distancia entre garras). Isso nos forneceria uma
velocidade aproximada de 10 mm/min. No entanto como a diversidade de materiais
estudados foi muito grande, escolheu-se uma velocidade de travessa de 1mm/min,
quase dez vezes menor do que a sugerida pelo protocolo e também muito utilizada
em outros estudos [2], de forma que materiais menos ducteis pudessem sofrer
deformacdo plastica antes do inicio da propagacdo da trinca, requisito essencial
para uma eficaz aplicacdo do método de EWF.

Todos os ensaios de EWF foram realizados em uma maquina universal de
ensaios Instron modelo 5569, sendo utilizada uma célula de carga de 50 KkN.
Utilizou-se velocidade de travessa de 1 mm/min para todas as amostras. Para os
compositos de Polipropileno/FV curtas também foi utilizada a velocidade de 6

mm/min.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos a partir
da aplicacdo da técnica de EWF nos quatro diferentes tipos de sistemas poliméricos
analisados nesse trabalho, ou seja, os nanocompadsitos de blendas HDPE/LLDPE e
OMMT, os compositos de Poliprolileno/Fibras de Vidro, as blendas nanoestruturadas
de SAN/PBT e os compdsitos de resina epoxidica/ Fibras de Carbono. Dessa forma,
em primeiro lugar sera realizada uma abordagem geral referente a metodologia
utilizada. Posteriormente, sera realizada uma avaliacdo especifica para cada um dos

materiais estudados.

4.1 Aplicacdo datécnica de Trabalho Essencial de Fratura (EWF)

O trabalho total de fratura, W4, foi calculado a partir da integracdo das curvas
forca-deslocamento obtidas a partir dos ensaios de tracdo uniaxial realizados nos

corpos de prova com entalhe duplo (DDENT), como mostrado na figura 4.1.

1000
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Carga (N)
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Deslocamento (mm)

Figura 4.1 Curvas forca-deslocamento obtidas a partir dos ensaios de tragcéo uniaxial realizados a
1Imm/min nos corpos de prova com entalhe duplo (DDENT) de uma das amostras de
HDPE/LLDPE/OMMT

E possivel, utilizando a equacéo 2.3 e a partir dos valores obtidos de W; e
utilizando as medidas de espessura, t, € comprimento de ligamento,l, calcular de wys
(trabalho total de fratura especifico). De acordo com a equacgdo 2.3 e como exibido

na figura 4.2, foi realizada, para cada amostra, a regressao linear de ws em fungao
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do comprimento de ligamento (I) para obtencdo do trabalho essencial de fratura
especifico, we, € 0 parametro Bwp, correspondentes ao coeficiente linear e ao
coeficiente angular da equacéao, respectivamente. Além disso, também foi calculado
o coeficiente de determinacdo, R2, que quantifica e qualifica o ajuste da regressao
linear aos pontos. A Figura 4.2 demonstra a obtencdo da regressado linear, bem
ajustada aos pontos (R2=98%), para a amostra de nanocompédsito da blenda
HDPE/LLDPE e OMMT, (HMA+O)H+L(2,5), sendo que we=16,6 kJ/m? e 0 parametro
Bw,=13,5 MJ/m.
Trabalho Essencial da Fratura - EWF

o 500 - y=1353x+ 16,608
S ] R?=0,9829
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2 350 - "
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Figura 4.2 Regresséo linear de w; em fungcdo do comprimento de ligamento

Para cada amostra foram ensaiados aproximadamente 30 corpos de prova,
buscando um universo amostral representativo para a analise de regresséao linear.
Para reduzir os desvios inerentes ao procedimento de ensaio de EWF e a prépria
obtencdo das amostras, foram utilizados alguns critérios para a exclusdo de
resultados incoerentes de ws.

Inicialmente foi utilizado o critério das tensdes maximas para garantir que 0s
ensaios de EWF ocorressem no estado plano de tensdo, mesmo para comprimentos
de ligamento menores. Como método pratico [2,12] foi calculada a tensdo média de
todos os corpos de prova, o,, e todos aqueles que apresentaram tensdo de
escoamento (tensdo maxima), o, maior que 1,1 o, ou menor que 0,9 o, foram
desconsiderados na analise de EWF. A seguir na figura 4.3, um exemplo de

aplicacao do teste de validacao por tensdo da amostra (HMA+O)H+L(2,5).
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Teste de Validacao por Tensao
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Figura 4.3 Exemplo de aplicacdo do método das tensdes maximas para exclusdo de pontos.

O segundo critério foi a analise das curvas de forca-deslocamento para a
inclusao ou exclusao dos corpos de prova na analise de EWF. Como ja mencionado
anteriormente [1-12] a auto-similaridade entre as curvas é uma das condicbes
basicas para validade dos resultados de EWF. Assim, as amostras que
apresentaram escoamento na regido do ligamento antes da propagacéo da trinca
apresentam curvas de forca-deslocamento com formato tipico esperado para
amostras de comportamento ductil, como mostrado pela amostra (HMA+QO)H+L(2,5)
na figura 4.4. Todas as curvas carga x deslocamento das amostras de
nanocompositos de blendas HDPE/LLDP e OMMT estdo exibidas no apéndice A.
Este critério ndo foi utilizado de forma rigorosa para as amostras de SAN/PBT e os
compositos de fibra de carbono e de fibra de vidro, pois ndo apresentaram
escoamento na regido do ligamento ja que romperam de forma fragil. Para essas
amostras foi avaliada a auto-similaridade entre as curvas, porém nao foram
excluidas curvas que ndo apresentaram o formato tipico, que s6 ocorre em amostras
gue escoam na regido do ligamento antes da propagacédo da trinca. Dessa forma os
dados validos foram avaliados calculando-se o Trabalho Total de Iniciacdo de
Fratura de iniciagcdo (Win), como ja realizado em diversos trabalhos anteriormente
[2,65]. Para isso, obtém-se os valores de Wiy através da integracdo das curvas até o
ponto de carga maxima. Como Wi, também deve ser proporcional ao comprimento

de ligamento (l), é possivel calcular, através da regressao linear dos pontos da curva
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de trabalho total de iniciacdo de fratura especifico (wi,) versus comprimento de

ligamento, o valor do Trabalho essencial de iniciacdo de trinca (We ini).
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Figura 4.4 - Curvas carga x deslocamento para diferentes comprimentos de ligamento.

O dultimo critério utilizado para a analise de regressao linear foi determinar o
intervalo de confianga, com 95% de certeza, para 0S pontos que passaram nos
critérios de tensdo maxima e andlise de auto-similaridade das curvas forca-
deslocamento. Para isso, a ferramenta aplicada foi o software estatistico Minitab
(Minitab versdo 16, Minitab Inc.) [12]. A figura 4.5 exemplifica o tratamento

estatistico para a amostra (HMA+O)H+L(2,5).
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Figura 4.5 — Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de certeza.

As duas bandas adjacentes a regressdo linear, representada pela linha
continua e delimitadas pelas linhas tracejadas, representam o intervalo de confianca
com 95% de certeza. Todos os pontos fora desse intervalo foram desconsiderados
em uma segunda analise de regresséo linear. As andlises de intervalo de confianca
e de regressao linear para as demais amostras sdo apresentadas no apéndice B.

As andlises de regressao linear apresentaram ajustes aos pontos, calculados
pelo R2, melhores para amostras que apresentaram modo de fratura ductil. Nas
amostras em que houve fratura fragil os valores de R2? foram menores e a
variabilidade pode ser inerente ao préprio modo de falha. E esperado que para
amostras com modo de fratura puramente fragil, we, seja independente do
comprimento do ligamento (l). Portanto é razoavel sugerir que amostras que
apresentem modo de fratura misto, mas essencialmente fragil, reflitam em baixa
correlacéo entre we e 0 comprimento do ligamento.

Os resultados de trabalho essencial de fratura especifico, we, € 0 parametro

Bw, para todas as amostras serdo mostrados nos topicos seguintes.

