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RESUMO

Inicialmente foi realizado um estudo criterioso sobre o0 método do
trabalho essencial de fratura (EWF) utilizando-se a poliamida 6, pois este
polimero apresenta grandes dificuldades quanto a avaliagdo de sua
tenacidade. A poliamida 6 € um polimero semicristalino, portanto, suas
propriedades mecanicas sao altamente influenciadas pelas condicbes de
processamento dos corpos de prova. Apresenta também alta susceptibilidade
ao entalhe necessitando, portanto, um estudo da influéncia das condi¢cbes de
confecgdo do entalhe e da pré-trinca. Nesta etapa inicial, verificaram-se
também as dimensdes ideais dos corpos de prova para garantir a condi¢gado de
estado de tensao plana no ensaio de tragao uniaxial. Este estudo permitiu
determinar a melhor condicdo de obtencdo de corpos de prova para a
aplicagdo do método EWF. Na etapa seguinte utilizou-se o método EWF para a
avaliacdo da tenacidade de blendas poliméricas com matriz semicristalina
(PA6/ABS) e com matriz amorfa (PC/ABS), e também a eficiéncia do
compatibilizante MMA-MA na tenacificacdo da blenda PA6/ABS. Os resultados
obtidos permitiram concluir que a aplicagdo do método EWF para a avaliagéo
da tenacidade das blendas em relagdo aos polimeros puros foi altamente
satisfatéria, bem como, a avaliagao do efeito do compatibilizante na tenacidade
da blenda PA6/ABS. A etapa final foi dedicada para avaliagao de influéncia de
variaveis que poderiam afetar os valores dos parametros de fratura do método
EWF. Foram realizados estudos da influéncia da espessura do corpo de prova,
da taxa de deformacédo e das condigdes de moldagem por inje¢cdo através da
velocidade de injegcdo e temperatura do molde. Os resultados obtidos
permitiram concluir que todas as variaveis afetaram os valores da tenacidade a
fratura, através de mudancas nos valores do trabalho essencial de fratura
especifico, we, enquanto que o trabalho especifico ndo-essencial ou plastico,
Pwp, apresentou-se independente das variaveis, com excegédo da PAG a alta
taxa deformacional e PA6 e da blenda PAG6/ABS/MMA-MA em diferentes

espessuras.
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THE USE OF ESSENTIAL WORK OF FRACTURE (EWF) METHOD TO
EVALUATE THE TOUGHNESS OF POLYMERIC BLENDS

ABSTRACT

Initially it was made a well elaborated study on the essential work
of fracture method (EWF) using the polyamide 6 (PAG6) because this polymer
shows high difficult to evaluate its toughness. The PA6 is a semi-crystalline
polymer, so its mechanical properties are highly affects by the specimen
processing conditions. This material is also highly susceptible to the notch, so it
is necessary to study how the conditions to obtain the notch and pre-crack can
affect the applicability of the EWF method. The best specimen dimension to
work in plane stress condition was determined for the uniaxial tensile test. This
first study allowed determining the best specimen condition to apply the EWF
method. The EWF method was used to evaluate the toughness of polymeric
blends. One of the blend was prepared with a semi-crystalline matrix (PA6/ABS)
and other with amorphous matrix (PC/ABS). It was also studied the efficiency of
the MMA-MA compatibilizer on the PAG6/ABS blend toughness. The results
allowed concluding that the EWF method was able to verify the improvement of
toughness in the blends when compared with the pure polymers as well as the
improvement of toughness when the compatibilizer is added to the blend. It was
also studied the influence of specimen thickness, strain rate and injection
molding conditions like injection speed and mold temperature on the
parameters of EWF method. The results allowed concluding that all variables
affected the specific essential work of fracture, we, while the specific non-
essential work of fracture, pwp, was not affect by that variables, except in the
highest test speed for PA6 and in the different thickness for the PA6 and
PA6/ABS/MMA-MA blend.
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1 INTRODUGAO

A grande evolucéo cientifica e tecnolégica em blendas poliméricas criou
novas fronteiras para a pesquisa em técnicas de caracterizacao de fratura para
os materiais multifasicos elasticos e elasto-plasticos, pois grande parte das
blendas € desenvolvida com o objetivo de tenacificar plasticos frageis. Sendo
assim necessario caracterizar a tenacidade destas blendas de forma mais
aprofundada indo além dos testes convencionais de impacto, ou seja, utilizando
a mecanica de fratura.

A fim de possibilitar o desenvolvimento e ampliar a aplicacdo das
blendas poliméricas torna-se necessario estabelecer uma relacdo entre o
comportamento de fratura macroscopico e a morfologia de fases das blendas.
A mecanica de fratura apresenta-se como um fundamento soélido para se
correlacionar com a morfologia de blendas poliméricas. Em oposi¢do as
técnicas usadas comumente para avaliar a tenacidade tais como os ensaios de
impacto Izod e Charpy, queda de dardo, deformacdo para quebra e trabalho
necessario para falha, a mecanica de fratura é estabelecida em mecanica
continua e analise de energia absorvida em fungao da taxa de deformacgéo. Isto
diferencia a fratura elastica da plastica e separa as fases de iniciagdo e
propagacado da tenacidade total obtida. Embora a medida padronizada de
resisténcia ao impacto sob entalhe seja comumente aceita pelas industrias de
plastico, Jancar e Dibenedeto segundo Mai [1] mostraram que para a maioria
dos polipropilenos, modificados com cargas particuladas e borrachas, a
tenacidade avaliada por testes de impacto Charpy/lzod ndo se correlacionam
com as variaveis do material. Somente os parametros baseados em mecanica
de fratura medidos em solicitacdo de impacto podem separar os efeitos devido
a geometria do corpo de prova daqueles devido a propriedades intrinsecas do
material. Desta forma, Vu-Khahn [2] enfatiza que a comparacao da tenacidade
sob impacto em corpos de prova entalhados para diferentes materiais
poliméricos ndo proporciona uma indicagdo confiavel de sua tenacidade a
fratura e é de pequeno valor como um parametro para selecao de materiais.

Os mecanismos de falha que s&o caracteristicos de polimeros

tenacificados e blendas poliméricas, em geral, sdo mais bem descritos pela



mecénica de fratura. Por exemplo, tenacificagao iniciada pela cavitacdo das
particulas da fase elastomérica dispersa [3,4,5,6,7], que subsequentemente
promovem o microescoamento por bandas de cisalhalmento, pode gerar
grande deformacgao plastica em torno da extremidade da trinca. Os parametros
de mecanica de fratura, tais como os obtidos pelo método da J-integral e/ou
pelo método do Trabalho Essencial de Fratura (EWF), podem fornecer os
valores de tenacidade a iniciagdo sob estados de tensdo bem definidos e os
mecanismos associados com a fase de propagagao podem ser quantificados
usando a curva de resisténcia a propagacgao da trinca.

Um numero significante das patentes registradas durante o
desenvolvimento de blendas poliméricas clamam pelo aumento da tenacidade
de plasticos frageis. Em 1995, este numero atingiu 38% das patentes de ligas e
blendas poliméricas desenvolvidas [8]. Portanto, as blendas tenacificadas
formam uma classe importante de novos materiais que necessitam de
avaliacdo da tenacidade a fratura em ensaios de alta velocidade e diferentes
espessuras de corpos de prova. Entretanto o procedimento atual para medir a
tenacidade, através de J-integral, € restrito, somente, ao carregamento quase-
estatico.

E de grande dificuldade acessar a tenacidade & fratura sob impacto de
um polimero usando o método de J-integral [9]. Além disso, o procedimento da
ASTM (American Society for Testing and Materials) para caracterizar a
tenacidade a fratura por J-integral, geralmente, envolve medidas trabalhosas
de crescimento de trinca. Desta forma torna-se necessario buscar uma
metodologia mais acessivel que permita caracterizar a tenacidade de polimeros
ducteis [10], especialmente em estados de tensao plana. Mais recentemente, o
método do “trabalho essencial de fratura” (essential work of fracture — EWF)
[48] surgiu como alternativa para superar as dificuldades do método da J-
integral. No inicio desta tese, o método EWF apresentava-se como a técnica
mais promissora na caracterizacao de fratura de blendas poliméricas.

O objetivo deste trabalho foi avaliar a tenacidade de blendas
tenacificadas compostas de plasticos semi-cristalinos e amorfos, ou seja, a

base de poliamida 6 e policarbonato respectivamente, bem como o efeito do



compatibilizante MMA-MA na blenda PAG6/ABS, utilizando o método EWF.
Procurou-se avaliar também o efeito de parametros importantes, como
variaveis geométricas e de processamento dos corpos de prova, de confecgéo

de entalhe e pré-trinca, e de taxa de deformagao sobre os parametros do
método EWF.






2 FUNDAMENTOS BASICOS

Neste capitulo, é apresentado o embasamento tedrico necessario a
anadlise dos resultados alcancados. Inicialmente s&o apresentados os
fundamentos sobre tenacificacdo de polimeros, pois a analise dos resultados
sera realizada em relacédo a sistemas poliméricos tenacificados. Em seguida,
sdo apresentados os fundamentos sobre mecanica de fratura, mostrando toda
a evolugcdo dos métodos utilizados na caracterizagdo da tenacidade a fratura

dos materiais, principalmente poliméricos.

2.1 Tenacificagao de Polimeros

Diversos polimeros termoplasticos e termofixos apresentam como
caracteristica comum a baixa tenacidade, ou seja, baixa capacidade de se
deformar sob solicitagdo mecanica. Grande parte desses polimeros é
quebradigca apresentando baixa resisténcia ao impacto. Esta caracteristica
torna-se mais acentuada quando estes polimeros sdo testados sob impacto,
utilizando corpos de prova entalhados. Um dos processos de modificacdo mais
efetivo para melhorar o desempenho destes polimeros sob solicitacdo
mecanica é conhecido como tenacificacdo. Este procedimento consiste em se
incorporar a estes polimeros borrachas ou termoplasticos modificados com
borracha para aumentar a capacidade de absorver energia sob deformacao
mecanica. As abordagens cientificas e tecnolégicas da modificacdo de
polimeros através deste procedimento fazem parte da area de desenvolvimento
de blendas poliméricas. Assim sendo as condi¢cdes de mistura, sua correlagao
com a morfologia das fases e a compatibilizacdo entre os componentes da
mistura tornam-se aspectos fundamentais sobre a eficiéncia do processo de
tenacificagdo. O controle adequado destes aspectos otimiza a atuagao dos
mecanismos responsaveis pelo processo de tenacificagcdo de cada sistema
polimérico escolhido. Para atingir tal objetivo, outros aspectos sdo investigados
tais como condicdes adequadas de mistura, a correlacdo entre as
caracteristicas morfolégicas e as propriedades mecénicas € 0s mecanismos

responsaveis pelo processo de tenacificagdo. Nem sempre, quando se adiciona



borracha ou plastico tenacificado ao plastico fragil obtém-se uma blenda
tenacificada. Quando os plasticos sdo incompativeis e imisciveis ndo ocorre
interagdo entre os mesmos, tornando-os frageis devido a pobre adesao
interfacial. Torna-se necessario um terceiro componente com a funcido de
promover a interagcao na interface da blenda, o qual é utilizado em quantidades
pequenas, denominado compatibilizante. Segundo Araujo [11] a fungdo do
compatibilizante é reduzir a tensdo interfacial, melhorar a disperséao e a
estabilidade morfolégica, aumentar a adesao interfacial e a condutividade
térmica interfacial. Diversas técnicas sao utilizadas para compatibilizar os
sistemas poliméricos, entre elas, destacam-se a incorporagao de copolimeros
em bloco com estrutura molecular similar aos componentes destes sistemas, o
uso de componentes tenacificadores funcionalizados para reagirem “in situ”
durante o processamento e a modificagdo quimica de um dos componentes
para proporcionar um maior grau de interacdo entre as fases na regido

interfacial.

2.2 Mecanismos de tenacificagao [12]

E reconhecido que os mecanismos de deformac&o responsaveis pelas
grandes deformagdes em polimeros tenacificados sdo os mesmos observados
nos polimeros totalmente frageis a partir dos quais estes polimeros
tenacificados sao derivados. A fase borrachosa presente como uma fase
dispersa discreta dentro da matriz fragil ndo pode contribuir isoladamente para
uma grande deformacdo. A matriz deve, inicialmente, escoar ou fraturar ao
redor das particulas borrachosas. Portanto, a borracha age como um
catalisador, alterando a distribuicdo de tensdes dentro da matriz.

E conveniente classificar os mecanismos de deformacdo em plasticos
como processos de cisalhamento e processos de cavitagdo. Os processos de
cisalhamento incluem ambos microescoamento sob cisalhamento difuso e
formagdo de bandas de cisalhamento localizado, e ocorrem sem perda de
coesdo intermolecular no polimero. Desta forma, produzem pequena mudanca
na densidade do polimero, sendo nenhuma. Processos de cavitagao incluem

microfibrilamento multiplo, formac&o de vazios e fratura, e sdo caracterizados



pela perda local de coesao intermolecular e, portanto, pela significante
diminuig¢ao local na densidade. Outro mecanismo importante é o de cavitagcéo
da particula de borracha, o qual gera vazios internos a particula, sendo
classificado como falha coesiva, distinguindo da falha adesiva caracterizada
pelos vazios criados na interface particula de borracha-matriz. Os tipos de
deformacgéo s&o discutidos separadamente a seguir e as possiveis interagdes

entre eles também serao apresentadas.

2.2.1 Microescoamento sob cisalhamento (Shear Yielding) [12]

A deformagao por cisalhamento consiste de uma distor¢do do formato
do material sem mudanga significativa no volume. Em polimeros né&o-
cristalinos, as grandes deformagbes necessitam de uma movimentagéo
cooperativa geral dos segmentos de moléculas, e o0s processos de
cisalhamento sao, portanto, menos localizados do que em materiais semi-
cristalinos. O grau de localizagdo varia. Em alguns polimeros o
microescoamento por cisalhamento difuso ocorre por toda a regido tensionada,
enquanto que em outros o escoamento € localizado dentro das microbandas de
cisalhamento claramente definidas. Escoamento sob cisalhamento localizado
deste tipo, o qual ocorre devido a efeitos de amolecimento sob deformacéo nos
polimeros vitreos, € de interesse particular no entendimento da tenacificagcao
através da incorporacgao de borracha.

A localizagao da deformagao pode ocorrer por duas razoes. A primeira é
puramente geométrica, e aplica-se somente a certos tipos de carregamento. A
segunda tem sua origem nas propriedades intrinsecas do material, e ocorre
sob condi¢bes mais gerais de carregamento.

As instabilidades geométricas sao observadas freqlientemente nos
ensaios em que ocorre o escoamento sob tracido. E a causa desta deformacéao
heterogénea é o fendmeno de empescogamento e de orientagdo sob
estiramento (strain hardening).

A segunda, e principal, causa de deformagdo heterogénea € o
amolecimento por deformacao (strain softening). Sob a aplicacdo de uma

tensdo de cisalhamento, o polimero escoa a baixas deformacbdes de



cisalhamento, a partir da qual a resisténcia para maiores deformagdes cai com
a deformacédo de cisalhamento. Em contraste ao ensaio de tragdo, ndo ha
instabilidade geométrica. A queda no escoamento ocorre porque as
propriedades do polimero alteram-se com a deformagdo. O amolecimento &,
com certeza, um fator contribuidor para a queda no escoamento nos ensaios
de tracdo em muitos materiais, em adicdo ao efeito geométrico de
empescogamento.

Um elevado grau de amolecimento por deformagdo em um polimero
vitreo leva a formacao de bandas de cisalhamento, as quais sao regides planas
finas de alta deformagdo de cisalhamento. As bandas de cisalhamento séo
iniciadas em regides onde ha pequenas heterogeneidades de deformacao
devido a defeitos internos ou superficiais, ou a concentragdes de tensido. A
partir do ponto de escoamento, estas regides tém uma resisténcia menor a
deformagéo do que o material ao redor destas regides, resultando no aumento
da heterogeneidade de deformacgao, e diminui¢do da resisténcia do material ao
cisalhamento devido ao amolecimento por deformacdo dentro da banda
incipiente (Figura 2.1). O material na extremidade da zona cisalhada torna-se
deformado e amolecido, originando a banda para propagar ao longo do plano

de tensao de cisalhamento maximo.

Figura 2.1 — Representacdo esquematica de uma banda de cisalhamento

formada na direcédo de cisalhamento maximo [1].



O grau de amolecimento por deformagao e, portanto, a agudez das
bandas de cisalhamento ndo depende somente da composicdo quimica do
polimero, mas também da temperatura, da taxa de deformacédo e da historia
térmica da amostra.

Na tentativa de formular critérios de escoamento para polimeros, o ponto
de partida obvio € a teoria de plasticidade desenvolvida para materiais
metalicos. O critério mais simples foi desenvolvido por Tresca, e determina que
um material escoara quando a tensdo maxima de cisalhamento dentro do
material alcangar um valor critico. Outro critério foi proposto por von Mises,
onde um material Hookeano, isto €, um material no qual a tensdo e a
deformacédo apresentam relacdo linear, o escoamento ocorrera quando a
densidade de energia de deformacgédo sob cisalhamento alcangar um valor

critico.

2.2.2 Microfibrilamento multiplo sob tensao (Crazing) [12]

Outro mecanismo de deformagao é a formacao de craze, o qual € um
processo de escoamento localizado e o primeiro estagio da fratura. Quando
uma tensdo de tracdo é aplicada a um polimero fragil, pequenos vazios
formam-se num plano perpendicular ao da tensao aplicada, para produzir uma
trinca incipiente. Entretanto, ao invés de coalescer para formar uma trinca
verdadeira, como acontece nos metais, os microvazios sdo estabilizados por
fibrilas de material polimérico orientado, as quais suportam a abertura e
impedem o seu crescimento. A regido escoada resultante consistindo de uma
rede interpenetrante de vazios e fibrilas de polimeros, € conhecida como um
craze (Figura 2.2).

As “microfibrilas”, responsaveis pela estabilizacdo dos crazes, formam-
se somente sob condi¢des de tragao hidrostatica. Sob compressao hidrostatica,
0 escoamento ocorre através de deformagdo por cisalhamento, e o
microfibrilamento multiplo sob tensdo € suprimido. Isto € esperado tendo em
vista o fato que o microfibrilamento multiplo sob tensdo € um processo

dilatacional.
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Figura 2.2 — Mecanismo de trés estagios de microfibrilamento multiplo: (a)
estagio 1: concentragdo de tensao e iniciagdo da formacao de
craze nas particulas de borracha; (b) estagio 2: superposicao de
campos de tensao e formacédo de uma extensa banda de craze;
(c) estagio 3: crescimento de trinca sendo impedido pelas

particulas de borracha [98].

2.2.3 Microfibrilamento  multiplo sob tensdao (Crazing) com

microescoamento sob cisalhamento (Shear Yielding) [12]

Em copolimeros, tipo acrilonitrila-butadieno-estireno  (ABS), o
mecanismo de deformacdo responsavel pela tenacificacdo € um processo
misto de microfibrilamento multiplo sob tensdo e de microescoamento sob
cisalhamento para certas condicdes de tensdo e podem ocorrer interagdes
entre ambos. Estas interacbes s&o de importancia fundamental no
entendimento da tenacidade e resisténcia a fratura, especialmente quando as
condicbes de tensdo necessarias para ocorréncia simultanea de
microfibrilamento multiplo sob tens&o e microescoamento sob cisalhamento

incluem a tragao uniaxial.
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2.3 Mecanica de fratura

A avaliagdo da tenacidade de blendas poliméricas e/ou plasticos
tenacificados através de analise do comportamento mecanico em baixa e
elevada taxa de deformacgéo, e sua correlagdo com os aspectos morfologicos,
através de microscopia eletrébnica de varredura, € de suma importancia para
caracterizar estes sistemas.

A avaliagdo da tenacidade através de meétodos convencionais, como
resisténcia ao impacto Izod/Charpy, queda de dardo, medida de deformagao na
ruptura em ensaios quase estaticos, e outros, nao ¢é suficiente para caracterizar
o comportamento mecanico de sistemas tenacificados. Desta forma, para se
caracterizar o comportamento mecanico destes materiais torna-se necessario a
utilizacdo de técnicas aplicadas em mecanica de fratura. A mecanica de fratura
estuda como uma falha se propaga num material sob tenséao.

A primeira técnica de mecanica de fratura aplicada em polimeros foi a
determinacdo dos parametros K. fator de intensidade de tensdo critico ou
também conhecido como "tenacidade a fratura”, e G., taxa de liberacdo de
energia elastica critica ou simplesmente "tenacidade”. Baseados na mecanica
de fratura elastica linear (LEFM), desenvolvida por Griffith para aplicacdo em
materiais frageis, estes parédmetros n&o s&o capazes de caracterizar os
materiais que apresentam comportamento ductil, tais como determinados
metais e os plasticos tenacificados. Estes materiais nido satisfazem as
hipéteses consideradas na LEFM.

Assim foi desenvolvido o método da integral-J em mecanica de fratura
ndo-linear (NLFM), inicialmente aplicada a metais, e depois estendida aos
plasticos ducteis. Este método, por sua vez, envolve medidas muito
trabalhosas de deslocamento da trinca e, o parametro de fratura J., taxa de
liberagdo de energia elastica critica, ¢é afetado pelas altas taxas
deformacionais, como as apresentadas nos ensaios sob impacto, dificultando
bastante a obtencao deste parametro através deste tipo de ensaio.

Frente as dificuldades apresentadas pelo método da integral-J,
apresenta-se como melhor alternativa o método do trabalho essencial de

fratura (EWF) que pode ser aplicado tanto para LEFM como NLFM e, em
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trabalhos recentes, vem mostrando a sua crescente aplicagdo em ensaios de
tracdao uniaxial e flexdo em trés pontos a varias taxas de deformagao
[95,76,47,72] e sua independéncia quanto a geometria dos corpos de prova
[40,43]. Mas este método apresenta outra grande vantagem, a aplicagdo em
ensaios de impacto Charpy/lzod [79,81,88] e sob tracdo instrumentados,
permitindo desta forma a avaliacdo da tenacidade a altissimas taxas

deformacionais.

2.3.1 Mecanica de fratura elastica linear (LEFM)

Quando uma forga € aplicada a um material fragil observa-se um
trabalho realizado sobre o mesmo visto que a forga aplicada provoca um
deslocamento entre atomos e/ou moléculas, representando a deformacéo do
material. Este trabalho é convertido em energia elastica (recuperavel)
absorvida pelo material e em energia superficial absorvida na criagdo de novas
superficies neste material, por exemplo, durante o crescimento de trincas. O
material sofrera o processo de fratura se a diferenga de energia entre o
trabalho realizado (W) e a energia elastica absorvida (U) superar a energia
absorvida na criagdo de novas superficies (A) neste material. Em termos
matematicos esta relagao pode ser representada pela expressao a seguir:

(w-U)=y4 2.1)
onde y € a energia superficial do material por unidade de area e A é a area da
nova superficie criada. Considerando que o processo de fratura do material é
originado durante o crescimento de uma trinca (falha) com um certo
comprimento a, o balanco de energia mostrado na equacado (2.1) também
variara com o tamanho da trinca. Esta variagdo pode ser representada pela
expressao a seguir (a desigualdade mostra a existéncia de um valor limite de
taxa de energia necessaria para a propagacgao da trinca):

aw-v), o4 (2.2)

oa oa

A representacao fisica destas expressdes pode ser realizada

considerando uma placa de material fragil com uma certa espessura B e com
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uma trinca de comprimento a em crescimento. Neste caso a area superficial
durante o surgimento da trinca pode ser escrita como:

A=2Ba (2.3)

A variagcdo da area superficial A com o crescimento da trinca de

comprimento a pode ser representada por:

94 =2Bda (2.4)
ou melhor:
o4 =2B (2.5)
oa
Substituindo a equacgao (2.5) na equagéao (2.2) tem-se:
W=U), ,p, (2.6)
oa

Rearranjando esta expressdo obtém-se uma correlagédo que estabelece
a ocorréncia ou nao do crescimento da trinca em relagdo a um parametro, v,
que representa uma caracteristica do material, assim,

1\o(w -U)

No contexto de mecanica de fratura o termo 2y € geralmente substituido
por G, de tal forma que a condi¢cédo para que ocorra fratura passa a ser escrita
como:

H—G(W‘U )sq (2.8)
B oa ¢

onde G; € uma propriedade do material conhecida como "taxa de liberagdo de
energia elastica critica”, ou mais simplesmente, "fenacidade”. Este parametro
representa efetivamente a energia necessaria para aumentar o comprimento da
trinca por uma unidade de comprimento num pedago do material de largura
unitaria. Sua unidade é J/m?. Isto pode ser melhor entendido pela hipdtese de
Griffith, comumente usado como um critério de fratura, em que propde: “para
que um 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.
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Existem diferentes maneiras de se caracterizar a tenacidade do material
através de G, Uma delas é através da equacdo 2.9 para uma barra de

dimensao infinita.

G =2™ (2.9)
E
4
. I III |
| |
' . |I {
| b ]
!I ' = ~ ; {
[ I'| :.I '
¥ \ - ": |
I - e |
o b= ] 3

Figura 2.3 - Trinca planar central em uma placa larga sujeita a uma tensao

unixaxial. [27]

onde o ¢é a tensdo necessaria para provocar o crescimento da trinca com
comprimento 2a (Figura 2.3) e E é o modulo de elasticidade do material.
Portanto G, esta relacionado com uma propriedade essencial do material que é
sua rigidez representada por E. A equacéo (2.9) é adequada para determinar o
valor de G;. em um estado de tensdes biaxial, ou seja, num plano. Quando a
espessura é suficientemente grande para transformar o estado de tensdo em

triaxial, esta expressao transforma-se em:

2

G =“£m@—vﬁ (2.10)

c

onde v é o coeficiente ou razdo de Poisson do material, ou seja mais uma

propriedade do material.
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Os aspectos de tenacidade de um material também estado relacionados
com outro parametro conhecido como “fator de intensidade de tenséo”, K. Este
parametro € uma medida para a singularidade de tensdo na extremidade da
trinca. O estado de tensdes em torno da extremidade da trinca é responsavel
pela possibilidade de que a tensao principal atinja um certo valor para iniciar o
crescimento da trinca. O fator K, para um corpo de prova de dimenséo infinita,
pode ser obtido através da seguinte expresséo:

K =o(m)" (2.11)

Assim, se a aplicagcao da tensdao o exceder um certo valor critico, o,
para um comprimento de trinca pré-estabelecido de 2a o material entrara em
falha catastrofica. Portanto, existe um valor critico de K referido como K., “fator
de intensidade de tensao critico”, e muitas vezes conhecido como “fenacidade
a fratura”.

Comparando as equagdes (2.9), (2.10) e (2.11) é possivel relacionar K.

com G, através da seguinte expressao:

(EGC )1/2 =K, para estado de tensé&o plana (2.12)

ou ainda

{ (EG.)

1/2
| D } = K. para estado de deformac&o plana (2.13)
-V

Além de G; e de K; existe um outro parametro importante para
caracterizar os aspectos de tenacidade de um material, principalmente,
polimérico, ou seja, a sensibilidade do material a agudez da extremidade da
trinca. Geralmente para se medir os parametros G. e K; € necessario criar
artificialmente a trinca com o comprimento pré-estabelecido e este
procedimento é realizado através de usinagem padronizada do corpo de prova.
Assim, a agudez da extremidade da trinca dependera da ferramenta e do
processo de corte. Determinados polimeros sao mais sensiveis do que outros
em relagdo a agudez da ponta da trinca ou do entalhe. Por exemplo,
policarbonato, poliamidas e PVC passam de comportamento ductil para fragil,
sob impacto, dependendo da agudez do angulo na extremidade da trinca. A

principal razdo para este comportamento anbémalo é a sensibilidade a
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concentracdo de tensdo em torno da ponta do entalhe. Em materiais com
comportamento ductil existe uma regido em torno da ponta da trinca delimitada
por um raio r, que determina até onde o material possui uma zona de
deformagdo plastica, ou seja, até onde sofre escoamento. Este raio foi

determinado por Irwin através da seguinte expressao:

2
1 K
=|— | — A
r, (zﬁ)(ay] (2.14)

onde oy € a tensdo de escoamento do material e K o fator intensidade de
tensdo. Assim, quanto maior for o valor de r, maior serd a resisténcia do

material ao crescimento da trinca, ou seja, maior sera a tenacidade do material.

Tabela 2.1 — Parametros de tenacidade sob fratura para varios polimeros [28].

MATERIAL G (kJ/m?) K. (MN/m®?) (Keloy)? (mm)
ABS 5 2-4 17
Poliestireno 0,3-0,8 0,7-1,1 0,4
LDPE 6,5 1 16
HDPE 3,5-6,5 0,5-5 5-100
PP copolimero 8 3-45 22-40
PVC 1,3-1,4 1-4 1,1-18
Poliamida 6,6 0,25-4 3 3,6
Policarbonato 0,4-5 1-2,6 0,4-2,7

O material sofrera fratura somente se o valor de K superar o seu valor critico
K.. Desta forma a expresséao (KC/csy)2 pode ser utilizada para representar a
tenacidade de polimeros ducteis. Este parametro € conhecido como “fator de
ductilidade”. A Tabela 2.1 mostra os valores de G, K; e (KC/csy)2 para varios
polimeros. Deve ser ressaltado que estes parametros sao obtidos através de
ensaios realizados sob baixas taxas de deformacéo (tragdo uniaxial ou flexao
em trés pontos).

Em termos de engenharia, grande parte das vezes, & necessario

conhecer a tenacidade de um material quando submetido a solicitagdes
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bruscas sob impacto, portanto sob elevadas taxas de deformacgdo. Para
materiais poliméricos a caracterizacdo de sua tenacidade sob impacto é
essencial, visto que a sua caracteristica viscoelastica proporciona um
comportamento mecanico altamente dependente do tempo necessario para a
deformacéo, ou seja, da taxa ou velocidade de deformacao.

Apesar do principio de calculo de obtencdo de G, ser o mesmo daquele
utilizado para ensaios mecéanicos de baixa taxa de deformacdo, a forma de
calcular G, € um pouco diferente. O ensaio mecanico sob impacto mais
indicado para tal € o método CHARPY, utilizando corpos de prova entalhados.

A expressao mais adequada para a determinagéao de G; € mostrada a seguir

U
G =—= (2.15)

© (BDg)

onde U. € a energia de impacto necessaria para romper o corpo de prova cujas

espessura e largura sao respectivamente B e D, e ¢ € uma fungédo geométrica
que depende essencialmente da correlacdo entre o tamanho do corpo de
prova, a distancia pré-estabelecida entre apoios durante o ensaio e a
profundidade do entalhe realizada no corpo de prova. Os valores de ¢ sdo
encontrados na literatura na forma de tabelas especificas [29]. Na pratica a
obtencgao de G. é realizada tragando uma curva U versus BD¢ e determinando
o coeficiente angular da reta obtida.

Conhecendo-se os valores de G. obtidos sob impacto e do mdédulo de
elasticidade pode se calcular os valores de K; através das equacgdes (2.12) e
(2.13). Assim, é possivel conhecer a mudanga do comportamento
deformacional do material quando a solicitagdo passa da condicdo quase-
estatica para dindmica, através de ensaios realizados a baixas e altissimas
taxas de deformacdo. Apesar de ser possivel esta verificacdo, este
procedimento é restrito a materiais que obedecem aos conceitos dentro da
Mecénica de Fratura Elastica Linear (LEFM), estabelecida por Griffith, ou seja,
materiais que possuem uma grande contribuicdo de comportamento fragil sob
fratura. Para materiais que possuem comportamento ductil sob fratura os

principios anteriores ndo podem ser diretamente aplicados.
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Vu-Khanh [30] estabeleceu um novo procedimento para se obter o
parametro de tenacidade G. sob impacto para plasticos tenacificados através
de incorporagao de elastdmeros. Para este sistema foi plotado o grafico UyBD
versus BD e o coeficiente angular foi correlacionado com G,. Foi observado
que para plasticos tenacificados a energia de fratura varia com a extensao do
entalhe o que altera seu comportamento sob fratura em comparagcdo aos
sistemas que obedecem a LEFM.