4.2 Nanocompoésitos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT

As amostras de nanocompasitos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT atenderam

a todos 0s requisitos necessarios para a eficacia da aplicacdo da técnica de EWF.
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Foi possivel observar a ocorréncia de total deformacdo plastica da regido do
ligamento, antes do inicio da propagac¢do da trinca. Apés o ensaio dos corpos de
prova, foi realizada a andlise visual da geometria da zona de deformacao plastica,
externa a zona de propagac¢éao da trinca. Constatou-se que, em comparagdo com as
geometrias exibidas na figura 2.4, a geometria que mais se assemelha a observada
€ a circular, e dessa forma o valor de 3 para essas amostras foi de 0,79.

Na figura 4.6 podemos observar a similaridade entre as curvas das amostras
(HMA+O)H+L(2,5) e (HMA+O)H+L(5,0) para diferentes comprimentos de ligamento.
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Figura 4.6 Curvas Carga x Deslocamento das amostras a) (HMA+O)H+L(2,5) e, b) (HMA+O)H+L(5,0)
para diferentes comprimentos de ligamento.

A figura 4.7 a seguir mostra a regressao linear dos dados apo0s tratamento
estatistico das amostras (HMA+QO)H+L para os trés diferentes teores de nanoargila.

As regressoes lineares de todas as amostras estdo exibidas no Apéndice A.
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Figura 4.7 — Regressdes lineares da composi¢cdo (HMA+QO)H+L para os trés teores de nanoargila
utilizados.
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Na tabela 4.1 é exibido um resumo dos resultados obtidos nos ensaios de EWF

das amostras de nanocompdsitos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT.

Tabela 4.1 resumo dos resultados obtidos nos ensaios de EWF das amostras de nanocompositos de

blendas HDPE/LLDPE e OMMT

Amostras
H+L+O (2,5)
H+L+0O (5,0)
H+L+O (7,5)
(HMA+O)H+L(2,5)
(HMA+QO)H+L(5,0)
(HMA+QO)H+L(7,5)
(HMA+LMA+O)H+L(2,5)
(HMA+LMA+O)H+L(5,0)
(HMA+LMA+Q)H+L(7,5)

Para todas as amostras foram obtidos valores de R? superiores a 95%. Os

we (kJ/m?) Bw, (MI/m3)
20,5 9,4
5,8 11,8
18,3 8,2
16,6 13,5
62,8 9,5
21,7 11,7
16,1 13,8
41,2 9,9
55,8 5,2

R2
96,5
97,6
99,1
98,3
97,9
95,8
97,7
98,0
99,0

valores encontrados para we € Bwp, estdo de acordo com os encontrados na

literatura para os polimeros puros [2,65], ou seja, LLDPE e HDPE. No entanto, as

amostras apresentaram comportamentos distintos ao correlacionar-se os resultados

de EWF (we e Bwp) em fungdo do aumento dos teores de nanoargila, como mostram

as figuras a seguir.

2,5 5,0

B H+L+O
B (HMA+O)+H+L
(HMA+LMA+QO)+H+L

7,5

Teor de Compatibilizante (%)
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Figura 4.8 - Correlagéo entre o teor de nanoargila das amostras e a) we, € b) Bw,

Pela analise das figuras acima, € possivel observar que as amostras com teor
de nanoargila de 2,5% apresentaram valores bastante similares de w.. Porém com o
aumento dos teores (5,0 e 7,5%), as amostras de nanocompa@sitos que possuiam em
sua composicao a presenca de compatibilizante (seja apenas HMA ou a mistura de
HMA+LMA), apresentaram valores maiores de w. possivelmente devido a melhor
distribuicdo da nanocarga na matriz e maior interacdo carga-matriz que permite uma
maior transferéncia de tensfes. Portanto é possivel associar o comportamento de
fratura a influéncia simultadnea das diversas variaveis estruturais no comportamento
de fratura dos nanocompdsitos. Conforme ja reportado [2,54,55,65], a analise da
tenacidade a fratura em funcdo apenas dos teores de nanoargila utilizados é muito
superficial, pois fatores como area superficial das particulas, distribuicdo da
nanocarga e interagdo carga-matriz influenciam enormemente a intensidade de
energia absorvida durante a fratura presente nos hanocompaositos.

Ja a analise do fator Bw, demonstra que as amostras em estudo sdo muito
similares entre si no que diz respeito a quantidade de energia absorvida através da
deformacéo plastica volumétrica que ocorre ao redor da extremidade do entalhe, ja
que todas as amostras ensaiadas apresentaram valores muito similares de Bw,,

Uma analise importante ocorre quando compara-se os parametros de EWF
com outra propriedade muito importante quando se trata do assunto Tenacidade,
que € a Resisténcia ao Impacto. A figura 4.9 mostra a correlacao entre a resisténcia

ao Impacto das amostras, obtida por Passador, e o teor de nanoargila.
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Figura 4.9 - Correlacgéo entre a resisténcia ao impacto das amostras e os diferentes teores de
nanoargila utilizados

Apés avaliacdo das correlacdes acima, nota-se que independentemente do tipo
de compatibilizante utilizado, a resisténcia ao impacto decresce com o aumento do
teor de argila. Esse comportamento € bem diferente do encontrado quando
relaciona-se we com o teor de nanoargila (figura 4.8 a), que, em alguns casos mostra
um aumento de we com o aumento do teor de argila, principalmente para as
amostras compatibilizadas. Esse fato pode ser explicado provavelmente por uma
combinacdo de diversos fatores. O primeiro deles é a grande diferenca entre o tipo
de solicitagcéo e as taxas de deformagéao aplicadas, sendo que no ensaio de impacto
sdo aplicadas altas taxas de deformacéo, através do impacto de um péndulo num
corpo de prova engastado e com entalhe Unico. No ensaio de EWF foram aplicadas
baixas taxas de deformacdo, visando permitir que as amostras apresentacao
deformacédo plastica completa na regido do ligamento, antes do inicio da propagacao
da trinca, além disso, os corpos de prova possuiam entalhe duplo e foram
submetidos a tracdo uniaxial. Outro fator que possivelmente colaborou para os
resultados encontrados foi a morfologia das amostras. Passador [13] observou que a
adicdo de agentes compatibilizantes (HDPE-g-MA e LLDPE-g-MA), em especial a
mistura dos dois (HDPE-g-MA + LLDPE-g-MA), gerou melhor interface entre a fase
dispersa e a matriz polimérica contribuindo para o aumento da rigidez, modulo
elastico e médulo de flexdo dos nanocompasitos. Nesse trabalho verificou-se que a

absorcdo de energia durante a fratura ocorre de diferentes formas e intensidades
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nos nanocompodsitos estudados. Um exemplo disso, € que amostras
compatibilizadas apresentaram maiores valores de we, que pode ser um indicativo
de que quanto maior a adesdo interfacial, maior € a energia necessaria para a
propagacdo de uma trinca a baixas taxas de deformacao, fenbmenos este que nao
ocorre para altas taxas de deformacéo, onde as particulas de nanoargila mais atuam
como concentradores de tenséo facilitando a propagacao das trincas, que como um
impedimento a progressao das mesmas.

De certo modo, algumas das consideracdoes realizadas anteriormente
demonstram que medidas de RI realizadas por testes convencionais, apesar de
serem uma Otima opc¢ao quando se necessita de medidas praticas e rapidas, néo
sdo as mais adequadas para o estudo do comportamento de fratura de materiais
poliméricos pois ndo sdo sensiveis o0 suficiente para separar as energias absorvidas
pelos diferentes mecanismos de absorcdo de energia atuantes em morfologias

complexas como as em estudo.

4.2.1 Simulacéao

Devido ao fato de que as amostras de nanocompédsitos de blendas
HDPE/LLDPE e OMMT apresentarem um comportamento ideal para a aplicagao do
meétodo de EWF, apenas para essas amostras foi aplicado um método de simulagéo
computacional, visando entender e prever o desempenho desses materiais durante
o ensaio de EWF. Para a representacdo do corpo de prova utilizado para a
simulacao, foi utilizado um modelo com as dimensdes 35 x 150 x 1,3 mm, com
comprimento de ligamento, de 15 mm, idéntico aos corpos de prova utilizados nos

ensaios de EWF, conforme ilustra a figura 4.11.
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150

Figura 4.10— Dimensdes do corpo de prova (em mm).

E importante determinar o tipo de analise que sera realizada antes de definir os
demais parametros do modelo. Existem inimeras possibilidades de analises a
serem realizadas, entre elas, analise estatica, analise térmica, andlise dinamica,
andlise ndo linear e etc.