A determinagao de parametros de fratura sob impacto do tipo G. e sua
correlagdo com caracteristicas do material E e o, tornou-se viavel apos o
desenvolvimento da técnica de ensaios sob impacto instrumentado. Isto é
possivel, pois tanto E como o, podem ser obtidos simultaneamente com a
energia de fratura sob impacto U; [31]. Neste tipo de ensaio obtém-se uma
curva de energia de impacto e/ou forga sob impacto versus tempo de impacto
ou deformacdo sob impacto, apés um procedimento de conversao. A curva
obtida pode ser comparada a uma curva tensido-deformacao, semelhante
aquela em ensaios sob tracdo, compressao ou flexao. A regido inicial da curva
é linear e representa o comportamento elastico do material sob impacto. A
medida que a curva perde a linearidade observa-se o inicio do fenbmeno de
escoamento do material sob impacto. A curva atinge um maximo que
corresponde ao inicio de propagacgao da trinca, ou melhor, do entalhe preé-
usinado. Assim, os valores de G, e K; podem ser obtidos através do
procedimento estabelecido por Vu-Khanh [30], através da inclinagao da curva
U versus BD¢g, ou U/A versus A, e pelas expressdes estabelecidas por LEFM,
equacdes (2.9), (2.10), (2.12) e (2.13).

2.3.2 Mecanica de fratura nao linear (NLFM)

Sabendo que os plasticos tenacificados e as blendas poliméricas
dificilmente satisfazem as condi¢des da LEFM foi necessario desenvolver uma
forma de avaliar a mecanica sob fratura de polimeros ducteis que apresentam

um comportamento nao-linear.
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Escoamento c

Plastico / 1

o

Figura 2.4 - Transferéncia de energia deformacional na regido em torno da

extremidade da trinca.

Desta necessidade surgiu a J-integral que € uma integral de contorno,
independente do caminho, que descreve as tensdes, deformacbes e
deslocamentos, de qualquer caminho de uma trinca isolada com deformacao
elastica linear ou nao-linear, que precedem o crescimento da trinca. Rice [32]
foi o primeiro aplicar a J-integral nos materiais elasto-plasticos e desenvolveu
0s conceitos como um meio de analisar os problemas de fratura. Para uma

trinca bidimensional, a J-integral € dada por:
J:J(wdy—Ta—udsj (2.16)
v ox

onde (x, y) séo as coordenadas retangulares normais a frente da trinca, y é

perpendicular a superficie de fratura (Figura 2.4); ds é o incremento do
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comprimento do arco ao longo do contorno C,, T é o tensor tensdo e w é a

densidade de energia deformacional (: I%d%] .
0

Para tornar o conceito de J-integral util e relevante para caracterizagao
de fratura em laboratérios, € necessario buscar uma interpretacdo energética
da integral de contorno. Matematicamente, J pode ser considerada como uma
taxa de liberacdo de energia elastica nao-linear equivalente a G no caso
elastico linear [28]. Isto é, J é relacionado a taxa de liberacdo de energia
potencial associada com o movimento ou deslocamento da trinca em um
material elastico linear e/ou ndo-linear.

Para fratura elastica linear, J. = G.. Para fratura elasto-plastica, Sumpter
e Turner [33] propuseram que J pode ser separado em uma parte elastica, Jo e
em uma parte plastica, Jp, da seguinte forma:

n U

nU, P p
(W —a)B YW -a)B (2.17)

J=J,+J, =

onde U, e U, sdo as componentes de energia elastica e plastica da energia
total; 7. e 7, s&o os correspondentes fatores de correcdo de geometria,

respectivamente. Além disso, descobriu-se [28,33] que 7,~7n,~2 para

geometria SENB (corpo de prova para flexdo em trés pontos com entalhe

simples) para pré-trinca profunda (a/W >0.5).

(I

Figura 2.5 - Esquema de um corpo de prova SENB mostrando as dimensdes

B -
e

da relagao a/W.

Portanto,

=2V (2.18)
Bb
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onde U ¢é a &rea total sob a curva carga-deslocamento e b = (W —a). A equagéo

(2.18) simplificou grandemente a analise tedrica necessaria para determinar o
valor critico de J, J;, no inicio do crescimento da trinca. A importancia da
equacgao (2.18) é refletida no seu uso generalizado na caracterizacdo de
tenacidade a fratura de muitos materiais ducteis baseado na norma ASTM
E813 [34] Para uma geometria CT (Tragdo compacto), a expressado deve ser
multiplicada por um fator de corregcdo geométrica, f(a/W), o qual depende da

razao trinca/espessura (a/W):

2U
J = Ef(%”) (2.19)
onde f e a sao definidos por:
79,)=(+a)fi+a?) (2.20)
o =24(a/b) +afb+1/2-2(ajb+1/2) (2.21)

O método 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 determinagao da
"tenacidade a fratura", J,, em 1981 (ASTM E 813-81) [34], a primeira norma
destinada especificamente a materiais plasticos surgiu somente em 1996
(ASTM D 6068-96) [35]. Esta norma apresenta um procedimento para a
determinacao de curvas J-R, mas nao existe ainda um procedimento especifico
para a determinacao da tenacidade a fratura, J;, para materiais plasticos.

Tanto a ASTM E 813-81, suas atualizacbes ASTM E 813-87 [36] e 89
[37], e a ASTM E 1737-96 [38] foram desenvolvidas para materiais metalicos,
portanto sua aplicacdo aos materiais plasticos € uma adaptacéao.

Vu-Khanh [30] utilizou a norma ASTM E 813-81 para caracterizar a
tenacidade a fratura de poliamida 66 tenacificada através de ensaios de
impacto Charpy e flexdo em trés pontos a 10 mm/min. Verificou que o valor da
tenacidade a fratura € menor nos ensaios de flexdo em trés pontos, portanto a

taxa de deformacdo tem influéncia sobre a tenacidade do material. Sob
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impacto, a tensdo no escoamento é mais alta e o efeito do arredondamento da
extremidade da trinca deve ser reduzido, resultando em menor erro na

determinacao da energia de fratura na iniciagao da trinca.

2.3.3 Método do Trabalho Essencial de Fratura (EWF)

Wu e Mai [39] apresentaram a teoria do método EWF onde € proposto
(Figura 2.6) que quando um solido ductil fraturado, como uma blenda de
polimero tenacificado, estd sendo solicitado, o processo de fratura e a
deformacéo plastica ocorrem em duas regides distintas, denominadas, zona de

processo de fratura (FPZ) e zona plastica externa a FPZ.

DENT SEN-3PB

| Zona de Processo de Fratura [FF'Z]\l

— —:’%g @:;ﬁ— Entalhe

— I ———— Zunauléﬂicaf _lz

— —~

Figura 2.6 - Esquema de amostras de fratura ductil apresentando a zona de

processo de fratura (FPZ) e a zona plastica.

Durante a propagacao da trinca, o trabalho de fratura dissipado na zona
plastica ndo é diretamente associado com o processo de fratura. Somente
aquele trabalho absorvido dentro da zona de processo de fratura € uma
constante do material. Portanto, o trabalho de fratura total, W} deve ser
separado em duas partes, isto é, trabalho essencial de fratura (W,) e trabalho
n&do-essencial de fratura (W,). O trabalho essencial de fratura € a energia
dissipada na zona de processo de fratura, enquanto que o trabalho nao-
essencial de fratura é a energia dissipada na zona plastica. O trabalho de
fratura total é, portanto, dado por:

Wi =W, + W, (2.22)
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Fisicamente, W, é o trabalho necessario para criar duas novas
superficies e é consumido no processo de fratura envolvido. Em fratura fragil
de polimeros vitreos, W, € usado para estirar e, em seguida, quebrar as fibrilas
da fissura na zona de fissura na extremidade da trinca, como mostrado na
Figura 2.7a. Em fratura ductil de polimeros, W, &€ consumido para formar, e
subsequentemente, quebrar a zona empescocgada a frente da extremidade da

trinca, Figura 2.7b.

Zona de fissura Zona empescogada
F— o Zona plastica
P .
p

(@) (b)

Figura 2.7 - Esquema da zona de processo (a) em polimero vitreo (b) em

polimero ductil.

Teoricamente, o trabalho essencial especifico de fratura modo I, como

mostrado na Figura 2.8, pode ser definido como [40,41]:

;n_ _ Sic
d[odz+ [o(a,)dA, (2.23)
0

&,d

Wé’

onde:
d é a largura da zona de processo de fratura e € da ordem da espessura do

corpo de prova
o e ¢ sao tensao e deformacao verdadeiras
£n e ¢, sao deformagdes do empescogamento verdadeira e de engenharia

o e A, séo a tensdo e o deslocamento da abertura da extremidade da trinca

dentro da zona de processo de fratura
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0, € o valor de modo | critico de A,.

Obviamente, o primeiro componente da Eq. 2.23 refere-se ao trabalho
plastico de empescogamento e o segundo componente refere-se ao trabalho

de fratura do pescogo.

222222

3 o

Ry
| p !

Figura 2.8 - Contorno esquematico usado na definigdo de w, na Eq. 2.23.

W, é essencialmente uma energia superficial, e para uma dada
espessura, este é proporcional ao comprimento de ligamento, /, e W, é uma
energia volumétrica e proporcional a /*>. Portanto o trabalho de fratura total é
reescrito da Eq. 2.22 como

W,=w,il+ ,Bwpz‘l2 (2.24)
e o trabalho de fratura total especifico, wy, € dado por

w
w, = [T[J =w, +pw,l (2.25)

onde:

w, ew, s80 o trabalho essencial especifico de fratura e trabalho n&o-

essencial especifico de fratura (ou trabalho plastico especifico)
respectivamente

S é o fator de forma da zona plastica

t € a espessura do corpo de prova.

Se assumirmos que w, € uma constante do material e que w, e S séo
independentes de /, entdo, quando wr é posto em um grafico em funcéo de !

de acordo com a Eq. 2.25, deve existir uma relagcao linear entre wre [. Pela
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extrapolacado desta reta para comprimento de ligamento igual a zero, w, pode
ser determinado da intersecg¢ao no eixo Y, e a inclinagdo desta reta fornece
L.wp (Figura 2.9). Mas, se f muda com a geometria da zona de processo [42] e
o comprimento inicial de trinca, uma relacao linear entre wre / somente podera
ser obtida se a similaridade geométrica for mantida para todos os

comprimentos de ligamento.

Avp

Figura 2.9 - Grafico esquematico da relacao entre wre /.

Portanto, se a absorcdo plastica aumenta com a diminuigdo do
comprimento de ligamento, a condigcdo de estado de deformagao plana deve
aproximar-se quando o comprimento de ligamento € reduzido. Portanto, de
acordo com o estado de tensdo da area de ligamento, ha dois tipos disponiveis
de trabalho essencial especifico de fratura, trabalho essencial especifico de
fratura no estado de tensdo plana (we) e trabalho essencial especifico de
fratura no estado de deformacgéo plana (w;). O we pode ser obtido se a razdo
[/t for grande o suficiente para assegurar a condicdo de estado de tenséao
plana na area de ligamento, e isto foi provado ser uma constante do material
para uma dada espessura do corpo de prova [40,41,43,44]. Com a reducdo da
razao a absorcao plastica aumenta e a transicdo de estado de tensao plana-
deformagédo plana (Figura 2.10) pode ocorrer em uma certa razdo [/t.
Previamente, foi proposto que a transi¢do geralmente ocorre em uma razéo de

[/t = 3-5 para muitos materiais ducteis. Uma relagdo linear na regidao de
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transicdo, geralmente, pode n&o ocorrer. Entretanto, se a espessura da
amostra satisfizer o mesmo critério de tamanho para medidas validas de Jjc,
onde

B> 25(&] (2.26)

o,

entdo, as condicdes de estado de deformacdo plana serdo alcangadas com o
proximo decréscimo do comprimento de ligamento e o wj, pode ser obtido da
interseccado (Figura 2.10). Alguns pesquisadores sugerem que O W, € uma

constante do material independente da geometria da amostra [40,41,43,44].

Regidio de transicio de astado de
Wf tensio plana-deformacie plarna

|

| Regifio de estado de
|
| fensda pland
|
|

=

|
|
I
|
| Regidio de estadeo de

e ‘;:ﬁ‘\-:.__ deformaciio plana

1 | —

Figura 2.10 - Grafico esquematico de wr versus [/, mostrando as regides de

estado de tensao plana e estado de deformacgao plana.

Saleemi e Nairn [45] confirmaram o limite de />3 -5t em seus estudos

em nailons tenacificados com borracha. Eles verificaram que a tensdo, o,
(tensdo no ponto de escoamento total), aumenta acentuadamente apés /<3¢,

indicando uma absorcao plastica crescente com a diminuicdo do comprimento
de ligamento.
Posteriormente, Wu e Mai [38] testaram filmes de polietileno de baixa

densidade linear (LLDPE) com espessura de 0,285 mm e descobriram que o,
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aumentou rapidamente em [/ <14¢, o que indica que a transicdo de estado de

tensdo plana-deformacgao plana ocorreu muito antes do esperado. Hashemi
[46] também mostrou que a transicdo ocorreu em um comprimento de
ligamento muito maior do que 5t em filmes poliméricos com espessura de 0,125
mm. Porém, Karger-Kocsis e colaboradores [47] sugeriram que o limite inferior

dado por />3t € muito conservador para corpos de prova de copoliéster

amorfo com espessura variando de 0,5 a 3 mm, pois ainda foi observada boa
linearidade com dados tomados abaixo do limite inferior. Assim sugere-se
[39,48] que ndo ha um limite inferior universal de comprimento de ligamento em
relagcdo a espessura da amostra para a determinacao do trabalho essencial de
fratura no estado de tensao plana. O protocolo da ESIS para medigdes de EWF

sugere um grafico de o, versus [ para assegurar a validade de dados

experimentais no estado de tensao plana.

O limite superior para se obter medidas validas de EWF no estado de
tensdo plana é determinado pelas condi¢bes em que o ligamento deve estar
completamente escoado antes da iniciacdo da trinca [44] e que a zona plastica,
rp, deve estar livre de interferéncias de efeitos de borda do corpo de prova.
Geralmente, é aceito que quando / € menor do que o minimo de W/3 ou 2r,,
podem ser obtidos dados de trabalho de fratura validos no estado de tenséao
plana [39]. Mas resultados mostrados por Karger-Kocsis e colaboradores.
[44,47] indicam que o limite superior de ligamento é muito restrito também, pois
se encontram boa linearidade e similaridade geométrica da zona de processo
em comprimentos de ligamento maiores. Hashemi [46] apresentou descobertas
similares. Parece que a perda de linearidade na regido superior ndo mantém
relagdo com o minimo de W/3 ou 2r,. O protocolo da ESIS recomenda um
maximo arbitrario de 15 mm para corpos de prova de tragcdo entalhados

duplamente nas faces opostas (DENT) (Figura 2.11a).
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Figura 2.11 - Exemplos de corpos de prova: a) DENT (tracdo entalhado
duplamente), b) SEN-3PB (flexdo em trés pontos com entalhe
unico) e c) CT (tracdo compacto)[39].
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A revisdao Dbibliografica reune artigos que complementam a
fundamentacgéo tedrica e os mais recentes trabalhos que mostram o grande
interesse da comunidade cientifica quanto ao método EWF.

Mai e Powell [40] utilizaram amostras DENT e DCNT (tracdo com
entalhe passante central, o ligamento € dividido nas duas bordas do corpo de
prova) e obtiveram valores de w, idénticos para um PEAD (polietileno de alta
densidade). Confirmando a independéncia do w, em funcdo da geometria dos
corpos de prova em ensaios de tragao uniaxial.