De acordo com ALVES FILHO [108], o fator responsavel pela hipétese do
comportamento linear da estrutura é a garantia de que a sua rigidez sempre se
mantém inalterada durante todo o processo de carregamento dela, independente do
deslocamento. Portanto, um problema é né&o linear quando a rigidez da estrutura
depende dos deslocamentos. Para o0 comportamento das amostras de
nanocompositos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT onde a rigidez da estrutura varia
com os deslocamentos, deve-se optar pela analise ndo-linear.

Para a determinacdo das propriedades mecéanicas do material, a blenda foi
simplificada como sendo um HDPE, onde foram utilizadas as caracteristicas para o

material conforme a Tabela 4.2.
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Tabela 4.2 Propriedades de um HDPE utilizadas na simulacao (extraido do Software Solid Works).

Propriedade alor Unidades
Madulo eldstico 1070000000 | NSfmt2
Coeficiente de Poiz=son 04101 MiA
Madulo de cizsalhamento 377200000 | NS/mt2
Densidade 952 kgim*3
Resisténcia 4 tracio 22100000 M2
Resisténcia &8 compressdo em X M2
Limite de ezcoamento Mim"2
Coeficiente de expansdo térmica em X IK
Condutividade térmica 0.451 Wiim- K}
Calor especifico 1796 Jilkg-K)

Para reproduzir o ensaio de tracdo, o modelo foi considerado fixo em uma
extremidade (verde) e a carga aplicada na outra extremidade (roxo), conforme

observa-se na figura 4.11.

Figura 4.11 - Condigdes iniciais para o modelo

A carga utilizada para aplicagdo no modelo foi a carga maxima observada no
ensaio de tracdo, sendo utilizado o valor de 600 N, obtido a partir dos testes fisicos

realizados nos corpos de prova da amostra (HMA+QO)H+L.
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Ainda na etapa de pré-processamento, precisa-se definir o tipo de elemento
que serd utilizado. Na geracédo da malha de uma pec¢a ou montagem com elementos
sélidos, o software gera um dos tipos de elemento a seguir com base nas opc¢des de
malha ativa para o estudo:

- Malha com qualidade de rascunho: O gerador automatico de malhas gera
elementos tetraédricos sélidos lineares.

- Malha de alta qualidade: O gerador automatico de malhas gera elementos
tetraédricos sélidos parabdlicos.

Elementos lineares também sdo chamados de elementos de primeira ordem ou
ordem inferior. Elementos parabdlicos também s&o chamados de elementos de
segunda ordem ou ordem superior.

Um elemento tetraédrico linear é definido por quatro nés de canto conectados
por seis arestas retas. Um elemento tetraédrico parabdlico € definido por quatro nés
de canto, seis nés intermediarios e seis arestas. A figura 4.12 a seguir mostra

desenhos esquematicos de elementos tetraédricos solidos lineares e parabdlicos.

Elemento sdélido linear Elemento sélido parabdlico

Figura 4.12 — Tipos de elementos disponiveis para o0 modelo[102]

Em geral, para a mesma densidade de malha (nimero de elementos), 0s
elementos parabdlicos ddo melhores resultados do que elementos lineares porque:

1) eles representam arestas curvadas mais adequadamente, e

2) eles produzem melhores aproximac¢des matematicas.

No entanto, elementos parabdlicos necessitam de mais recursos
computacionais do que elementos lineares. Como o modelo e o estudo sao

relativamente simples, e o0s computadores atualmente possuem grande
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processabilidade, o elemento pouco influencia no tempo de execucdo do estudo.
Portanto, foi utilizado o elemento tetraédrico sélido parabdlico, visando obter
resultados mais proximos da realidade.

ApoOs as definicbes acima, foi gerada a malha conforme figura 4.13. Para o
modelo obtido, foi feito um controle da malha na regido de maior concentracdo de
tensdo para obter melhores aproximacdes naquela regido, conforme pode ser
observado na figura 4.14.

Figura 4.13 - Malha aplicada ao modelo
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Figura 4.14 Detalhe do controle de malha aplicado

Na tabela 4.3, sdo apresentados todos detalhes da malha criada como: o
nimero de elementos total do modelo, o nimero de ndés e o tamanho maximo de

cada elemento.

Tabela 4.3 Caracteristicas da malha criada (extraida do software Solid Works)

Mome do estudo Estudo 1 (-valor predeterminado-)

Tipo de malha balha salida
Gerador de malhas usado balha com base em curvatura
Fontos Jacobianos 4 pontos
Controle de malha Definido
Tamanho maximo do elemento 1.64796 mm
Tamanho minimo do elemento 1.64736 mm
Cualidade da malha Alta

Total de nas 394920

Total de elementos 20510
Froporgio maxima hA732
Forcentagem de elementos

com Proporgio < 3 P
Forcentagem de elementos 0

com Proporcgo > 10

% de elementos distorcidos 0

(Jacohiana)

Tempo para conclus8o da malha (hhimm:ss) |00:00:03
Mome do computadar Qi

Apos toda a modelagem foi efetuada a solucéo do modelo.
A seguir sdo apresentados o0s resultados obtidos e as consideracdes

realizadas.
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Maome da madela: CP1-15mm

Mome dao estudo: Estuda 1

Tipo de plotagerm: Naao linear tenzdo nodal Tensdal
Etapa da plotagem: 13 tempo : 0.725 Segundos
“olume do elemento = 100.00 %

von Mizes (P2

805298430
1 738205200
. B7.12.0000

. B0A03076,0

. 536941320

. 469352280
L 40.276.304,0
| 33.567.330,0
| 26.353.456,0
. 201495320

13.440 6030

.73 683,35

227398

Figura 4.15 - Resultado obtido para tensao

: CP1-15mm

Estudo 1

: M&o linesr tensdo nodsl Tens&o1
m: 13 tempo : 0.725 Segunddos
Erito = 100.00 %

von Mises (Min*2)
80.529.845,0
735209200

. 67.112.000,0

. B0.403.076,0

. 536941520

. 469852250

. 40.276.304,0

| 33.567.380,0
. 268554560
. 201495320

13.440.605,0

6731 6835

227596

Figura 4.16 - Aproximacao da regido de concentracdo de tenséo

Na ponta do entalhe, conforme figuras 4.15 e 4.16, fica localizada a regido de
maior concentracdo de tensdo. Nesse ponto, a tensdo que o modelo sofre é da
ordem de 80 MPa. Analisando o material proposto no inicio dessa simulacdo, que

possui tensdo de escoamento de 20 MPa, obtido a partir de ensaios de tracéo
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preliminares, pode-se supor que a trinca inicia-se nesse ponto (como a peca é
simétrica, toda analise serve para a regido oposta). Com isso, é possivel comprovar
que a geometria de entalhe escolhida é adequada para realizacdo do ensaio de
EWF, pois concentra a tensdo e atua como uma pré-trinca de tamanho controlavel e
conhecido.

Quando alterada a forma de visualizar a concentragdo, conforme figura 4.17, é
possivel visualizar a geometria da regido onde ocorre a deformacéo plastica (15
MPa até 20 MPa) precedente ao inicio da trinca.

Mome do modelo;] CP1-15mm

Mome: do estude: Estudo 1

Tipo de platagem| Mao linear tens&o nodal Tenséol
Etepa da plotagem: 13 tempo : 0.725 Segundos

won Mises (Min"2)
80.529.845,0
73.820.920,0
. 67.112.000,0

- B0.403.076,0

- 936941520
_ 469852280
L 40.276.304,0
| 33567 .380,0
. 26.855.436,0

A - 201495520

- 13.440.608,0
6731 6835
227598

Figura 4.17 — Regido de deformacéo plastica

Os resultados obtidos com a simulacdo sdo muito interessantes, pois apontam
para um comportamento muito similar ao que ocorre na pratica. As extremidades
dos entalhes/trincas atuam como pontos concentradores de tenséo e indicam onde a
fratura deve ocorrer. Da mesma forma, é possivel observar que no momento em que
as extremidades dos entalhes alcancam uma tensao critica, a regido entre 0s
entalhes se encontra deformada plasticamente e num formato muito similar ao
encontrado na pratica [2,17]. Inclusive sendo possivel o calculo aproximado,
conforme exibido na figura 2.4, do fator B, que seria de 0,79, mesmo valor
encontrado apés observacado da geometria da regido de deformacao plastica durante
0 ensaio de EWF.