Maspoch e colaboradores [49] caracterizaram copolimeros em bloco de
etileno-propileno usando o método EWF. Utilizaram corpos de prova injetados
em trés diferentes espessuras e foram realizados ensaios tanto na direcéo
longitudinal como na diregdo transversal ao fluxo de injecdo. Na diregcao
transversal ao fluxo de injecao, praticamente, ndo ha diferenca no valor de w,
para as trés diferentes espessuras, mas na diregao longitudinal ao fluxo pode-
se observar grande aumento de w, com a diminuigdo da espessura como
mostra a Figura 3.1. Tal aumento € justificado pela camada superficial (skin)
com grande orientagcdo molecular. Quanto menor a espessura maior o
cisalhnamento do fundido em relagdo as paredes do molde e, portanto, maior
orientagdo molecular. A propagacgao da trinca torna-se mais dificil na diregéo

transversal a orientacdo molecular, aumentado a tenacidade a fratura.

—0— Transversal ao fluxo de injecdo
—O— Diregédo do fluxo de injecdo

Espessura (mm)

Figura 3.1 - we, em fungdo da espessura para copolimero em bloco etileno-

propileno. [49]
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Yokoyama e Ricco [50] estudaram a influéncia do tipo de modificador de
impacto sobre o comportamento de fratura em PP. Foram utilizados dois tipos
diferentes de elastbmeros como modificador de impacto, o elastdmero de
etileno-propileno (EPR) e o elastdmero de etileno-buteno (EBR) com diferentes
massas molares. Verificaram que o comportamento do w,, qualitativamente,
confirma os resultados obtidos nos ensaios de fratura sob impacto, embora os
diferentes métodos parecerem apresentar diferente sensibilidade tanto em
relagao ao tipo de elastdmero quanto em relagdo a massa molar.

Fasce e colaboradores [51] estudaram a aplicagdo do método EWF em
ABS e PP sob impacto e verificaram que os valores de energia de impacto para
a geometria DENT foram maiores do que os obtidos para a geometria SENB
para uma mesma espessura. Mas um fato importante foi observado, o valor de
We € 0 mesmo para as duas geometrias, confirmando que w, € uma
propriedade do material ndo afetada pela geometria em condi¢cdes de impacto.
Os valores de pw, obtidos foram mais altos para a geometria DENT, o que foi
considerado consistente com as maiores zonas de deformacdo plastica
externas quando comparadas com a geometria SENB para um mesmo
comprimento de ligamento. Foi observado, também, um grande espalhamento
dos dados experimentais para a geometria DENT devido a grande dificuldade
em se conseguir um perfeito alinhamento dos entalhes e as tensdes
introduzidas pelas garras do equipamento. Desta forma, concluiram que o
método EWF pode ser aplicado a ensaios de impacto de alta taxa
deformacional desde que o ligamento apresente escoamento completo; o
trabalho essencial seja proporcional ao comprimento de ligamento e o trabalho
nao-essencial ao quadrado do comprimento de ligamento.

Ferrer-Balas e colaboradores [52] estudaram a influéncia da temperatura
sobre o comportamento de fratura em filmes de polipropileno utilizando estudos
de fractografia obtida por microscopia eletrénica de varredura (MEV) para
explicar resultados obtidos pelo método EWF. As imagens obtidas por MEV
permitiram explicar o comportamento de fratura de polipropileno homopolimero

e copolimero baseado nos mecanismos de microdeformacao. Nos copolimeros
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foi possivel observar, que para temperaturas abaixo da transicdo vitrea das
duas fases (-40°C), a presencga de vazios de formato esférico, os quais n&o se
deformam mesmo dentro da zona de processo de fratura. A 0°C ja e possivel
observar deformacédo dos vazios na direcdo da solicitacdo e um aumento da
densidade dos vazios. A 50°C ndo se observa vazios nem embranquigcamento
sob tensdo o que foi explicado pelo fato das duas fases estarem acima de suas
Tg’s permitindo uma deformagdo homogénea caracterizando a ocorréncia de
microescoamento sob cisalhamento. Assim pode-se concluir que em
temperaturas onde a fase dispersa (fase de polietileno) encontra-se acima de
sua Tg e a fase matriz (fase de polipropileno) encontra-se abaixo de sua Tg
ocorre diferenca na capacidade de deformacdo na interfase acompanhada de
cavitagcdo com vazios esféricos. Assim, a queda nos valores de w,, para o0s
polipropilenos copolimeros, a partir de 50°C pode ser explicada baseado na
fractografia de MEV.

Karger-Kocsis e Barany [53] estudaram o efeito da porcentagem de
cristalinidade e da taxa de deformacao sobre os parametros de fratura do
método EWF em PP sindiotatico e verificaram que o w, aumenta levemente
com o aumento da cristalinidade, mas € pouco afetado pela taxa de
deformacéo. O w, € igualmente afetado pela cristalinidade e diminui com a taxa
de deformacao.

Fayolle e colaboradores [54] estudaram a influéncia da temperatura
sobre os parametros do método EWF em filmes de PP e determinaram a
transicdo ductil-fragil através da variagcdo de w. em funcdo da temperatura
(Figura 3.2).
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Figura 3.2 — Determinacgdo da transigao ductil-fragil utilizando we em funcéo da

temperatura de ensaio [54].

Grein e colaboradores [55] estudaram a influéncia da taxa de
deformacéo sobre a tenacidade a fratura de PP isotatico e blenda PP/EPR em
uma grande faixa de velocidades de ensaio. we e w, sdo, altamente,
correlacionados com a natureza dos mecanismos de tenacificagao associados
com a fratura. Por outro lado, w, também é sensivel a velocidade de ensaio,

mas pouco representativo no comportamento global.
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Figura 3.3 — we € fw, em funcédo da taxa de deformacéo obtidos das curvas de

ws versus ligamento para o PP isotatico. [55]
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Karger-Kocsis e Moskala [56] estudaram a influéncia da massa molar de
filmes amorfos de PEN sobre we, e w, usando amostras DENT e verificaram
que o EWF aplica-se para os PEN’s porque eles apresentaram escoamento
completo do ligamento antes do crescimento da trinca. Observando o
escoamento na curva carga-deslocamento foi possivel dividir entre partes
essencial especifica e ndo-essencial do trabalho de fratura necessario para
escoamento (wey, © Wp,) € para empescogamento (We, € Wp,). A massa
molecular n&o influenciou we ), 0 que sugere que este € um parametro material
real. Eles argumentam que a resposta ao EWF do PEN €& governada pela
densidade da rede de emaranhamentos.

Hashemi [57] estudou o efeito do tamanho e da geometria do corpo de
prova na determinacao dos parametros de EWF em filmes de PBT. Ele usou
duas geometrias diferentes para o ensaio sob tragdo: SENT (tracdo com
entalhe unico) e DENT. Ele verificou que o w, é independente da espessura, e
para corpos de prova com larguras maiores que 20 mm, também é
independente da largura. O w, aumenta com o aumento da espessura, mas
nao mostra variacdo significativa com a largura do corpo de prova,
principalmente quando a largura torna-se maior do que 20 mm. Foi encontrada
boa conformidade entre os valores de w, obtidos pelas diferentes geometrias
de corpo de prova. Entretanto, corpos de prova do tipo SENT,
consistentemente, proporcionaram um w, maior. Apesar dos corpos de prova
DENT e SENT apresentarem, aproximadamente, o mesmo w,, 0 autor
manifestou preferéncia pelos corpos de prova DENT. A raz&o é que o pw, é
menor na geometria DENT e, portanto resulta numa inclinagdo menor, o que
torna a extrapolacdo da curva mais facil e, portanto a obtencdo de uma
intersec&o mais precisa.

Larocca [58] observou na literatura que o compatibilizante MMA-GMA
(poli-[metacrilato de metila — metacrilato de glicidila]) obtido por polimerizagao
em massa, apesar de permitir um menor controle das condi¢cdes da reacao é
mais eficiente porque permite a obtencdo de uma massa molar menor
permitindo maior mobilidade das moléculas do compatibilizante na interface da

blenda PBT/AES. Como a polimerizagcdo em massa permite quase 100% de
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conversao, ocorre também uma densidade maior de grupos reativos. A
polidispersividade na polimerizagdo em massa € maior do que na
polimerizagdo em solugao, o que também é interessante, pois as moléculas
maiores permitem uma maior adeséo interfacial. E além destas vantagens e do
alto rendimento da reagcao, nao ha necessidade de utilizagdo de solvente com
posterior necessidade de extracdo do mesmo.

Mouzakis e colaboradores [59] em seus estudos com blendas de PET
com elastdbmero poliolefinico modificado com metacrilato de glicidila
observaram também que as blendas com 10% em peso de modificador
apresentaram grande sensibilidade em relagdo as condi¢gbes de injecdo. A
razao para tal efeito encontra-se no comportamento de cristalizagcdo do PET, o
que foi comprovado com analises de DSC e DMTA.

Recentemente, Wong e colaboradores [60] comegaram estudos de
aplicabilidade do método EWF em outro tipo de ensaio mecanico, o ensaio de
rasgamento em filmes de PETG (poli-tereftalato de etileno glicol), PP
homopolimero e copolimero, e obtiveram resultados satisfatorios.

Li e colaboradores [61] estudaram o efeito da compatibilizagdo em
blendas PET/PE e verificaram que we € w, aumentam, significativamente, com
a adicdo do compatibilizante (Figura 3.4). Também acham que o limite superior

para o comprimento de ligamento de W/3, sugerido pela ESIS/EWF é muito

restritivo.
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Figura 3.4 - we e w, em fungdo do teor de compatibilizante EVA para blenda
PET/PE. [61]
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Chen e colaboradores [62] estudaram a influéncia de diferentes
estruturas moleculares do PET e da taxa de deformacgado sobre os parametros
do método EWF e verificaram que tanto w, quanto w, sofrem forte influéncia da
estrutura molecular do PET. Os parametros sofrem, também, influéncia da taxa
de deformagao devido, segundo os autores, a competicdo de dois mecanismos:
fragilizacdo devido a taxa de deformacéo e aquecimento adiabatico.

Kim e Karger-Kocsis [63] estudaram a possibilidade de aplicar o método
EWF ao ensaio de rasgamento em PET e PETG e verificaram ser possivel
obter tanto o we quanto w,, apesar de acharem necessarios mais trabalhos
para melhorar a precisao dos resultados.

Barany e colaboradores [64] estudaram o efeito do envelhecimento sob
temperatura e umidade em PET. Os ensaios foram realizados a varias
temperaturas. Verificaram que o w, diminui com o aumento da temperatura
apdés o envelhecimento, comportamento inverso ao do material antes do
envelhecimento. Os autores explicam que este comportamento ocorre devido a
viscoplasticidade do PET antes do envelhecimento e devido ao efeito
plastificante da agua apos o envelhecimento.

Arkhireyeva e Hashemi [65] estudaram a influéncia da temperatura de
ensaio e da espessura de corpos de prova de filmes de PVC nao plastificado
sobre o w,. Foram utilizados corpos de prova DENT. Obtiveram uma relagao
linear entre wr e 0 comprimento de ligamento e os valores de w, apresentaram-
se independentes da temperatura, mas apresentaram um acréscimo linear com
0 aumento da espessura nas diferentes temperaturas. Baseado no pico de
carga maxima, a curva forca versus deslocamento pode ser dividida em
trabalho de fratura especifico para escoamento (w,) e trabalho de fratura
especifico para empescogamento/rasgamento (wp). Uma relagdo linear foi
encontrada para cada termo como uma fungdo do comprimento de ligamento a
partir dos quais o trabalho essencial especifico [(We,y), (We nt)] € O trabalho ndo-
essencial [(ByW),y), (BntWp,nt)] foram determinados. Os resultados mostraram que

(wey) € (Went) aumentam linearmente com a espessura. Entretanto, enquanto
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(Wey) diminui, (wen) aumenta com o aumento da temperatura para cada
espessura.

Maspoch e colaboradores [66] estudaram o efeito da espessura e da
taxa de deformacao sobre os pardametros de EWF em filmes de PVC nao
plastificado. Observaram que w, € w, ndo variam na faixa de espessura entre
0,25 e 0,5 mm. w, e pw, sdo independentes da taxa de deformacédo em
condigbes de carregamento quase-estatica (velocidade de ensaio < 100
mm/min) e w, diminui, drasticamente, devido ao carregamento dinamico
(velocidade de ensaio = 1,2 m/s).

Luna e colaboradores [67] estudaram a aplicabilidade do método EWF
em corpos de prova SEN-3PB de ABS no estado de deformacido plana.
Segundo os autores nem sempre foi possivel atingir a condicdo de escoamento
totalmente desenvolvido anterior a propagagao da trinca, mas mesmo assim foi
possivel obter 6timos resultados de parametros de fratura do método EWF. A
temperatura de 80°C, o wj praticamente ndo variou com a espessura e 0s
valores de espessura minima para aplicabilidade do método também foi
praticamente igual. Para uma mesma espessura, a variagdo de 20 para 80°C
afetou de forma consideravel o wie (de 3,4-4,7 para 6,3 kJ/m?) e a espessura
minima para aplicagao do método varia de 7,1 mm para 2,8 mm.

Hashemi [68] utilizou o método EWF para caracterizar a tenacidade a
fratura de filmes de poliestireno de alto impacto (HIPS) com corpos de prova
tipo DENT e SENT em diferentes temperaturas. O autor verificou que we e fw,
sao maiores para tipo SENT. Observou também que w, ndo é sensivel a taxa
de deformagédo, enquanto pw, aumenta com o aumento da taxa de
deformacgdo. Os parametros foram, consistentemente, maiores quando a trinca
propagou-se na direcdo normal a diregdo de extrusdo do que na diregao de
extrusao.

Plucknett e Normand [69] estudaram a aplicagdo do EWF no estado de
tensdo plana para compésitos de gel biopolimero pseudo-ducteis. Utilizaram
amostras tipo DENT para obter as contribuicdes plastica e elastica do
crescimento de trinca durante a fratura. Observaram uma transicdo do estado

de tensao plana para o estado de transicao de tensao plana-deformacéao plana
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quando o comprimento de ligamento original diminui abaixo de
aproximadamente 8 a 9 vezes a espessura do corpo de prova. Este fato péde
ser observado através de um grafico de trabalho total absorvido versus
comprimento de ligamento, onde se observa a presenga de duas regides
lineares marcando a transicdo. Os valores dos parametros de EWF puderam
ser obtidos das curvas de trabalho total versus comprimento de ligamento,
apesar de apresentarem alto valor de desvio padréao.

Musto e colaboradores [70] estudaram a aplicacdo do método EWF para
avaliar a tenacidade em poliimidas reforcadas com particulas de silica.
Concluiram que o método foi capaz de verificar o aumento da tenacidade em
funcdo da incorporacdo de particulas de silica. Verificaram também que os
parametros do método EWF variam linearmente com a temperatura.

Arkhireyeva e Hashemi [71] estudaram o efeito da temperatura de
ensaio sobre os parédmetros do método EWF em filmes de PEEK — poli(éter-
éter cetona) e verificaram que w, diminui com o aumento da temperatura e pw,
aumenta com o aumento da temperatura.

Hashemi [72] estudou a influéncia da temperatura e da taxa de
carregamento sob o trabalho essencial de fratura em filmes de PC. Os
resultados obtidos em corpos de prova de geometria SENT mostraram que o
we de filme de PC é aproximadamente independente tanto da temperatura
quanto da taxa de carregamento. Por outro lado, pw, varia com a temperatura,
mas nao mostra variagao sistematica com a taxa de carregamento. O valor de
pw, aumenta linearmente com a temperatura interceptando o valor zero em —
23°C.

Karger-Kocsis e Ferrer-Balas [73] estudaram a influéncia da taxa de
deformacgao sobre os parametros do método EWF em placas de copoliéster
amorfo e verificaram que nos ensaios dinamicos de impacto sob tracéo
fornecem valores de trabalho essencial de fratura em estado de deformagao
plana, pois a superficie fraturada do corpo de prova é completamente ductil, a
zona plastica desenvolvida é bem limitada e como consequéncia os valores de
We NO escoamento e total sdo praticamente os mesmos. De acordo com a

aproximacao proposta neste trabalho, o trabalho essencial especifico de fratura
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no estado de deformacéo plana pode ser aproximado pelo valor do trabalho
essencial especifico de fratura no escoamento no estado de tensio plana, o
qual pode ser obtido facilmente nos ensaios quase-estaticos.