Apesar de nesse trabalho ainda ndo ser possivel simular a propagacdo da

trinca em si, a previsdo do estado de tensdo do corpo de prova no instante anterior
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ao inicio da propagacdo da trinca pode contribuir muito para um melhor

entendimento de futuras aplicacdes do método de EWF-.

4.3 Compadsitos de Polipropileno e Fibras de vidro

Para os compositos de Polipropileno/Fibras de vidro curtas com e sem
compatibilizante, gentilmente cedidos pelos pesquisadores Guilherme Bollini e José
Alexandrino Sousa [14], a aplicacédo da técnica de EWF também foi valida, ja que foi
possivel observar similaridade entre as curvas como mostra a figura 4.18. As
formulacdes ensaiadas também apresentaram um minimo de escoamento da regido
do ligamento antes do inicio da propagacéao da trinca, pois o restante do escoamento
nessa regido ocorreu simultaneamente a propagacdo da trinca, fato este que néo
inviabiliza a aplicagédo da técnica de EWF. Entretanto, o PP homopolimero isotatico
utilizado como matriz apresentou comportamento fragil nos ensaios de Resisténcia
ao impacto Izod e EWF, principalmente devido a sua alta sensibilidade a presenca
de entalhes e, portanto, ndo se adequou as premissas basicas de aplicacdo da
técnica de EWF.

3500
—21mm

—19mm
3000 ~ ——17mm
—15mm
2500 — 13mm
i —11mm
2000 - 9mm

1500

Carga (N)

1000

500

: : . : . :
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5
Deslocamento (mm)

Figura 4.18 - Curvas Carga x deslocamento de uma das amostra PP/FV.

Em sua Dissertagdo de mestrado, Guilherme Bollini [14], comparou o0s
resultados de EWF de diferentes formulag6es de compositos de Polipropileno com
Fibra de Vidro. Além disso, contribuiu para o aperfeicoamento da técnica de EWF ao

comparar os resultados obtidos para corpos de prova com duas espessuras
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diversas: 3,2 e 1,6 mm. Na tabela a 4.4 esta apresentado um resumo dos resultados

obtidos por Bollini .

Tabela 4.4 Dados we, B.w, e R2 para os compdsitos estudados para as duas espessuras de CPs[14].

CP 3,2 mm espessura CP 1,6 mm espessura
FORMULACAO
G We , B.Wps R2 (%) We ) B-Wp 5 R2 (%)
(kJ/m?) (MJI/Im) (kd/m?) (MJI/Im”)
PP/30FV968/0PP-g-MA 3,0 1,3 99,0 10,4 1,0 89,4
PP/30FV968/1,4PP-g-MA 12,4 2,0 99,3 7,0 1,9 98,0
PP/30FV968/3,5PP-g-MA 17,0 1,7 98,4 24 15 98,7
PP/30FV968/7PP-g-MA 13,7 1,8 95,4 2,7 15 98,7
PP/30FV983/0PP-g-MA 5,4 1,6 94,8 15,0 1,8 93,5
PP/30FV983/1,4PP-g-MA 6,8 2,1 97,6 1,9 11 98,2
PP/30FV983/3,5PP-g-MA 15,5 1,6 96,1 3,9 14 99,3
PP/30FV983/7PP-g-MA 7,5 2,4 98,1 6,9 15 98,6

Bollini demonstrou também que a maior contribuicdo ao processo de
dissipacdo de energia deformacional nos compositos de PP/30FV é atribuida ao
trabalho essencial de fratura especifico (we), associado aos mecanismos de
desacoplamento e arrancamento das fibras e de deformacéo da interface/interfase
fibra-polimero. O efeito concentrador de tensé@o das extremidades das fibras de vidro
de alto modulo em altas concentracdes, que confere uma pequena distancia entre as
fibras, imobiliza a matriz polimérica e impede a atuacdo dos tradicionais mecanismos
de microdeformagcdo da matriz associados ao trabalho n&o-essencial de fratura
especifico (wp).

Pela anélise de corpos de prova de diferentes espessuras, percebeu que a
microestrutura de “casca-miolo” de orientacdo das fibras de reforco nos compaésitos
tem grande influéncia sobre as propriedades medidas pela técnica de EWF. Esta
microestrutura, desenvolvida no corpo de prova mais espesso (3,2 mm de
espessura), com a maior parte das fibras orientadas paralelamente ao plano de
fratura do corpo de prova, faz com que o principal mecanismo de dissipacdo de

energia deformacional resulte da deformagdo da camada interfacial de PP-co-
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siloxano quando da sua boa adesdo na interface com a matriz polimérica. Isto
acontece nos teores 6timos de compatibilizante para os dois tipos de compositos.
Portanto, os valores de we apresentam uma maxima nos teores 6timos e posterior
adicdo de compatibilizante contribui para a queda de we, devido a reducdo na
adesdo da interfase de PP-co-siloxano com a matriz, causada pela alta segregacao
de moléculas de PP-g-MA néo interagidas com o agente de acoplagem da FV. Para
0s corpos de prova de menor espessuras (1,64 mm), a maior parte das fibras da
regido da casca estd orientada perpendicularmente ao plano de propagacdo da
trinca e contribuem para a dissipacdo de energia deformacional através dos
mecanismos de arrancamento e desacoplamento de fibras.

De forma complementar ao trabalho de Bollini, neste trabalho foram analisados
os resultados dos testes realizados apenas nos corpos de prova de 3,2 mm, porém
em duas velocidades de ensaio distintas: 1mm/min e 6mm/min. A tabela exibe os

valores de we e Bw, para as amostras ensaiadas.

Tabela 4.5 - Dados we, B.w, e R2 para os compdésitos estudados para as duas velocidades.
Velocidade de ensaio

Formulac&o 6 mm/min 1 mm/min
We Bwp R2 We Bwp R2

PP Referéncia 4,7 0,9 97,4 4,1 1,3 95,2
PP/30FV968/0PB 3,2 1,4 98,6 2,7 1,3 99,4
PP/30FV968/1,4PB 16,3 1,9 77,0 13,8 1,9 99,7
PP/30FV968/3,5PB 20,5 1,6 98,3 18,7 1,6 98,4
PP/30FV968/7PB 12,9 1,9 99,0 12,5 19 98,6
PP/30FV983/0PB 54 2,2 97,3 34 1,7 96,5
PP 30FV 983 3,5PB 18,6 1,4 94,3 17,4 1,5 99,5
PP/30FV983/7PB 18,2 1,7 96,2 12,4 2,1 97,3
PP/30FV983/10,5PB 19,8 1,4 97,9 14,8 1,5 98,0

O estudo dos resultados da tabela acima permite que sejam elaboradas
algumas consideragcbes. Como citado por Karger-Kocsis [2,40] e outros
pesquisadores [17, 47,65] quando se aumenta a velocidade de ensaio, a tendéncia é
que haja uma diminuicdo nos valores de Bw,, ja que este parametro esta associado
a energia absorvida principalmente pela deformacéo plastica volumétrica que ocorre
na regido do ligamento. Dessa forma, com o aumento da velocidade a deformacgao
plastica ocorrerdA em menor quantidade, consequentemente causando uma

diminuicdo nos valores de Bw, quando se comparam os valores para uma mesma



59

formulacdo. Nesse trabalho, esse comportamento pdde ser observado, porém com
certas restricdes. Devido a pouca deformacao plastica que ocorre durante o ensaio
dos materiais em estudo, os valores de Bw, S80 muito proximos uns dos outros ndo
permitindo conclusdes aprofundadas pois possiveis diferencas podem ser atribuidas
a desvios experimentais.

A andlise da variagdo de w. em funcdo da velocidade de ensaio também segue
a mesma tendéncia. Como j& constatado por Bollini, a maior contribuicdo ao
processo de dissipacdo de energia deformacional nesses compdsitos pode ser
atribuida ao trabalho essencial de fratura especifico (we), associado aos
mecanismos de desacoplamento e arrancamento das fibras e de deformacédo da
interface/interfase fibra-polimero. Portanto, ndo é possivel inferir gque com o aumento
da velocidade de ensaio de 1 mm/min para 6 mm/min, exista também um aumento
nos valores encontrados para we. Foram encontrados valores bastante similares de
We, Sendo que os valores encontrados para medidas realizadas a 6 mm/min foram
ligeiramente superiores. Possivelmente, o aumento da velocidade de 1 para 6
mm/min ndo tenha sido suficiente para causar sensiveis altera¢cdes nos valores de

energia absorvida das amostras.

4.4 Blendas nanoestruturadas de poli(estireno-co-acrilonitrila)/ poli
(tereftalato de butileno) (SAN/PBT)

As blendas nanoestruturadas de SAN/PBT estudadas nesse trabalho foram
cordialmente cedidas pelos pesquisadores Lidiane Cristina Costa e Elias Hage Jr
[15]. Desde o inicio do trabalho houve grande preocupacdo com a aplicacdo do
método de EWF as amostras de blendas nanoestruturadas de SAN/PBT, que
conforme constatado por Costa [15], apresentaram comportamento mecanico
essencialmente fragil. Dessa forma, a Unica op¢do que viabilizaria o estudo de
mecanica da fratura pelo método de EWF dessas amostras seria a utilizagdo do
meétodo da particdo [65], porém durante a tentativa de submeter as formulacdes
dessas blendas ao procedimento de EWF foram encontradas inimeras dificuldades,
a comecar pelo entalhe. Por se tratarem, em sua maioria, de formulacdes de
comportamento fragil, durante o método de entalhe utilizado foram inseridas
microtrincas ao redor do entalhe, principalmente para corpos de prova com menores
comprimentos de ligamento. Essas trincas apresentavam um tamanho razoavel e

puderam ser detectadas a olho nu, como mostra a figura. Mesmo utilizando-se a
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minima velocidade permitida pelo equipamento e com avan¢co da ferramenta

bastante lento essas trincas apareceram.
|

=
———
{
/
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Figura 4.19 - Ampliéu;éo da regido do entalhe de corpos de prova que apresentaram microtrincas
visiveis apds o processo de entalhe.

As microtrincas geradas durante o processo de entalhe tornaram
extremamente dificil o controle de inicio e propagacdo da trinca a partir do entalhe,
pois atuaram como pontos de concentracdo de tensdo adicionais impedindo que
todo o processo de fratura ocorresse apenas na regiao do ligamento. Dessa forma,
nao foi possivel a obtencédo de curvas carga x deslocamento auto- similares, como
ilustrado na figura 4.20, premissa basica para a aplicacao da técnica de EWF e que
guando néo satisfeita, invalida os dados de EWF obtidos. Além disso, a dispersao de
resultados foi consideravel, gerando valores de R2? abaixo do aceitdvel. Mesmo
assim o estudo teve prosseguimento visando demonstrar alguns dos motivos que

inviabilizam o emprego do teste de EWF.
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Figura 4.20 - Curvas Carga vs deslocamento de corpos de prova de duas amostras distintas com L=
23 mm.
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A falta de similaridade entre as curvas e a dispersdo nos resultados de Wf ,

obtidos pela integracdo das curvas, acarretaram em valores de R2? abaixo dos

valores aceitaveis para uma adequada aplicacdo da técnica de EWF. Na tabela 4.6

estdo exibidos os resultados de EWF encontrados para as amostras de blendas
nanoestruturadas de SAN/PBT.

Tabela 4.6 Resumo dos resultados obtidos para as blendas nanoestruturadas de SAN/PBT

Formulagao

S7_P1_1_200
S7 _puro_200
S5_P2_10_200
S7_P2_3 140
S7_P2_10_140
S5_P1_3 200
S5_P1_10_200
S5_P2_10_140
S7_P1_3_200
S5_P2_30_200
S7_P1 3 140
S7_P2_3 200
S5_P2_20 200
S5_P2_3 200

We

13,9
20,3
17,1
11,3
8,2

17,0
9,3

15,0
17,2
22,6
17,3
11,2
10,6
8,7

Bw,

0,4
0,3
0,3
0,5
0,5
0,4
0,7
0,4
0,3
0,2
0,3
0,6
0,5
0,7

Rz

73,3
24,0
45,2
76,3
86,2
84,1
94,3
66,9
59,3
32,7
73,6
75,0
64,0
90,1
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S5 _P2_10_sem MGE 9,0 0,8 92,7
S7_sem extrusao 29,8 -0,1 0,0
S5 puro_200 16,4 0,4 67,8

Vale chamar atenc&o para os baixos valores de R?exibidos acima pela maioria
das formulacées. Sendo que uma delas apresentou R* menor que 0,05% e ainda we
negativo, fato este impossivel fisicamente falando.

Portanto, a partir do exposto acima, ndo € recomendavel a aplicacdo da
metodologia de EWF utilizada neste trabalho em materiais similares as blendas
nanoestruturadas de SAN/PBT aqui estudadas, ou seja, materiais extremamente
frageis e que apresentem o aparecimento de microtrincas geradas pelo processo de

entalhe, fato esse também atribuido a excessiva fragilidade dos materiais testados.
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5 CONCLUSAO

Neste trabalho buscou-se aperfeicoar a aplicacdo da técnica de EWF nos
laboratérios do DEMa/UFSCar, buscando expandir sua aplicacdo para diferentes
sistemas poliméricos. Durante a realizacdo do estudo foi possivel melhorar o
procedimento operacional para realizacdo dos testes de EWF. Para isso, foi
padronizada a etapa chave para a utilizacéo da técnica: a confeccéo do entalhe.

Foi possivel aplicar com sucesso o teste de EWF em amostras de
nanocompositos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT. Esses materiais apresentaram
uma Otima resposta quando submetidos aos testes de EWF e atenderam a todas as
premissas propostas pela comunidade cientifica para garantir a aplicabilidade do
método. Nessas amostras também foi realizada a tentativa inovadora de aplicar
métodos de simulacdo computacional para auxiliar na compreensao dos resultados
de EWF. A simulacdo mostrou que a geometria de entalhe escolhida € muito efetiva
e atua como um excelente concentrador de tensdes atingindo o objetivo da inser¢cao
de uma pré-trinca.

O segundo grupo de materiais que respondeu bem a aplicagdo dos testes de
EWF foram os compdsitos de Polipropileno/Fibras de Vidro com e sem a utilizacédo
de compatibilizante. Porém a analise da variacdo de we e Bw, em fungdo da
velocidade de ensaio ndo foi conclusiva, pois ndo houve variacdo sensivel nos
resultados encontrados com o aumento da velocidade de ensaio de 1 mm/min para
6 mm/min.

Porém, o método de EWF aplicado neste trabalho se mostrou inadequado para
avaliar a tenacidade a fratura do outro sistema estudado. No caso das blendas
nanoestruturadas de poli(estireno-co-acrilonitrila)/ poli (tereftalato de butileno)
(SAN/PBT) ocorreram inumeras dificuldades experimentais, sendo a principal delas
0 aparecimento de trincas indesejadas durante a confeccédo do entalhe, o que gerou
enorme dispersdo dos resultados obtidos e fez com que as amostras nao
apresentassem curvas auto-similares.

Com os resultados obtidos nesse trabalho, foi dado mais um passo em direcéo
a total compreensao dos limites e peculiaridades da aplicacdo da técnica de EWF.
Técnica esta que vem se tornando cada vez mais util na caracterizacdo da
tenacidade a fratura de materiais poliméricos ducteis, mas que ainda possui sérias

restricbes para a andlise de materiais de comportamento fragil.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar as superficies de fratura dos corpos de prova ensaiados por EWF,
principalmente nas regides onde se iniciam as trincas, visando compreender 0s

mecanismos de fratura atuantes em cada sistema estudado.

Aperfeicoar a aplicagdo de modelos de simulacdo computacional para a
previsdo e interpretagdo dos resultados de EWF. A utilizagdo das duas técnicas

simultaneamente pode enriquecer as contribuicdes cientificas de trabalhos futuros.