Ho e Vu-Khanh [74] estudaram o efeito do tempo de envelhecimento
sobre os parametros do método EWF e verificaram que os mesmos diminuem
continuamente com o tempo de envelhecimento para o PC em estudo.

Wildes e colaboradores [75] estudaram a influéncia de espessura,
compatibilizante e tipos e teores diferentes de modificadores de impacto em
blendas PC/ABS. Verificaram que w,, praticamente, ndo varia com a espessura,
mas varia com o tipo e teor de modificador de impacto e com a presenca de
compatibilizante.

Inberg and Gaymans [76,77,78] fizeram um estudo bem completo do
comportamento de fratura do PC e PC/ABS apresentado nesta sequéncia de
artigos. No primeiro artigo eles estudaram o efeito da taxa de deformagéo [76]
e comentaram a dificuldade em encontrar dados experimentais para PC e
PC/ABS sobre uma faixa de velocidades de ensaio, incluindo deformagao em
alta velocidade, na literatura. Eles explicitam a importancia de se estudar uma
grande faixa de velocidades de ensaio, uma vez que é evidente que o
comportamento a altas velocidades ndo pode ser considerado uma
extrapolacdo do comportamento a baixas taxas deformacionais, isto €, ndo se
deve entender o comportamento no ensaio dinamico como uma extrapolagao
dos ensaios quase-estaticos. Como ja observado, pode ocorrer a mudanga de
estado de tensao na extremidade da trinca em fungao da velocidade de ensaio
mudando totalmente o comportamento de fratura do material. Outra
observacéo interessante deste artigo foi a verificagdo de um comportamento de
fratura do PC inesperado, onde se esperava uma fratura de forma mais fragil
com o aumento da velocidade de ensaio, ocorreu o oposto e o motivo foi a
combinagdo de uma tensdo de fratura maior e uma deformagédo de fratura
levemente menor resultando em um comportamento mais ductil do material.
Para a blenda PC/ABS, esta se mostrou insensivel a velocidade de ensaio.
Num segundo artigo [77] os mesmos autores estudaram a sensibilidade ao

entalhe do PC e do PC/ABS e observaram que a utilizacdo da lamina para
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confecgao de pré-trinca resulta em deformacéao plastica na regidao ao redor da
extremidade da trinca antes do ensaio e pode influenciar os resultados do
ensaio. A reprodutibilidade dos resultados quando se usa a lamina € também
um problema frequente. Também citam que em fungdo da agudez do entalhe
pode se alterar o estado de tensdo na extremidade da trinca. A principal razéo
para adicionar o ABS ao PC é diminuir a sensibilidade ao entalhe do PC e os
resultados por eles obtidos confirmam este papel do ABS na blenda.Num
terceiro artigo [78] mostram a importancia da influéncia da espessura no estado
de tensao no interior do material no estudo do comportamento de fratura. Os
resultados mostram que o PC é afetado mais negativamente pelo aumento da
espessura que a blenda PC/ABS, sendo este outro objetivo de se adicionar o
ABS ao PC, isto é, aumentar a espessura de transicdo do estado de tensao
plana para o estado de deformacgao plana.

Wu e Mai [39] estudaram o efeito da geometria no EWF em duas
blendas poliméricas, ABS/PC e PC/PBT/IM e observaram através dos
resultados apresentados nos graficos de ws versus / que para as blendas
ABS/PC ocorreu boa linearidade e nenhuma transicao de estado de tensao
plana para deformagao plana clara pode ser detectada, portanto, o we no
estado de tensdo plana obtido é independente da geometria da amostra.
Entretanto, para as blendas PC/PBT/IM observou-se uma transicao
caracteristica de estado de tensao plana para deformacéao plana em / = 3t com
retas ajustadas acima e abaixo deste ponto. O w, ndo foi afetado pela
geometria da amostra também. Mas os resultados indicam que o limite de
ligamento inferior para avaliagdo de w, no estado de tensdo plana é
dependente do material. Outros pesquisadores [46] também verificaram que we
€ independente da geometria do corpo de prova.

Ching e colaboradores [79] estudaram a influéncia da geometria do
corpo de prova e da taxa de carregamento sobre os parametros de fratura EWF
no estado de tensdo plana (w.) e no estado de deformacéao plana (w,) de ABS
e UHMWPE (Polietileno de ultra alto peso molecular). Verificaram que os
valores de wj sdo independentes da geometria do corpo de prova para ambos

os materiais. Mas a geometria SENB néo ¢ ideal para o UHMWPE devido ao
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trabalho de identagao plastica no lado que sofre esforco de compressao e,
desta forma a fratura ndo pode ser completa sob flexdo em trés pontos. Para o
ABS foram obtidos valores iguais de wj tanto para geometria DENT como para
SENB independente da espessura da amostra. Para corpos de prova de ABS
com largura de 50 mm, o w, apresentou o dobro do valor de wj, para uma
velocidade de ensaio de 10 mm/min. Os dois polimeros apresentaram
comportamento distintos em relacédo a taxa de deformacao. Para o UHMWPE,
observou-se um efeito da taxa de deformagdo negativo. Mas para o ABS,
observou-se um efeito relativamente positivo. O wj, obtido para o ABS mostrou-
se estar totalmente na condicdo “plane-strain”. Isto € confirmado pelos valores
de espessura minima, tnn além de os valores de wj apresentarem-se 0s
mesmos independente da espessura. Os autores citam que uma possivel razao
para tal distincdo no comportamento de fratura dos dois materiais esta
relacionada com o estado de tensdo na extremidade da trinca e que outra
possivel razdo esta relacionada aos mecanismos de fratura, que podem
influenciar a dependéncia da taxa de deformacgao. Pois, ja € bem difundido, que
ABS apresenta mecanismos de fratura que incluem microfibrilamento multiplo
sob tensao, microcisalhamento difuso e cavitagdo de particulas borrachosas,
enquanto o UHMWPE apresenta predominantemente microescoamento sob
cisalhamento.

Sui e colaboradores [80] utilizaram o método EWF para verificar a
eficiéncia da presenca de fibras de vidro curtas em nailon 6,6 tenacificado com
borracha. Os resultados permitiram concluir que quando a adi¢cédo de fibras de
vidro € realizada na moldagem por injegao diretamente, ou seja, sem a mistura
prévia em uma extrusora, a tenacificagdo € superior porque mantém um
comprimento de fibra maior o que favorece o ancoramento e “pull out” das
fiboras como mecanismos primarios de fratura, os quais absorvem uma
quantidade grande de energia quando ocorre a abertura da trinca.

Tjong e colaboradores [81] estudaram o efeito do teor de fibra de vidro
em poliamida 6,6 tenacificada com SEBS-g-MA e verificaram com o aumento
no teor de fibra de vidro aumenta a rigidez do material e consequentemente,

diminui a capacidade de absorver energia deformacional plastica (wp). O
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trabalho essencial de fratura especifico (we) aumenta com o aumento do teor
de fibra de vidro de 5-15%. Acima de 20% o w, comega a diminuir. O aumento
da tenacidade a fratura entre 5-15% de fibra de vidro € explicado em termos do
aumento de extremidades de fibra que aumentam a plasticidade na regido da
extremidade da trinca quando as fibras estdo proximamente espacadas.
Quanto ao decréscimo da tenacidade a fratura acima de 20% de fibra de vidro
€ devido a grande presenca de fibra de vidro que restringe a deformagao da
matriz, uma vez que o escoamento da matriz e o descolamento de fibras sao
0s principais mecanismos de absor¢ao de energia nestas blendas.

Pisharath e colaboradores [82] estudaram o efeito da incorporacdo de
cristal liquido polimérico (LCP) e fibras de vidro na tenacificagcdo do PA 6,6
através dos métodos integral-d e EWF. Verificaram que os resultados do
meéetodo EWF sdo consistentes com integral-J. Apesar das dimensdes de
espessura e largura ndo serem as mais apropriadas para aplicagdo do método
EWF, os resultados permitiram obter boa linearidade na curva wyvs /1.

Chiou e colaboradores [83] utilizaram o método EWF para caracterizar a
tenacidade de blenda nailon 6 (PAG6) e poli(éter-fenileno) (PPE) e verificaram
que w, aumenta com a temperatura do ensaio e com o teor de borracha para
uma dada espessura. A caracterizagdo morfolégica da superficie fraturada
permitiu verificar a presenca de dois tipos diferentes de mecanismos de fratura:
0 microescoamento sob cisalhamento da matriz de PA6 e o “pull out” das
particulas da segunda fase de PPE. Os dois mecanismos competem entre si. O
microescoamento sob cisalhamento € predominante na fratura ductil e o “pull
out” de particulas € predominante na fratura fragil, portanto uma correlagéo
entre a morfologia da superficie fraturada e os parametros de fratura do método
de EWF pode ser obtida.

Okada e colaboradores [84] aplicaram o método de EWF a blendas de
nailon 6 com elastdmeros de etileno-propileno e observaram que as blendas
eram frageis ou estavam na eminéncia de se tornarem tenazes para um
comprimento de ligamento de 10 mm (espessura de 6,35 mm), enquanto que
as mesmas blendas eram inesperadamente ducteis para um comprimento de

ligamento de 2 mm. Estes resultados sugerem que uma transi¢cao ductil-fragil
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ocorre devido a mudanga do comprimento de ligamento para estas blendas.
Entretanto, estas mudangas ocorrem de forma semelhante a transicdo de
condicbes de estado de tensdo plana para deformacdo plana. Mas esta
mudanca ocorre de forma oposta aos resultados apresentados por Wu e Mai
segundo Okada, que também tém apresentado uma transigdo com o
comprimento de ligamento, entretanto eles encontraram comportamento ductil
(estado de tensdo plana) em grandes comprimentos de ligamento e
comportamento fragil (estado de deformagdo plana) em pequenos
comprimentos de ligamento. Também observaram que as blendas com menos
de 37,5 % de elastdmero e com tamanho de particula borrachosa maior ou
igual a 0,75 um apresentaram maior sensibilidade a dimensdo da amostra,
configuragéo do teste e a posigao ao longo do corpo de prova, pois se tratavam
de amostras injetadas.

Laura e colaboradores [85] estudaram o efeito do teor de fibra de vidro e
borracha de etileno-propileno com anidrido maleico nos parametros de fratura
sob impacto do nailon 6. A analise dos resultados permitiu verificar que a
incorporacdo da borracha somente levou a um aumento nos parametros de
fratura we € W, € que 0 aumento de w, € bem acentuado para um teor de 15%
em peso de borracha o que coincide com uma transicao ductil-fragil. A
incorporagao de fibra de vidro somente levou ao aumento da carga maxima do
nailon 6 sem decréscimo significante da deformagdo do corpo de prova,
portanto, energias maiores de fratura foram encontradas para os materiais
reforcados com fibra de vidro. O nailon 6 puro apresentou um comportamento
fragil, o que pode ser confirmado pelo valor de w, = 0. Com a incorporagéo de
fibra de vidro o nailon 6 continuou a apresentar comportamento fragil, mas o
valor de we aumentou com o teor de fibra de vidro, mostrando uma melhora na
tenacidade a fratura. Quando foram incorporados borracha e fibra de vidro ao
nailon 6 foi verificado que em grandes ligamentos, o material contendo 20% em
peso de borracha e sem fibra, tem uma energia de fratura muito alta e em
comprimentos de ligamento menores, o material contendo 20% em peso de
borracha e 20% em peso de fibra de vidro apresenta energia de fratura mais

alta. Concluiram que a geometria da amostra tem um importante papel nas
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tendéncias observadas e a selegdao do material precisa ser cuidadosamente
considerada no projeto de pecgas. Neste trabalho também se observou a grande
dispersédo dos pontos em relagdo ao valor médio, ou seja, alto desvio padrao.
Mas com menos preocupacao, pois a diferenga nos parametros de fraturas foi
bem evidente e praticamente ndo ocorreu sobreposicdo dos intervalos de
desvio padrao.

Laura e colaboradores [86] estudaram o efeito do tratamento superficial
de fibra de vidro sobre as propriedades de fratura do método EWF em nailon 6
tenacificado com 20 % em peso de EPR-g-MA. Foi verificado que a utilizagao
de tratamento superficial da fibra de vidro pode aumentar como diminuir a
energia total de fratura. Utilizando fibra de vidro com tratamento superficial que
aumenta a adesao fibra-matriz polimérica observa-se que com o aumento no
teor de fibra ocorre um aumento na energia total de fratura, pois ocorre
aumento na tensdo de escoamento e na deformacao do material. Quando o
tratamento superficial da fibra de vidro dificulta a adesao fibra de vidro-matriz
polimérica ocorre o oposto, ou seja, com o aumento no teor de fibra de vidro
ocorre uma diminuicao na tensdo de escoamento e na deformagao do material.

Ching e colaboradores [87] estudaram o efeito da incorporagéo de fibras
de vidro sobre a tenacidade em PAG/SEBS em ensaios quase-estatico e
dindmico. Para os ensaios com carregamento quase-estatico foram utilizados
corpos de prova do tipo DENT e SENB e para os ensaios em carregamento
dinamico foram utilizados corpos de prova tipo SENB. Os resultados mostraram
que os efeitos da incorporacao das fibras foram diferentes para os diferentes
carregamentos. Sob carregamento quase-estatico, a incorporagdo de 10% em
peso de fibras de vidro promoveu um aumento na tenacidade a fratura e uma
diminuicdo com as subsequentes adi¢cdes de fibras de vidro. Sob carregamento
sob impacto, a tenacidade a fratura diminuiu com a adicao de 10% em peso de
fibras de vidro e aumentou drasticamente com as subsequentes adigcdes de
fibra de vidro.

Lievana e colaboradores [88] estudaram a aplicagdo do método EWF em
ensaios de impacto Izod e Charpy em PA6 tenacificado com borracha.

Utilizaram corpos de prova que permitiram obter o wi.. O wj, praticamente, nao
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se altera com o tipo de ensaio, ou seja, 1zod ou Charpy (Figura 3.5), mas o w,, é
maior no ensaio lzod. Verificaram também a influéncia da camada superficial
em corpos de prova com 6 mm de espessura para 0s maiores comprimentos
de ligamento. Observaram a ocorréncia de transi¢ao ductil-fragil em fungao do
comprimento de ligamento e da camada superficial (skin) em corpos de prova
injetados. Foi possivel determinar a tenacidade a fratura sempre que a
similaridade geométrica das curvas Forca vs Deslocamento foi observada,
mostrando ser esse um pré-requisito importante para a aplicacdo do método
EWF.
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Figura 3.5 — Curvas de w; versus ligamento, para PA modificada com 25% de

borracha, obtidas em ensaios de impacto Izod e Charpy. [88]

Kudva e colaboradores [89] estudaram o comportamento de fratura de
blendas de nailon 6 e ABS compatibilizados com polimero acrilico imidizado
(IA), utilizando corpos de prova do tipo SEN-3PB em ensaios de impacto por
queda de dardo. Foi observada uma dualidade no modo de fratura semelhante
a transicdo ductil-fragil em ensaios de impacto IZOD préximo a temperatura
ambiente (20% em peso de ABS). A fratura ductil ocorreu em amostras com
pequenos comprimentos de ligamento, enquanto que as amostras com maiores

ligamentos deformaram de maneira fragil. O comprimento de ligamento critico
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em que ocorreu a transigao ductil-fragil mostrou-se dependente da espessura
da amostra. As amostras com menores espessuras apresentaram-se ducteis
numa maior faixa de ligamentos, o que pode ser raciocinado em termos de
transicao “plane-strain” para “plane-stress” nestes materiais. Quanto ao
compatibilizante, um aumento no seu teor ndo causou grandes mudangas em
sua energia especifica de fratura para um dado comprimento de ligamento,
entretanto a andlise estatistica sugere que estas pequenas diferengas séo
estatisticamente significativas. As zonas esbranquigadas por tensdo das
amostras ducteis mostraram-se geometricamente similares e independentes do
comprimento de ligamento original da amostra. Entretanto, quando comparadas
amostras ducteis diferentes, a quantidade de energia absorvida durante a
deformacéo plastica nao se apresentou simplesmente proporcional ao tamanho
de zona esbranquigada por tensdo em todos os casos. De forma geral, blendas
compatibilizadas contendo alto teor de nailon 6 absorveram mais energia por
unidade de material esbranquicado sob tensdo do que as composicdes ricas
em ABS e este comportamento parece estar relacionado as diferencas nos
mecanismos de deformagdo que podem ocorrer nestas blendas. Outro ponto
importante deste trabalho esta relacionado ao problema de diferenca de
morfologia encontrada nas amostras injetadas, causadas pelo gradiente de
cisalhamento da superficie para o centro do corpo de prova. Desta forma, eles
usinaram uma barra de 6,35 mm de espessura até a medida de 3,18 mm e
compararam os resultados de energia especifica de fratura com uma barra
injetada com 3,18 mm de espessura e observaram que o efeito da camada
superficial tem pouca influéncia no comportamento de fratura para estas
blendas.

Pressly e colaboradores [90] estudaram a influéncia da temperatura
sobre o comportamento de fratura de blendas nailon 6/ABS através do método
EWEF. Utilizaram corpos de prova SEN-3PB em ensaios de impacto Charpy
instrumentado. Verificaram que we e w, decrescem com o decréscimo da
temperatura de forma aproximadamente linear para o ABS, enquanto que para
a blenda nailon 6/ABS, o w, diminui com o decréscimo da temperatura devido a

perda da habilidade da amostra em dissipar a energia por trabalho plastico,
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mas o0 W, mantém-se constante com a variagdo da temperatura, mostrando
uma melhora na tenacidade a fratura. Apesar da tendéncia mostrada pelos
pontos experimentais através de valores médios, o valor do desvio padrao
mostra-se preocupante, pois ocorre sobreposicdo de valores ficando dificil
garantir que os valores sao distintos. Outra importante observagdao deste
trabalho foi a verificagdo da existéncia de uma transigdo ductil-fragil em fungéo
do comprimento de ligamento do corpo de prova e esta transicdo ocorre em
comprimentos de ligamento maiores quanto se utiliza um sistema de
amortecimento mecanico para diminuir a vibracdo do martelo no ensaio de
impacto Charpy.

Araujo [11] estudou a compatibilizacdo da blenda PA6/ABS através do
copolimero acrilico MMA-MA e mostrou a eficiéncia do mesmo através de
caracterizacdo mecéanica e morfolégica. O compatibilizante foi obtido pela
polimerizagdo em solugdo e em massa e o0s resultados das propriedades
mecanicas permitem concluir que o compatibilizante obtido por polimerizacao

em massa & mais eficiente.
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4 MATERIAIS E METODOS
4.1 Materiais

Os materiais utilizados neste trabalho foram o polimero termoplastico
Policaprolactama ou Poliamida 6, PA6 Ultramid B3K produzido pela Basf, o
polimero termoplastico Policarbonato Bisfenol A, PC FNH-1900 produzido pela
Policarbonatos do Brasil S.A., o terpolimero Poli(acrilonitrila-butadieno-
estireno), ABS H-300L e produzido pela Bayer Polimeros S.A., e o copolimero
metacrilato de metila-anidrido maleico sintetizado em laboratério especialmente
para este trabalho. As principais propriedades dos materiais utilizados

encontram-se na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 - Principais propriedades da PA6, PC e ABS.

Propriedades PAG6* PC** ABS***
Resisténcia ao impacto 1ZOD 31,9 640 396,3
(ASTM D-256) (J/m)

Resisténcia a tragao no 72,4 63 14,6
escoamento (ASTM D-638)

(MPa)

Modulo de elasticidade 2,9 2,3 1,0
(ASTM D-638) (GPa)

Temperatura de deflexao 54,8 128 62,9

térmica (ASTM D - 648)
(HDT-1,8 MPa) (°C)

*Dados retirados da referéncia (11); **Dados retirados do catalogo do fabricante

(Policarbonatos do Brasil S/A); ***Dados retirados da referéncia (97).

Os plasticos poliamida 6 e policarbonato, a partir de agora denominados
PAG e PC respectivamente, sdo plasticos de engenharia produzidos na forma
de pellets, utilizados em largas escalas na fabricagdo de pecgas de engenharia.

O ABS H-300L, a partir de agora denominado ABS, é um material de
alto teor de borracha (polibutadieno), produzido na forma de p6, utilizado como
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tenacificador de plasticos de engenharia e também na producédo de ABS's de
menor teor de borracha através de blendas com SAN em extrusoras.

O metacrilato de metila-anidrido maleico, a partir de agora denominado
MMA-MA, é um copolimero obtido por copolimerizagdo em massa, na forma de
um bloco, posteriormente moido em moinho criogénico. E utilizado como

compatibilizante em blendas poliméricas de PA6/ABS.

4.2 Obtencao do compatibilizante MMA-MA

O copolimero MMA-MA foi obtido a partir da copolimerizagdo em massa
do MMA e MA, utilizando azobisisobutironitrila (AIBN) como iniciador, € o
acrilato de etila (EA) como comondémero auxiliar para impedir a degradagéo
térmica tipo “unzipping” do copolimero durante o processamento [74]. A Figura

4.1 apresenta um esquema da estrutura molecular do copolimero MMA-MA.
CH3

(0]
0
CH3
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Figura 4.1 - Unidade de repeticdo do copolimero MMA-MA utilizado como
compatibilizante a blenda PA6/ABS.

Inicialmente, foram preparados os comonémeros. O MMA e o EA foram
destilados sob pressao reduzida para remover o inibidor. Em seguida colocou-
se todos os mondmeros dentro de uma garrafa de 500 mL de PET -
poli(tereftalato de etileno) juntamente com 5,0 g de AIBN e 2% em peso de EA
para cada 100 g de mondmero. A proporcao entre os mondmeros para
obtencéo do copolimero MMA-MA foi de 3% em peso de MA. As garrafas de
PET foram submersas em um banho a temperatura de 60°C, tomando-se o

cuidado de liberar os gases a cada 20 minutos, através da tampa da garrafa,
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até o inicio da polimerizacdo. No momento que se verificava o inicio da
polimerizagao, através do aumento da viscosidade e da formacgao de bolhas, a
garrafa era transferida para um banho a temperatura ambiente para controlar a
temperatura devido a reacao ser altamente exotérmica. Depois de controlada a
reacao, retornava-se a garrafa para o banho até o consumo total dos
mondmeros. O copolimero obtido foi moido em moinho criogénico e seco em
estufa a 60 °C por 24 horas antes de ser utilizado na blenda PAG6/ABS.

Foram obtidas seis bateladas do compatibilizante MMA-MA e as massas
molares foram determinadas através de Cromatografia de Permeacao em Gel
(GPC), conforme Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Valores de Massa Molar e Distribuicdo de Massa Molar do
compatibilizante MMA-MA obtidos por Cromatografia de
Permeacéo em Gel (GPC).

Amostra  Mn’ MP’ Mw Mz Mz/Mw Polidispersio
1 56673 127726 326916 4023642 12,3 5,8
2 12145 18930 58918 198112 3,4 4.8
3 12387 15940 57671 157821 2,8 4.6
4 12032 60928 66392 302748 4.6 5,5
5 10880 49986 51919 138446 2,7 4.8
6 9030 14267 40021 106524 2,7 4.4

*Valores obtidos em Dalton.

Os valores obtidos, com excegcdo da amostra 1, sdo menores que 0s
valores observados na literatura [11], 0 que ja era esperado, uma vez que se
utilizou uma quantidade maior iniciador na polimerizagado, resultando em um
maior numero de moléculas de massa molar menor. A polimerizagdo em massa
apresenta melhor rendimento, mas o controle da reacdo € mais dificil, o que
pode ser confirmado através da polidispersao que € bem maior do que os
valores da literatura [11]. Larocca [58] fez um estudo comparativo quanto a
eficiéncia do compatibilizante MMA-GMA obtido pela polimerizagcdo em massa

e em solucao e concluiu que a polimerizagdo em massa apresentou melhores
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resultados. As seis bateladas foram misturadas e homogeneizadas antes de
ser adicionada a blenda PAG/ABS.

4.3 Extrusao das blendas

O PAG foi, inicialmente, seco em estufa a vacuo por 24 horas a 80°C, em
seguida desligou-se 0 aquecimento da estufa, mas manteve-se o vacuo até
que a estufa atingisse a temperatura ambiente, para evitar a oxidacdo do
material. O material foi acondicionado em um dessecador até o momento da
extrusdo. O ABS e o PC foram secos em estufa ventilada a 70°C por 12 horas
antes da extrusao e levados diretamente a extrusora.

As blendas de PA6/ABS, PA6/ABS/MMA-MA e PC/ABS foram
preparadas em uma extrusora de dupla rosca de 30 mm, marca Werner &
Pfleiderer, modelo ZSK-30, com trés alimentadores automaticos, sistema de
degasagem, semi-industrial.

Para a blenda PA6/ABS foi utilizada a composi¢cao de 70% em peso de
PA6 e 30% em peso de ABS e na blenda PA6/ABS/MMA-MA foram
substituidos 5 % em peso de ABS por MMA-MA. Utilizou-se o seguinte perfil de
temperatura, variando da zona de alimentagdo para a matriz:
200/220/220/220/230°C, rotagédo de 150 RPM e alimentagao de 5 kg/h.

Para a blenda PC/ABS foi utilizada a composi¢cao de 50% em peso de
cada componente. Utilizou-se o seguinte perfil de temperatura, variando da
zona de alimentagao para a matriz: 235/260/265/265/265°C, rotacido de 150
RPM e alimentagao de 5 kg/h.

As composicoes escolhidas foram baseadas em estudos anteriores
[11,77] em que as blendas apresentaram a melhor performance quanto a

tenacificagao.

4.4 Moldagem por injecao

Os corpos de prova foram obtidos por moldagem por injecdo em uma
injetora, de marca Arburg Allrounder 270V, com forgca de fechamento de 30
toneladas, utilizando os materiais previamente secos e armazenados em um

dessecador.
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Para os ensaios preliminares foram injetados corpos de prova no
formato de barra com as seguintes dimensoes:

- 40 mm de espessura x 10,0 mm de largura x 120 mm de
comprimento;

- 6,4 mm de espessura x 12,7 mm de largura x 120 mm de
comprimento.

Para a moldagem dos corpos de prova de PAG6 e respectivas blendas
utiizou-se a seguinte condicdo padrao: perfil de temperatura:
230/240/240/240/245°C, velocidade de injecdo de 20 cm’/s e temperatura de
molde de 40°C. Para avaliar a influéncia das condi¢des de moldagem por
injecdo sobre os parametros do Método EWF foram alteradas a velocidade de
injecdo e temperatura do molde para 50 cm®/s e 80°C respectivamente.

Para a moldagem dos corpos de prova de PC e respectiva blenda
utiizou-se a seguinte condicdo padrdo: perfil de temperatura:
280/285/290/290/290°C, velocidade de injegao de 20 cm®/s e temperatura de
molde de 70°C. Para avaliar a influéncia das condi¢des de moldagem por
injecdo sobre os parametros do Método EWF foi alterada a velocidade de
injecdo para 60 cm®/s. N&o foi possivel verificar a influéncia da temperatura do
molde para o PC e respectiva blenda porque temperaturas menores que 70°C
levavam a presenca de “rechupes” no corpo de prova e temperaturas maiores
que 70°C ocorria a adesado do corpo de prova na cavidade do molde néao
permitindo a sua extracao.

Os resultados obtidos com esses corpos de prova mostraram que estas
dimensdes nao satisfaziam as condi¢cdes para se trabalhar no estado de tensao
plana, pois a alta espessura destes corpos de prova nao pode ser desprezada
em relacao aos comprimentos de ligamento utilizados. Segundo o protocolo
ESIS/EWF o comprimento de ligamento minimo deve ser o triplo da espessura.
Neste caso, o triplo da espessura é maior do que a prépria largura dos corpos
de prova.

Desta forma, utilizamos outro molde para obter novos corpos de prova.
Suas dimensdes sdo 3,2 mm de espessura por 70 mm de largura. A partir

desta placa foi possivel obter 4 corpos de prova, mas somente os corpos de
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prova que ficam na regido mais afastada do gate da cavidade foram utilizados,

ou seja, os corpos de prova das posi¢cdes 3 e 4 da Figura 4.2.

GATE

Figura 4.2 — Esquema da placa obtida por inje¢cdo com indicagdo do gate de
entrada do material e posi¢cdes de onde foram retirados os corpos

de prova para os ensaios de EWF.

A placa foi dividida em quatro partes iguais, pois na regidao central da
placa ficavam as impressdes dos pontos de extragdo da mesma, inviabilizando
a utilizagdo como um unico corpo de prova.

Para os ensaios posteriores foi utilizado outro molde que permitiu a
obtencao de corpos de prova nas seguintes medidas: 22 mm de largura por 3,2
mm de espessura e 22 mm de largura por 1,6 mm de espessura. Com estes
corpos de prova foram conseguidos os melhores resultados quanto a
reprodutibilidade e que melhor satisfizeram os pré-requisitos do método do

Trabalho Essencial de Fratura.

4.5 Moldagem por compressao

O PAG foi, inicialmente, seco em estufa a vacuo por 24 horas a 80°C, em
seguida desligou-se 0 aquecimento da estufa, mas manteve-se o vacuo até

que a estufa atingisse a temperatura ambiente, para evitar a oxidacdo do
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material. O material foi acondicionado em um dessecador até o momento da
moldagem por compressao.

A prensagem do material foi realizada em uma prensa hidraulica Nowak
com capacidade de 15 toneladas a uma temperatura de 235°C mantendo uma
carga de 5 toneladas até a fusdo completa do material. Em seguida desligou-se
o sistema de aquecimento e iniciou-se o processo de resfriamento com agua.

Como as placas obtidas na moldagem por injecdo tinham a espessura
de 3,2 mm, entdo se decidiu que a espessura das chapas moldadas por
compressao deveria ser a mesma, pois 0 objetivo desta etapa do trabalho foi
verificar a influéncia do processamento sobre os parametros de fratura do
método EWF. Destas placas foram tirados os corpos de prova DENT para os

ensaios de tragao uniaxial.

4.6 Confecgao de entalhe e pré-trinca

Foram utilizados dois tipos diferentes de entalhe. Um seguindo a norma
ASTM D256 e o outro a ASTM D6068 como mostra a Figura 4.3.

I

entalhe

“pré-trinca

Enfalhe ASTM DE06E

@L entalhe
——pré-trinca

Enfalhe ASTM D256

Figura 4.3 — Barras para ensaio de flexao em trés pontos com entalhe segundo
norma ASTM D6068 e ASTM D256.

A pré-trinca foi confeccionada de duas formas: com Iamina e com fresa.
A pré-trinca confeccionada com a lamina foi realizada de forma manual e
individualmente em cada corpo de prova, enquanto a pré-trinca confeccionada
com a fresa foi realizada em um equipamento com controle digital do avango

com precisao de trés casas decimais e permitindo também a confeccao da pré-
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trinca de um lote completo de corpos de prova simultaneamente, conforme

~

mostra a Figura 4.4.

l, Fresa
Limine /y/}“
i
&
i i
amtalhe arralive
. prd-trinca “préstrinca

Figura 4.4 — Esquema da forma de confecgao da pré-trinca (a) com lamina e (b)

com fresa.

4.7 Ensaios mecanicos utilizados para avaliar o método EWF
4.7.1 Ensaio de tragao uniaxial

Os corpos de prova foram condicionados no ambiente em que foram
realizados os ensaios a uma temperatura de 23°C e umidade relativa de 55%
por 48 horas. Utilizou-se uma maquina de ensaio universal com controle
mecanico Instron (Figura 4.5), modelo 5569 e a aquisigdo e o tratamento dos

dados foi realizado pelo Software Merlin Il da Instron.