Buscar por técnicas mais avancadas para confeccdo dos entalhes,
principalmente para o caso de sistemas total ou parcialmente frageis, pois a insercao
de entalhes por usinagem tradicional apresenta inumeras restricbes conforme

apresentado neste trabalho
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APENDICE A

Gréaficos Carga x Deslocamento dos Nanocompdésitos de blendas HDPE/LLDPE
e OMMT
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A.1 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (2,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 27 mm.
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A.2 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (2,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 23 mm.
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A.3 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (2,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 19 mm.
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A.4 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (2,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (l) nominal
de 15 mm.
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A.5 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (2,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 11 mm.
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A.6 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (5,0) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 27 mm.
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A.7 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (5,0) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 23 mm.
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A.8 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (5,0) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 19 mm.
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A.9 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (5,0) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal

de 15 mm.
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A.10 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (5,0) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal

de 11 mm.
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A.11 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (7,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 27 mm.
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A.12 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (7,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 23 mm.
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A.14 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (7,5) obtidas a partir dos
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A.15 - Curvas forga-deslocamento da amostra H+L+O (7,5) obtidas a partir dos
ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (I) nominal
de 11 mm.
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A.16 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(2,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 27 mm.
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A.17 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(2,5) obtidas a partir

dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.
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A.18 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(2,5) obtidas a partir

dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 19 mm.
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A.19 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(2,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 15 mm.
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A.20 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(2,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 11 mm.
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A.21 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(5,0) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 27 mm.
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A.22 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(5,0) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.



88

——CP1
800 ———CP2
0\ ——CP3
/\ ~—CP4
: \\ -~ CP5
600 - \
2 ‘}‘;/ ||
< 4004 | | |
o / \
S ] N
200 \;‘ \
| .
il \
f
0 T T T T T T T T T T 1

Deslocamento (mm)

A.23 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(5,0) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)

nominal de 19 mm.
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A.24 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(5,0) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)

nominal de 15 mm.
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A.25 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(5,0) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 11 mm.
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A.26 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(7,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 27 mm.
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A.27 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(7,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.
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A.28 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(7,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 19 mm.
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A.29 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(7,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 15 mm.
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A.30 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+QO)H+L(7,5) obtidas a partir
dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 11 mm.
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A.31 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(2,5) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 27 mm.
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A.32 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(2,5) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.
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A.33 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(2,5) obtidas a

partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 19 mm.
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A.34 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(2,5) obtidas a

partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 15 mm.
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A.35 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(2,5) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)

nominal de 11 mm.
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A.36 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(5,0) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)

nominal de 27 mm.
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A.37 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(5,0) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.
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A.38 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(5,0) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 19 mm.
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A.39 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(5,0) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 15 mm.
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A.40 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(5,0) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 11 mm.



97

—CP1
1000 — CP2
—CP3
-~ CP4
800 4 —CP5
- 600
£
5]
>
@
O 400 —
200 |
0 T T T T T T — T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Deslocamento (mm)

A.41 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(7,5) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 27 mm.

—CP1
—CP2

. ——CP3
800

600

400

Carga (N)

200

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Deslocamento (mm)

A.42 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(7,5) obtidas a
partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
nominal de 23 mm.
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A.43 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(7,5) obtidas a

partir dos ensaios real
nominal de 19 mm.
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A.44 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(7,5) obtidas a

partir dos ensaios real
nominal de 15 mm.

izados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)
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A.45 - Curvas forga-deslocamento da amostra (HMA+LMA+QO)H+L(7,5) obtidas a
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partir dos ensaios realizados nos corpos de prova com comprimento de ligamento (1)

nominal de 11 mm.
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APENDICE B

Regressodes Lineares

1 - Nanocompositos de blendas HDPE/LLDPE e OMMT

Fitted Line Plot
C2 = 14,63 +9,557 C1
350 Regression
- — 95% Cl
S 24,9047
300+ R-Sq 83,1%
R-Sq(adj)  82,2%
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o
O
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T T T T T T T T T
10 12 14 16 18 20 22 24 26
Ci

B.1 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de

certeza da amostra H+L+0O (2,5).
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Fitted Line Plot
C2= 8,14 +11,64C1
300 oo Regression
_o® —_— 95% Cl
S 14,0617
R-Sq 94,0%
250 1 R-Sq(adj) 93,6%
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B.2 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra H+L+O (5,0).

Fitted Line Plot
C2 = 9,67 +8,610 C1
300 Regression
_ 95% CI1
z S 16,5725
250 - R-Sq 90,3%
R-Sq(adj)  89,9%
200
N
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T T T T T T T T T T
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28
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B.3 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de

certeza da amostra H+L+O (7,5).
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Fitted Line Plot
C2 = 15,25 +13,55C1
Regression
400 A —— 95% Cl
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350 1 R-Sq(adj) 87,9%
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B.4 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra (HMA+O)H+L (2,5).

Fitted Line Plot
C2 = 49,18 + 10,72 C1
209 Regression
- — 95% CI
)
Y s 33,5338
R-Sq 79,4%
350 R-Sq(adj) 78,3%
300
o
(@)
250
200+
150 -
100, : : : : : : : . .
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28
Cc1

B.5 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra (HMA+O)H+L (5,0).
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c2

Fitted Line Plot
C2 = 24,48 +11,65C1
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PY Regression
95% ClI

S 37,0858
R-Sq 76,9%
R-Sq(adj)  75,6%
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B.6 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra (HMA+O)H+L (7,5).

c2

Fitted Line Plot
C2 = 15,80 + 13,53 C1

500+ Regression
® —— 95% Cl
S 38,0218
R-Sq 81,0%
400 ~ R-Sq(adj) 80,1%
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200+
100 -
T T T T

22 24 26 28

B.7 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra (HMA+LMA+QO)H+L (2,5).
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c2

Fitted Line Plot
C2 = 44,98 +9,763 C1
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P Regression
_ 95% ClI
S 25,2045
R-Sq 84,7%
R-Sq(adj) 84,0%
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B.8 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra (HMA+LMA+QO)H+L (5,0).
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Fitted Line Plot
C2 = 64,91 +4,695 C1

2204
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—_ — 95% ClI
[ ] ./.
_ S 14,3664
R-Sq 79,4%
R-Sq(adj) 78,5%

B.9 - Regresséao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra (HMA+LMA+QO)H+L (7,5).

2 - Compésitos de Polipropileno e Fibras de vidro
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Fitted Line Plot
C2= 2,783 +1,026 C1
30 Regression
° —— 95% Cl
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B.10 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra PP Referéncia.

Fitted Line Plot
C2= 3,471 +1,348C1
35 Regression
—_ 95% CI1
S 1,79774
30+ R-Sq 90,8%
R-Sq(adj) 90,3%
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O
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B.11 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra PP/30FV968/0PB.
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Fitted Line Plot
C2 = 11,24 +2,237 C1
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B.12 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra PP/30FV968/1,4PB.

Fitted Line Plot
Cc2= 21,68+1,517C1
554 Regression
- — 95% Cl1
S 2,62835
50 R-Sq 85,8%
R-Sq(adj) 85,1%
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10,0 12,5 15,0 17,5 20,0
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B.13 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra PP/30FV968/3,5PB.
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Fitted Line Plot
C2= 14,52 +1,828 C1
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B.14 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra PP/30FV968/7PB.

Fitted Line Plot
C2 = 6,152 +2,048 C1
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B.15 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra PP/30FV983/0PB.



108

Fitted Line Plot
C2 = 17,09 +1,549 C1
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B.16 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra PP/30FV983/3,5PB.

Fitted Line Plot
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B.17 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra PP/30FV983/7PB.



Fitted Line Plot
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B.18 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de

certeza da amostra PP/30FV983/10,5PB.
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3 - Blendas nanoestruturadas de poli(estireno-co-acrilonitrila)/ poli (tereftalato

de butileno) (SAN/PBT)

Fitted Line Plot
C2 = 14,48 +0,3701 C1
Py Regression
354 —_ — 95% Cl
S 5,69358
R-Sq 16,4%
30 ® _® R-Sq(adj) 13,3%
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B.19 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de

certeza da amostra S7_P1_1 200.
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Fitted Line Plot
C2 = 15,56 +0,4774 C1
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B.20 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S7_puro_200.