55

GARRA SUPERIOR

(MOVEL) —
\ | &)
“I\ \ -]
1R /-,5
(B ]

CORPO DE
PROVA

T ]

GARRA INFERIOR | | @

(FIXA) ;
[ [ &

Figura 4.5 — Esquema do equipamento para ensaio de tracdo uniaxial (figura

obtida do manual do equipamento modelo 5569 da Instron).

A maquina foi programada para operar nas seguintes velocidades: 2,54,
5, 50 e 500 mm/min; para que fosse possivel verificar a influéncia da taxa de
deformagéao sobre os parametros do método EWF. A distancia entre garras foi
de 50 mm.

Foi utilizado um minimo de 3 corpos de prova para cada comprimento de
ligamento.

Os corpos de prova, na forma de barras retangulares, mudaram de
dimensdo durante o desenvolvimento deste trabalho. Inicialmente foram
utilizados os mesmos corpos de prova do ensaio de flexdo conforme as normas
ASTM e ISO para materiais rigidos, ou seja, 6,3 mm de espessura x 12,7 mm
de largura e 4,0 mm de espessura por 10,0 mm de largura respectivamente. A
seguir foram utilizados corpos de prova com 3,2 mm de espessura x 30,0 mm
de largura e finalmente corpos de prova com 3,2 e 1,6 mm de espessura x 22

mm de largura.
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4.7.2 Ensaio de flexao em trés pontos

Os ensaios de flexdo em trés pontos para obtencdo da energia de
fratura total foram realizados em uma maquina de ensaio universal, modelo
5569 da Instron as velocidades de ensaio de 2,54, 50 e 500 mm/min e uma
distancia entre apoios de 60 mm, conforme o esquema da Figura 4.6.

Os corpos de prova seguiram as normas ASTM e ISO para materiais
rigidos, ou seja, 6,3 mm de espessura x 12,7 mm de largura e 4,0 mm de

espessura por 10,0 mm de largura respectivamente.

y

ﬁﬁgw

Figura 4.6 — Esquema do ensaio de flexdo em trés pontos.

4.7.3 Impacto sob tragao

O ensaio de impacto instrumentado tem como principal vantagem em
relacdo ao impacto convencional obter informag¢des detalhadas acerca do
comportamento fragil-ductil do material durante o inicio e propagacéao da trinca
através do monitoramento da for¢a aplicada sobre o transdutor piezoelétrico
[91], fixado na base onde se fixa uma das extremidades do corpo de prova
(Figura 4.7), e da deformagdo do corpo de prova apds o choque. Estas
quantidades sao determinadas em tempo real com base nas relagdes fisicas

descritas a sequir.
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(d)

Figura 4.7 — Configuragcao do equipamento para ensaio de impacto sob tragcao

instrumentado. (a) vista geral; (b) martelo em diregao a travessa,;
vista superior da fixacédo do corpo de prova e (d) vista frontal da

fixagdo do corpo de prova.

A velocidade do martelo (t) pode ser obtida pela integragao do sinal F(t)
fornecido pelo sensor piezoelétrico utilizando a lei de Newton para conservagao

de energia:

v(t)=v, - (iij (t)dt 4.1)
mJy

onde: v = velocidade inicial de impacto do martelo;

m= massa do martelo; t= tempo de ensaio.
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A deformacdo do corpo de prova s(f) pode ser determinada pela

integracao do sinal de velocidade do martelo \t)
s(t) = [v(t)dt (4.2)
0

A partir dos parametros de ensaio \t) e s(f), a energia absorvida pelo
corpo de prova durante a fratura pode ser calculada. Assim, a energia total de
fratura Er bem como as energias parciais podem ser determinadas por impacto

instrumentado conforme ilustrado no diagrama F(t)-E(t) da Figura 4.8:

o4 00— S — . 300

F oo (initiation) 1270

Energy 240
1210
- 180
7 150
HIPS 472

Energy (J)

120 £
90
60
30

16 24 3.2 4.0
Time {ms)

Figura 4.8 — Gréfico tipico de ensaio de impacto instrumentado para um

poliestireno de alto impacto.

A energia absorvida no impacto ou energia de fratura E(v) é determinada
pela integracdo da curva de forga-tempo F(t) pela variagdo de momento do
martelo

E(Wv)=my, —my, = jF(t)dt (4.3)
ou

E(v)= %m(voz -v) (4.4)
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onde: vi= velocidade do martelo ao término da fratura (tr)
Alternativamente, a energia de impacto pode ser calculada em termos

da variagéo do sinal de forga com a posi¢gao do martelo durante a fratura, F(s):
E(s)= [ F(s)ds (4.5)
0

onde s = o noinicio da fraturae s =s parat=t;.

Para a realizagdo destes ensaios os corpos de prova foram
condicionados no mesmo ambiente onde foram realizados os ensaios a uma
temperatura de 23°C e uma umidade relativa de 55%; os ensaios foram
realizados em uma maquina de impacto com base instrumentada, modelo Resil
25, sistema de aquisicao de dados DAS4000, sofware de tratamento de dados
D4EXTWIN também da CEAST S.p.A.; os corpos de prova foram fixados na
base instrumentada em uma das extremidades e fixou-se a travessa a outra
extremidade do corpo de prova para receber o impacto do martelo; liberou-se o
martelo; o sinal do dispositivo piezoelétrico foi captado pelo sistema de
aquisicao que o envia para o microcomputador PC para posterior tratamento;
os resultados sdo apresentados na forma de curvas de Carga vs.
Deslocamento do martelo e posterior calculo estatistico do valor da energia

absorvida por espessura do corpo de prova.

4.7.4 Calculo do Trabalho de Essencial de Fratura Especifico (wg) e do
Trabalho Nao-essencial de Fratura Especifico (fwp)

Inicialmente obtém-se o Trabalho de Fratura Total, W, através da area
abaixo da curva de Forga versus Deslocamento obtida nos ensaios mecanicos

realizados até a fratura completa do corpo de prova como mostra a Figura 4.9.



60

1800 —
1600—-
1400—-
1200—-

1000

Forca

800 —
600 —
400

200

0 T T
0 2

Deslocamento

Figura 4.9 — Curva de Forca versus Deslocamento, evidenciando a area

correspondente ao Trabalho de Fratura Total (Wy).

Dividindo-se o valor de W; pela espessura (f) e pelo comprimento de
ligamento (/), obtém-se o Trabalho de Fratura Total Especifico (wy).

Plotando-se wr versus comprimento de ligamento (/), obtém-se w, da
interseccdo da curva com o eixo y e 0 fw, da inclinagcdo da curva conforme a

Figura 2.9.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

O organograma abaixo apresenta a sequéncia dos resultados que serao

apresentados neste capitulo.

{Avalia;ﬁo do Método EWF J

Il

Ensaios
Preliminares em PAS
I I : T 1

Fe e (e Tipo de Confecgao da
n a
i Entalhe Processamento Prétrinca

.

[ Melhor Corpo de Prova J

Il

Uso do Metodo EWF para Avaliar a }

Tenacidade de Blendas Poliméricas
[

|}
Blenda com Matriz Blenda com Matriz
Semicristalina Amorfa

Eficigncia do
Compatibilizante

[ Avaliacao da influéncia de dimensao de corpo de prova, }

condicao de ensaio e condi¢cdes de moldagem por injegao
1

Espessura do Velocidade de Velocidade de Temperatura
Corpe de Prova Ensaio Injegao Do Molde

-

Figura 5.1 — Organograma apresentando a sequéncia légica dos resultados. A
primeira etapa refere-se a avaliagdo do Método EWF; a segunda
etapa refere-se ao uso do Método EWF e a terceira etapa refere-
se ao estudo de condicbes que podem afetam os parametros do
Método EWF.



62

5.1 Avaliagao do método EWF
5.1.1 Ensaios preliminares em PAG6

Para uma primeira avaliagao do uso do método EWF para quantificar a
tenacidade de plasticos de engenharia, foram realizados ensaios preliminares
com o objetivo de investigar a dependéncia do trabalho de fratura total
especifico, wy, em relagdo ao comprimento de ligamento, I/, em PA6. Procurou-
se investigar a influéncia de diferentes geometrias (DENT e SEN-3PB) e
consequentemente, diferentes condi¢cdes de ensaio. Foram testados corpos de
prova com diferentes espessuras (4 e 6,4 mm) e foram utilizadas diferentes
velocidades de ensaio (2,54; 50 e 500 mm/min). O PAG6 foi selecionado para os
ensaios preliminares por ser um polimero de grande dificuldade quanto a
avaliacdo de sua tenacidade devido a problemas de processamento em
moldagem por injegcao e susceptibilidade a entalhe.

Os resultados sao apresentados nas Figura 5.2 e Figura 5.3 e indicam
que independente da geometria da amostra, os dados experimentais n&o
satisfazem as condi¢gdes para a aplicacdo do método EWF na condicdo de
estado de tensio plana.

De acordo com o protocolo ESIS/EWF, para que a condicdo de estado
de tenséo plana seja alcangada o comprimento de ligamento, /, deve ser maior
ou igual a 3t, onde t € a espessura do corpo de prova.

Para corpos de provacomt=4,0mme [ >12,0.

Para corpos de provacomt=64mme [ > 19,2.

Como ja citado anteriormente, estes limites sdo muito polémicos
em sua aplicagdo, mas foram utilizados como referéncia para estes ensaios

preliminares.
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Figura 5.2 Efeito da espessura da amostra e da velocidade de ensaio para
amostras SEN-3PB de PA6 com as seguintes dimensdes: (a) 4,0
mm de espessura x 10,0 mm de largura; (b) 6,4 mm de espessura x
12,7 mm de largura. As linhas pontilhadas indicam o critério de
limite inferior, 3t, para a transicdo de estado de tensao plana para

deformacgéo plana, segundo o protocolo ESIS.
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Os resultados indicam claramente que alguns pontos experimentais
estdo na regido de transi¢cdo de estado de tensdo plana-deformagéo plana e
outros podem estar na regido de estado de deformacéo plana [39], sendo
impossivel verificar uma relagéo linear entre wr e / quando se utiliza todos os
pontos experimentais. Se utilizados apenas os pontos experimentais para os
menores ligamentos, pode-se observar uma relagao linear entre wr e [/ nas
curvas das figuras Figura 5.2a, Figura 5.2b e Figura 5.3a semelhante a regido
de estado de deformagédo plana da Figura 2.10, enquanto que os dados
experimentais da Figura 5.3b apresentam um comportamento mais semelhante
a regiao de transicdo de estado de tensao plana-deformagao plana da Figura
2.10.

Alguns pesquisadores [73,95] extrapolam a aplicagdo do método EWF
para a regido de estado de deformacgao plana e calculam o trabalho essencial
de fratura especifico, wj., apesar do método EWF ter sido desenvolvido para a
condigao de estado de tensdo plana.

Os valores de wr diminuiram com o aumento da velocidade de ensaio e,
de forma mais acentuada para a velocidade de 500 mm/min. A velocidade de
ensaio também influenciou a posigao do limite entre as regides de estado de
deformacéo plana e transi¢ao de estado de tensao plana-deformacéao plana.

Outras condicbes relacionadas a preparacdao de corpos de prova
também ndo foram atendidas, como o tipo de entalhe e forma de confeccionar
a pré-trinca [92]. Foram confeccionados entalhe conforme a norma ASTM
D256, o qual ndo é recomendado para os estudos de mecanica de fratura que
utiliza a norma ASTM D6068. A confecgcao da pré-trinca foi, manualmente,
realizada com uma l|amina. Este procedimento n&o permitia obter uma
profundidade uniforme das pré-trincas, sendo, portanto outra fonte erro nos
resultados [77].

As dificuldades encontradas nestes ensaios preliminares mostraram a
grande importancia dos corpos de prova para a aplicagdo do método EWF e

tornaram-se objetos de estudo dos seguintes sub-capitulos.
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5.1.2 Estudo da influéncia da camada superficial orientada em corpos

prova moldados por injegdao de PA6

Através dos resultados dos ensaios preliminares, péde-se observar que
os principais problemas no estudo do comportamento de fratura de materiais
ducteis pelo método EWF estao relacionados a preparacéo de corpos de prova,
tais como entalhe, pré-trinca, transi¢cdes ductil-fragil dependentes da geometria
do corpo de prova (espessura e comprimento do ligamento) [40,41,51] e efeitos
das condi¢cdes de moldagem dos corpos de prova que afetam a qualidade dos
mesmos [42,53,89].

O objetivo desta etapa foi estudar o efeito da camada superficial
orientada (“skin”) de corpos de prova moldados por injecdo sobre os
parametros do método EWF.

Foram injetados barras com duas dimensdes diferentes de largura e
espessura: 12,7 mm x 6,4 mm e 10,0 mm x 4,0 mm. Os corpos de prova de
12,7 mm x 6,4 mm foram usinados para a mesma medida de 10,0 mm x 4,0

mm com objetivo de retirar a camada superficial dos mesmos. (Figura 5.4)

IE,B HUR

2.7 mm

4,0 mﬁ_

Figura 5.4 - Esquema do corpo de prova usinado para retirar a camada

superficial (skin).

O entalhe foi confeccionado segundo a norma ASTM D6068 como
mostra a Figura 4.3. A pré-trinca foi confeccionada manualmente com uma

[amina.
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Os ensaios de flexdo em trés pontos para obtencdo da energia de
fratura total foram realizados a velocidade de ensaio de 2,54 mm/min e com

distancia entre apoios de 60 mm.

2

(kJ/m’)

Usinado/lnjetado

f

w

Injetado

m % (Corpos de prova injetados )
de 6,4 mm de espessura x 12,7 mm de largura
E usinados para 4,0 mm de espessura x 10 mm
de largura
A % (Corpos de prova injetados )
] de 4,0 mm de espessura x 10,0 mm de largura

Trabalho de fratura total especifico,

0 — T
0 1 2 3 4 5 6 7
Ligamento, / (mm)

o0 -

Figura 5.5 — Curvas de wr em fungédo do ligamento de Nailon 6: mcorpos de
prova usinados para retirar camada superficial; A corpos de prova

injetados.

A Figura 5.5 mostra a grande influéncia da camada superficial
orientada sobre os parametros de fratura do método EWF para o PA6. O valor
do wj (Figura 5.2) para o corpo de prova somente injetado, ou seja, com a
presenca da camada superficial orientada é 40% maior do que no corpo de
prova sem a camada superficial orientada, enquanto que a energia dissipada
na zona plastica apresenta um valor 10 vezes menor e tendendo para zero, ou
seja, comportamento de material fragil. A camada superficial orientada
aumentou a tenacidade a fratura do corpo de prova injetado, mas por outro
lado diminuiu a capacidade de absorgdo de energia plastica em relacdo ao

corpo de prova usinado/injetado. Este aumento em w, devido a camada
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superficial orientada também foi observado por Heino e colaboradores [42] em
blenda de PAG6/PP. Por outro lado, Kudva e colaboradores [89] nao
encontraram diferencas significativas nos parametros de EWF para blenda

PA/ABS/IA, ou seja, o efeito da camada superficial orientada € desprezivel.

Tabela 5.1 — Resultados obtidos do grafico das Figura 5.5 para o PA 6. w, é
obtido pela intersecgdo com o eixo das ordenadas; Bw, é a

inclinagcao da reta e R é o coeficiente de correlagao linear.

Corpo de Prova We Bwp R
/Entalhe (kJ/m?)  (MJ/m3)
Injetado/D6068 6,35 0,025 0,052
Usinado/D6068 4,54 0,33 0,66

Os resultados obtidos para o corpo de prova usinado mostraram melhor
conformidade com o método do EWF como pode ser observado pelo
coeficiente de correlagéo linear das curvas (Tabela 5.1), apesar de ainda estar
muito distante do ideal.

Apesar dos resultados ainda ndo serem os melhores, pode-se concluir
que a camada superficial orientada tem influéncia significativa sobre os
parametros do método EWF para o PAG.

Possivelmente outras formas de moldagem de corpos de prova, como o
processamento por compressao ou por extrusao de chapas pode ser uma

alternativa que ajude a evitar o efeito da camada superficial.