Fitted Line Plot
C2 = 14,30 +0,3906 C1

P Regression
404 _ 95% ClI
PY S 6,87915
R-Sq 12,1%
R-Sq(adj) 8,5%
30
o
20
10+
[ ]
[ ]
0- T T T T T
10 15 20 25 30

B.21 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S5 P2 _10_200.
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Fitted Line Plot
C2 = 9,400 + 0,5910 C1
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B.22 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de

certeza da amostra S7_P2_3_140.
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B.23 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de

certeza da amostra S7_P2_10_140.
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c2

Fitted Line Plot
C2 = 14,71 +0,4737 C1
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B.24 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S5 _P1_3 200.
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B.25 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S5_P1_10_200.
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Fitted Line Plot

C2 = 13,30 +0,5086 C1
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B.26 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S5 P2 _10_140.

Fitted Line Plot
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B.27 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de

certeza da amostra S7_P1_3_200.
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Fitted Line Plot
C2 = 26,07 +0,1393 C1

455 Regression
P —_ 95% CI
S 6,47939
40 ° R-Sq 1,7%
R-Sq(adj) 0,0%
[ J
[ ] - -
- -
35 -
o -
N — e — o~ °

30+ ,‘//.//

)
- _ e
25 .‘ //// [ ] \‘\§\§
[ J
° °
20- T T T T
15 20 25 30
C1

B.28 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S5 _P2_30_200.
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B.29 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S7_P1_3_140.
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c2

Fitted Line Plot
C2 = 7,183 +0,6884 C1
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B.30 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S7_P2_3 200.
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B.31 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S5_P2_20_200.
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c2

Fitted Line Plot
C2 = 4,034 +0,8865 C1
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B.32 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S5 _P2_3 200.
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B.33 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S5_P2_10_sem MGE.
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Fitted Line Plot
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B.34 - Regresséo Linear dos resultados com intervalo de confianca de 95% de
certeza da amostra S7_sem extrusao.

Fitted Line Plot
C2 = 17,96 +0,2835 C1
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B.35 - Regressao Linear dos resultados com intervalo de confianga de 95% de
certeza da amostra S5_puro_200.
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APENDICE C
Mecanica da Fratura Elastica Linear (LEFM)

Quando uma forga é aplicada num material, uma deformacéo decorrente de
um deslocamento entre a&tomos € observada e isso gera trabalho sobre o corpo.
Esse trabalho pode ser convertido em energia elastica (recuperavel) absorvida pelo
material ou em energia superficial absorvida na criagdo de novas superficies, por

exemplo, durante o crescimento de trincas™>*.

A hipotese de Griffith, comumente usada como um critério de fratura propde
que para que uma trinca aumente em tamanho, a taxa de queda da energia elastica
armazenada deve ser maior ou igual a taxa na qual a energia superficial é criada

durante o crescimento da trinca.

O material podera sofrer o processo de fratura se a diferenca de energia entre

o trabalho realizado (W) e a energia elastica absorvida (U) superar a energia
absorvida na criacdo de novas superficies (yA) neste material, como esta

representado pela expresséo (C.1), abaixo:

(W-U) =vyA (C.1)

onde

y = energia superficial do material por unidade de area

A = Area da nova superficie criada

Considerando que o processo de fratura do material origina-se durante o

crescimento de uma trinca de comprimento a, o0 balango de energia também variara

com o tamanho da trinca e, a expressao considerando essa variacao e a existéncia
de um valor limite de taxa de energia necesséaria para a propagacao da trinca é
representada a seguir:
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oW-U) _  0A

da da (C.2)

Como mostra a Figura C.1, se considerarmos uma placa de material fragil de

espessura B com uma trinca interna em crescimento de comprimento a, a area

superficial pode ser escrita como:
(C.3)

A =2Ba

E assim, a variacdo da area superficial A com o crescimento da trinca de

comprimento a pode ser representada por:

0A (C.4)

m

-
TET)
—I-—!'

By W
T

Figura C.1 Trinca planar central em uma placa larga sujeita a uma tenséo

Substituindo a equacédo (C.4) na equacao (C.2) e rearranjando a expressao,
obtém-se uma correlacdo que estabelece a ocorréncia ou ndo do crescimento da

trinca em relagcdo a um parametro material, y.
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(l) W-0 2y (C.5)

B da

Para a mecénica de fratura classica desenvolvida por Griffith, o termo 2y é
geralmente substituido por G, que € uma propriedade material conhecida como

“taxa de liberacdo de energia elastica critica” ou, simplesmente “tenacidade”, e
representa a energia necessaria para aumentar o comprimento da trinca por uma

unidade de comprimento e sua unidade é J/m2. E a equacéo (C.5) fica:

BE

Existem outras maneiras para caracterizacdo da tenacidade de um material

através de G, e uma delas, em um estado de tensbes biaxial, & através da

expressao:

G, = o'ma (C.7)

Através da analise da equacéo (C.7) percebe-se que o parametro G_ esta

relacionado com uma propriedade essencial do material que é sua rigidez, aqui no

caso representada pelo mdédulo elastico E.

Se a espessura do material for suficientemente grande de forma a transformar
0 estado de tensao em triaxial, a expressao deve considerar mais uma propriedade

material, como o coeficiente de poisson v, e se transforma em:

Ge="—(1-V) (C.8)
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O estado de tensdes na regido de extremidade da trinca € responsavel pela
possibilidade de que a tensao principal atinja um certo valor a partir do qual se inicie
0 processo de crescimento da trinca. Sendo assim, o “fator de intensidade de

tensdo” K, que é um pardmetro que caracteriza essa distribuicdo de tensdes

elasticas nas proximidades da extremidade da trinca, foi criado e pode ser obtido
através da equacao abaixot:

K= t:l'[’.r[al:]”z (C.9)

Sendo assim, se a tensdo exceder um certo valor critico e, para um
comprimento de trinca de valor 2a, o material sofrera falha catastrofica. Portanto,
existe um valor para o fator K que € critico, chamado de K_ e conhecido como

“tenacidade a fratura” ou “fator de intensidade de tensao critico”.

Com as expressdes para K_ e G, podemos encontrar uma expresséo geral

gue os relaciona tanto para o caso biaxial quanto para o estado triaxial de tensdes,
dadas abaixo:

Estado plano de tensdes: K. = (EG,)!> (C.10)
EG 1/2
Estado plano de deformagdes: K, = [Q] (C.11)
(1—v2)

Outro parametro importante para caracterizar a tenacidade de um material,
principalmente polimérico, € a medida da sensibilidade a extremidade da trinca. Nos

ensaios de medicdo dos parametros G, e K_, um entalhe (pré-trinca) de

comprimento pré-estabelecido é feito por usinagem de corpos de prova, e a agudez
desse entalhe dependera dos aspectos geométricos da ferramenta de corte
utilizada.
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Cada material possui uma sensibilidade diferente em relacdo a agudez da
ponta da trinca, pois possuem diferentes sensibilidades a concentragdo de tenséo
em torno da ponta do entalhe. Materiais dlcteis possuem uma zona de deformacao

plastica delimitada por um raio r,, e nessa regido o material sofre escoamento. O

valor de r, pode ser calculado atraves da expressao:

T, = (i) (;)2 (C.12)

¥

onde o, é a tensao de escoamento do material e K o fator intensidade de

tensao.

Somente se K atingir seu valor critico K_, 0 material sofrera fratura, portanto o

parametro (K./e,)? chamado de “fator de ductilidade”, pode ser utilizado para

representar a tenacidade de polimeros ducteis. Deve-se ressaltar que os parametros
descritos acima sdo obtidos através de ensaios realizados sob baixas taxas de

deformacéo (tracédo uniaxial e flexdo em trés pontos)[1,3,4].
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APENDICE D
O método da J-Integral

Materiais altamente ducteis, entre eles as blendas poliméricas e os plasticos
tenacificados, dificilmente satisfazem as condic6es da LEFM. Assim foi necessario
desenvolver uma forma de avaliar a mecanica sob fratura desses materiais que
apresentam um comportamento nao-linear. A partir dessa necessidade foi
desenvolvido o método da J-Integral que é uma integral de contorno independente
do caminho, que descreve as tensdes, deformacdes e deslocamentos, de qualquer
caminho de uma trinca isolada com deformacdo elastica linear ou nao-linear,
precedendo o crescimento da trinca. Para uma trinca bidimensional, a J-Integral é

[3,4,28].

dada por

J=4 (way -7 ds) (D.1)

onde (x,y) sdo as coordenadas retangulares normais a frente da trinca, y €
perpendicular a superficie de fratura, ds € o incremento do comprimento do arco ao
longo de um contorno € e W € a densidade de energia deformacional. A Figura D.1
abaixo mostra o descrito na equacgéo (D.1):
&
T

Escoamento c
Pidstico / 7
s
7 g, ba
u
c,
" Jl
o

Figura D.1 Transferéncia de energia deformacional na regido em torno da

extremidade da trinca[3,4].
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A J-Integral é considerada uma taxa de liberacdo de energia elastica néo-

linear e pode ser vista como equivalente & G no caso elastico-linear. Sendo assim, |

é relacionada a taxa de liberacdo de energia potencial associada com o movimento

ou deslocamento da trinca em um material elastico linear e/ou ndo-linear [3,4,31].

Para o caso da fratura elastica linear, J. = G_ e para a fratura elasto-plastica,
Sumpter e Turner [ASTM STP 601] propuseram que ] pode ser separado em uma
contribuicéo elastica, J, e em uma parte plastica, J,, como mostra a equagao (D.2)
abaixo:

T?E'UE' npUp
(W —-a)B (W —a)B

J=Jc+ Jp= (D.2)

Onde B e W séo, respectivamente, a espessura e largura do corpo de prova,

e U, e U, sdo as componentes de energia elastica e plastica da energia total, n, e

1, Sao os correspondentes fatores de corre¢do de geometria respectivamente.

Além disso, descobriu-se que Me =1 ~ 2 para geometria SENB, (Figura D.2)
,(corpo de prova para flexdo em trés pontos com entalhe simples) para pré-trinca

profunda (a/w > 0’5).

Figura D.2 Esquema de um corpo de prova SENB mostrando as dimensdes da
relacédo a/W [3,4].

Portanto,
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.t
Bb (D.3)

onde U é a area total sob a curva carga-deslocamento e b = (W-a). A equacao
(D.3) simplificou grandemente a andlise tedrica necessaria para determinar o valor
critico de J, Jic, no inicio do crescimento da trinca. A importancia da equacéo (D.3) é
refletida no seu uso generalizado na caracterizacdo de tenacidade a fratura de
muitos materiais ducteis baseado na norma (ASTM E813). Para uma geometria CT
(Tensdo compacto), a expressdo deve ser multiplicada por um fator de correcéo

geomeétrica, f(a/W), o qual depende da razéo trinca/espessura (a/W):

2
' Ef(%v ) (D.4)

onde f e a sdo definidos por:

f(%v)=(1+a)/(1+a2) (D.5)

o =2(a/b)? +a/b+1/2-2(a/b+1/2) (D.6)

O meétodo da J-Integral envolve medidas tediosas do crescimento de trinca e
raramente é possivel sua aplicacdo em ensaios de impacto, impossibilitando a

caracterizacdo do comportamento sob fratura a altissimas taxas deformacionais.

Apesar da existéncia de uma norma ASTM para determinacdo da "tenacidade
a fratura", Jic, em 1981 (ASTM E 813), a primeira norma destinada especificamente
a materiais plasticos surgiu somente em 1996 (ASTM D 6068). Esta norma, que foi
atualizada pela Ultima vez em 2010, apresenta um procedimento para a
determinacao de curvas J-R, mas nado existe ainda um procedimento especifico para
a determinacao da tenacidade a fratura, Jic, para materiais plasticos.

As normas ASTM E 813, que foi substituida pela ASTM E 1737, por sua vez
substituida pela ASTM E 1820, atualizada pela ultima vez em 2009, foram
desenvolvidas para materiais metalicos, portanto sua aplicagdo aos materiais

plasticos € uma adaptacéo.
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APENDICE E

E.1- Compdsitos de resina epoxidica e fibras de carbono

Os ultimos materiais a serem estudados neste trabalho foram compdsitos de
matriz epoxidica e fibras de carbono, preparados a partir de tecidos pre-
impregnados. Pecas desses compoésitos sdo muito utilizadas pela industria
automotiva e aeronautica, pois possuem oOtima relacdo desempenho/peso. Os
materiais estudados nesse trabalho foram cortesmente cedidos pela empresa Riba
Composites, situada em Faenza, Italia. O contato com a empresa Riba Composites
foi realizado durante o estagio de doutorado no exterior, na Universita degli Studi di
Modena e Reggio Emilia (UNIMORE), em Modena, lItalia, sob a supervisdo da
Professora Paola Fabbri. Dessa forma, entre 2011 e 2012, foram realizadas
inmeras visitas as instalagcdes da Riba Composites onde foi possivel acompanhar
todo o processo de fabricacdo de pecas de compdsitos de matriz epoxidica e fibras
de carbono para as mais diversas aplicacdes e diferentes clientes. Um dos maiores
clientes é a Ferrari S.p.A. famosa fabricante de carros esportivos. Uma das pecas
fornecidas pela Riba Composites a Ferrari S.p.A. sdo os cap0s dianteiros de alguns
modelos de automoveis. Foi de alguns desses capbs que foram retiradas as
amostras utilizadas nesse trabalho. Devido a existéncia de acordo de
confidencialidade entre o pesquisador e as empresas, infelizmente algumas
informacgOes sobre os materiais, sua preparacdo e aplicagdo, necessariamente

deverdo ser mantidas em sigilo.

E.2 - Métodos

A empresa Riba Composites forneceu cap6s ja fabricados para um modelo de
automoével da marca Ferrari, dos quais foram extraidos corpos de prova de EWF de
70 mm x 35 mm e com a espessura da peca, que variou bastante dependendo da
regido da qual foi extraida. As espessuras variaram de 1,8 a 2,3 mm.

Esses cap0s foram fabricados em dois tipos de materiais distintos, chamados
aqui, por questao de sigilo, de amostras 1 e 2.

Os ensaios das amostras de Compositos de matriz epoxidica e fibra de
carbono, todos os ensaios de EWF foram realizados em outro equipamento, modelo
D10000 da Emic, com célula de carga de 100 kN.
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E.3 - Resultados

Como ja mencionado, os compositos de resina epoxif/fibra de carbono foram
fornecidos pela empresa Riba Composites. Na andlise desses materiais, mais uma
vez, a técnica de EWF se mostrou ineficaz. Também houve grande dispersao entre
os valores apresentados por cada corpo de prova testado. Além disso, a qualidade
do entalhe e a profundidade dos entalhes ndo puderam ser garantidas. Devido a
elevada resisténcia e dureza das fibras, somadas a abraséo, foram danificadas trés
laminas durante o entalhe das amostras e mesmo assim néo foi possivel a obtencéo
de valores de comprimento de ligamento abaixo de 15 mm. Sempre que se tentou
diminuir de 15 mm as laminas quebraram ou o motor da entalhadeira travou por
esforco excessivo.

Pelo motivo exposto acima, ndo foram obtidas curvas auto-similares, como

mostra a figura E.1.

— L27
10 —— L23
—L21
—L19
8 - —L17
—~ 6
Z
<
©
=
< 4
O
|
24 \
0 T T T T T T T T T T T 1
0,0 0,5 1,0 15 2,0 2,5 3,0

Deslocamento (mm)

Figura E.1 - Carga vs Deslocamento para diferentes valores de |.

A dispersdo dos resultados foi tamanha que foi quase impossivel realizar a
regressao linear dos dados, mesmo apO6s a exclusdo de inumeros pontos
considerados invalidos pelo tratamento estatistico. A figura E.2 ilustra a regressao

linear realizada para a amostra 1, nos dados obtidos ap0s tratamento estatistico.
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Trabalho Essencial da Fratura - EWF

300 1
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Ligamento (mm)

Figura E.2 Regresséo Linear da amostra 1.

Na tabela E.1 estdo exibidos os resultados de EWF obtidos para as duas
amostras de compositos de resina epoxidica e fibras de carbono

Tabela E.1 Resumo resultados

Amostra W, Bw, R? (%)
1 -67,3 8,1 0,1
2 324,2 0,5 0,0

Os resultados acima demonstram claramente que a técnica de EWF nao pbéde
ser aplicada com sucesso nas amostras compadsitos de resina epoxidica e fibras de
carbono, pois os testes realizados nas mesmas ndo atenderam a nenhuma das
premissas necessarias para garantir a aplicabilidade do método. Além de valores de

R? baixissimos, foram encontrados valores negativos para we € Bwp.
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