5.1.3 Estudo da influéncia do tipo de entalhe em corpos prova moldados

por injegao de PA6

Nos ensaios preliminares foram utilizados entalhes conforme a norma
ASTM D256 e conforme ja citado, este tipo de entalhe ndo é o recomendado
para os ensaios de mecanica de fratura e sim o entalhe segundo a norma
ASTM D6068. Nesta etapa verificamos quanto o tipo de entalhe pode

influenciar os parametros do método EWF.
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A Figura 5.6 mostra a influéncia do tipo de entalhe sobre os parametros
de fratura do método EWF em corpos injetados de PAG6. Foi possivel verificar
que com a mudanca do tipo de entalhe do tipo ASTM D6068 para ASTM D256
o material mudou seu comportamento de fragil para ductil, ou seja, houve um
aumento nos valores da componente de deformacgao plastica, Bw,. (Tabela 5.2).

O valor de tenacidade a fratura dos corpos de prova entalhados segundo
ASTM D256, w, apresentou uma queda de aproximadamente 33%, mas 0s
resultados mostraram uma melhor conformidade com o método do EWF como
mostra o coeficiente de correlacao linear (R), como pode ser ovservado na
Tabela 5.2. Mas estes valores de coeficiente de correlagdo linear, ainda
apresentaram-se muito distantes do ideal para a linearidade da curava, ou seja,

Rigual a 1.

S

2+ m  Entalhe ASTM D256
A Entalhe ASTM D6068

Trabalho de fratura total especifico, w (kJ/mz)

o477
o 1 2 3 4 5 6 1 8

Ligamento,/ (mm)

Figura 5.6 — Curvas de wr em fungdo do ligamento de PAG: mcorpos de prova
injetados com entalhe ASTM D256; A corpos de prova injetados

com entalhe ASTM D6068.
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Provavelmente, o formato do entalhe deve ter alterado o estado de
tensdo na extremidade da trinca e consequentemente facilitado o escoamento

do ligamento levando ao aumento da zona plastica externa a FPZ.

Tabela 5.2 — Resultados obtidos do grafico da Figura 5.6 para o PAG6. w, é
obtido pela intersecgdo com o eixo das ordenadas; Bw, € a

inclinacdo da reta e R € o coeficiente de correlagdo linear.

Corpo de Prova We Bwp R
[Entalhe (kJ/m?)  (MJ/m?)
Injetado/D6068 6,35 0,025 0,052
Injetado/D256 4,25 0,23 0,37

Através dos resultados pode-se concluir que o tipo de entalhe tem

influéncia sobre os parametros de mecanica de fratura do método EWF.

5.1.4 Estudo da influéncia do tipo de processamento sobre o método
EWF

No item 5.1.1 foi verificado que a camada superficial orientada tem
grande influéncia sobre os parametros do método EWF, entdo nesta etapa
procurou-se comparar os parametros obtidos em corpos de prova moldados
por compressdo com os parametros obtidos em corpos de prova moldados por
injecao.

Além tentativa de evitar os efeitos da camada superficial orientada,
também se utilizou corpos de prova com dimensdes que permitiram acessar os
parametros do método EWF na condigdo de estado de tensado plana (3,2 mm
de espessura x 35,0 mm de largura). Os entalhes seguiram a norma ASTM
D6068 e a pré-trinca foi feita manualmente com uma lamina.

Inicialmente, uma primeira avaliacdo visual das placas moldadas por
compressdo a quente e por injecdo ja permitiu notar uma grande diferenga

quanto a cor. A placa obtida por compressao € mais opaca.
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O Moldagem por Compressao
500 — v  Moldagem por Injecao (ductil)
<& Moldagem por Injecao (ductil/continuagao)
< Moldagem por Injecao (fragil)
400 -
E
3 300+ o
>
200 -
100 A <
G T d d—e—>-
0 | | | | | | | | | | | | | |

T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Ligamento, / (mm)

Figura 5.7 — Curvas de wr em funcéo do ligamento de PA6: ] corpos de prova
obtidos por compressao; V corpos de prova injetados (corpos de
prova com comportamento ductil); <> continuagdo dos corpos de
prova injetados (corpos de prova com comportamento ductil, com
mudanga na inclinagdo da curva) e < corpos de prova (corpos de
prova com comportamento fragil). Corpos de prova DENT com

35,0 mm de largura por 3,2 mm de espessura. Velocidade do

ensaio de 5 mm/min.

Ao se tentar flexionar as placas manualmente, foi possivel notar que a
placa moldada por compressao era mais rigida, provavelmente a esta diferenca
esta relacionada com a diferenga na porcentagem de cristalinidade, pois as
placas obtidas por moldagem por compressdo passaram por etapa de
resfriamento mais lento. E este resultado é confirmado na pratica quando se

observa as curvas de Forga (N) versus Deslocamento (mm). As curvas dos
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corpos de prova obtidos por compressao sao, de forma geral, caracteristicas de
material fragil, enquanto que os corpos de prova injetados com preé-trinca feita
com lamina apresentaram um comportamento misto, onde alguns corpos de
prova rompiam de forma fragil e outros de forma ductil, ndo permitindo desta
forma a aplicagdo do método EWF. Desta forma, foi necessario separar os
resultados em corpos de prova com comportamento ductil e corpos de prova
com comportamento fragil (Figura 5.7). Esta diferenga de comportamento fica
bem evidenciada quando se analisa os dados da Tabela 5.3. Basta observar a
diferenga dos valores de Pw, que é a medida da contribuicdo do trabalho
plastico, ou seja, quanto maior este valor maior € a capacidade do material em
absorver energia deformacional plastica durante a propagacéo da trinca.

Nao foi possivel encontrar na literatura trabalhos similares com enfoque

na moldagem por compressao.

Tabela 5.3 — Parametros do método EWF obtidos do grafico da Figura 5.7 para

o PAG.
Parametros de EWF
We Bw, R
Corpo de Prova (kJ/m?) (MJ/m®)
Compressao c/ pré-trinca ¢/
lamina 24,37 0,5 0,60
Injecéo c/ pré-trinca ¢/ lamina
(comportamento fragil) 15,48 1,83 0,55
Injecéo c/ pré-trinca ¢/ lamina
(comportamento ductil) 7,39 8,74 0,64

Quando o PA6 apresentou comportamento ductil, observou-se uma
certa dependéncia em relagédo ao comprimento de ligamento do corpo de prova
como ja observado por Coterell segundo Paton [93]. Para corpos de prova
DENT deve-se utilizar comprimentos de ligamento menores do que um tergco da
largura, aproximadamente, podendo ter alguma variagdo em fungdo do

material. Este limite é utilizado para evitar os efeitos de borda do corpo de
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prova. Para o PA6 avaliado neste trabalho, verificou-se que este valor é um
pouco maior (Figura 5.8), 18 mm quando o esperado pelo protocolo ESIS/EWF
seria de 11 mm. A partir deste valor fica evidente a mudancga de inclinacédo da
curva, ndo sendo possivel a aplicagdo do EWF, pois obteriamos valores
negativos de trabalho essencial especifico de fratura, we, 0 que fisicamente é
impossivel.

Os dados obtidos para a moldagem por injecdo com comportamento
ductil apresentaram melhor conformidade com o método EWF do que a
moldagem por compressao. Isto pode ser explicado pelo fato da moldagem por
injecdo permitir melhor reprodutibilidade dos corpos de prova, pois na
moldagem por compressao nao possivel a obtengao de placas com espessura

uniforme por toda a sua extensao.

5.1.5 Estudo da influéncia da forma de confec¢ao da pré-trinca sobre o
método EWF

Nos itens anteriores verificou-se que todas as variaveis estudadas tém
influéncia sobre os parametros do método EWF, mas podemos observar que
apesar da melhora, ainda nao foi atingida uma conformidade satisfatoria na
aplicagdo do método EWF como pode ser observado pelos valores do
coeficiente de correlagéo linear.

Nesta etapa foi estudada a influéncia da forma de confeccdo da pré-
trinca. Devido a alta susceptibilidade do PA6 ao entalhe [96] era de se esperar
que a falta de reprodutibilidade da pré-trinca poderiam estar afetando os
resultados dos ensaios mecanicos. E esta suspeita foi confirmada pelos

resultados que se seguem.
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O Injecao - pré-trinca c/ fresa
7004 £ Injeg&o - pre-trinca c/ fresa (continuagéo)
v Injegéo - pré-trinca ¢/ Iamina (ductil)
<& Injecéo - pré-trinca c/ lamina (ductil/continuagao)
<

600+ Injecao - pré-trinca ¢/ [amina (fragil)

500 +

400 —

300 +

w,, kJ/m®

200 —
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Figura 5.8 — Curvas de ws em fungao do ligamento de PA6: O corpos de prova
injetados e com a pré-trinca confeccionada com fresa; A
continuagdo dos corpos de prova injetados e com a pré-trinca
confeccionada com fresa (mudancga na inclinagdo da curva); V
corpos de prova injetados e com a pré-trinca confeccionada com
lamina (corpos de prova com comportamento ductil); <
continuagao dos corpos de prova injetados e com a pré-trinca
confeccionada com lamina (corpos de prova com comportamento
ductil, com mudanga na inclinagéo da curva) e <l corpos de prova
injetados e com a pré-trinca confeccionada com lamina (corpos

de prova com comportamento fragil).

Observando todos os resultados obtidos com corpos de prova com preé-
trinca (feita manualmente com lamina de corte), mesmo nas placas obtidas por
compressao, onde as influéncias de processamento sdao minimas (Tabela 5.3),
notou-se uma razoavel conformidade com o método EWF e percebemos que a

pré-trinca feita manualmente poderia estar afetando os resultados, por isso
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resolvemos realizar um teste somente com a pré-trinca feita pela fresa, a qual
permite a obtengcdo de uma extremidade de entalhe bem agudo. Como cada
lote com diferentes comprimentos de ligamento € fresado de uma so6 vez,
garante-se que todos os corpos do lote possuem a mesma medida do entalhe e
da profundidade do entalhe e da pré-trinca. Enquanto que a pré-trinca com
lamina é realizada em cada corpo de prova e de forma manual, ndo havendo

garantia de igualdade na profundidade da pré-trinca.

Tabela 5.4 — Resultados obtido do grafico das figura 4 para o Nailon 6. w, é
obtido para o interseccdo com o eixo das ordenadas; Bw, € a

inclinacao da reta e R é o coeficiente de correlagao linear.

Parametros de EWF

We Bw, R
Corpo de Prova (kJ/m?) (MJ/m®)
Injecao (pré-trinca c/ fresa) 24,01 15,9 0,99
Injecéo (pré-trinca c/ lamina)
(comportamento fragil) 15,48 1,83 0,55
Injecéo (pré-trinca c/ Iamina)
(comportamento ductil) 7,39 8,74 0,64

Para o PAG isto se torna mais critico uma vez que este material mostra
uma alta susceptibilidade ao entalhe. Observando as curvas de F (N) versus
Deslocamento (mm) notou-se uma melhora. Visualmente, também foi possivel
verificar o total escoamento da regidao de processo de fratura. O valor do
coeficiente de correlagdo linear (R) também €& uma evidéncia de que os
resultados se relacionaram bem melhor com a teoria do EWF (Tabela 5.4) do
que os corpos de prova com pré-trinca feita manualmente com lamina.

Os resultados destes ensaios preliminares permitiram determinar que os
corpos de prova devem ser produzidos por moldagem por injecdo, com entalhe
conforme a norma ASTM D6068, e com a pré-trinca confeccionada com a fresa

em lotes de corpos de prova para cada ligamento. Devem-se também, utilizar
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condigbes de moldagem por injecdo que minimizem o efeito da camada

superficial orientada.

5.2 Uso do método EWF para a avaliagao da tenacificagao em blendas

poliméricas

A partir desta etapa iniciou-se a aplicagdo do método EWF para a
avaliacdo da tenacificagdo do PA6 através da blenda PAG/ABS (matriz
semicristalina) com e sem compatibilizante, e do PC através da blenda PC/ABS
(matriz amorfa).

Os corpos de prova do tipo DENT foram moldados por injecado nas
dimensdes de 22,0 mm de largura x 3,2 mm de espessura com entalhe
conforme norma ASTM D6068 e pré-trinca confeccionada por fresa. Os ensaios

de tracao uniaxial foram realizados a velocidade de 5 mm/min.

5.2.1 Blenda polimérica com matriz semicristalina (PA6/ABS)

As curvas de Forga versus Deslocamento para a PA6 e para a blenda
PAG6/ABS (Figura 5.9), apresentaram boa similaridade em funcdo do
comprimento de ligamento e visivel escoamento antes da propagacao da
trinca, satisfazendo os pré-requisitos para aplicagdo do método EWF, como

observado também por outros pesquisadores [42,81].
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Figura 5.9 - Curvas de Forga (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tragado uniaxial a velocidade de 5 mm/min.para: (a) a
PAG, (b) a blenda PA6/ABS.

A aplicabilidade do método EWF para a avaliagéo da tenacidade da PA6

e da blenda PA6/ABS foi confirmada pelas curvas de ws versus comprimento de
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ligamento, /, da Figura 5.10, que apresentaram excelente linearidade,

comprovado pelos coeficientes de linearidade da Tabela 5.5.

350 - >
1 O PAG6

300 - o PAB6/ABS

250 - 0

Ligamento, / (mm)

Figura 5.10 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a PA6 e para a blenda PA6/ABS. Corpos de

prova com espessura de 3,2 mm.

Os valores de we mostraram que a adicao de ABS a PA6 fez com que a
tenacidade a fratura aumentasse, consideravelmente, mas houve perda da
capacidade de absor¢cédo de energia plastica, como pode ser observado pela
queda dos valores de fwy,

A melhora na tenacidade a fratura também foi observada por Howe
segundo Araujo [11] e atribuiu esta melhora a redugdo da sensibilidade ao
entalhe da PA6 com a adicdo do ABS. Quanto a perda da capacidade de

absorgao de energia plastica, esta pode ser explicada pela incompatibilidade
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entre a PA6 e o ABS, conforme estudos de Araujo [11]. Os valores de
resisténcia ao impacto obtidos por Araujo também apresentaram uma melhora
na tenacidade na mesma proporcdo dos resultados de w, obtidos neste
trabalho.

Outra visdo para a queda na capacidade de absorcdo de energia
plastica € dada por Kudva e colaboradores [89] em fungcdo dos mecanismos de
tenacificagao presente em blendas de PA6/ABS, em que o principal mecanismo
deformacional € a cavitagdo de particulas de borracha com subseqlente
microescoamento sob cisalhamento da matriz. A cavitagdo de particulas €
favorecida pela presenga de estado de tensao triaxial (estado de deformagao
plana) e os ensaios realizados neste trabalho ocorreram no estado de tensao
plana devido as dimensdes dos corpos de prova.

Assim pode-se concluir que o método EWF é eficaz na avaliagdo da
tenacificagado da PAG através da adi¢gao de ABS, sendo os resultados coerentes

com os encontrados na literatura [11,89].

Tabela 5.5 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para PA6 e

PAG/ABS.
Parametros de EWF
Material We Sw, R
(kJ/m?) (MJ/m®)
PA6 11,81 20,83 0,98993
PAG/ABS 22,93 7,52 0,99301

5.2.2 Compatibilizacao da blenda PA6/ABS através da incorporagao do

compatibilizante MMA-MA

As curvas de Forga versus Deslocamento obtidas do ensaio de tragao
uniaxial para a blenda compatibilizada PA6/ABS/MMA-MA apresentaram 6tima
similaridade e visivel ocorréncia de escoamento anterior a propagacdo da
trinca, satisfazendo desta forma os pré-requisitos para a aplicagdo do método
EWF.
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Figura 5.11 - Curvas de For¢ca (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tracdo uniaxial a velocidade de 5 mm/min para a
blenda PA6/ABS/MMA-MA.

A aplicabilidade do método EWF também foi confirmada pelos
coeficientes lineares (Tabela 5.6) das curvas de wr versus comprimento de
ligamento (Figura 5.12).

Os valores de w, e pw, aumentaram com a incorporacdo do
compatibilizante, mostrando a eficiéncia do método EWF em avaliar o efeito da
compatibilizagdo. De acordo com Pressly e colaboradores [90] o
compatibilizante tem a fungdo de melhorar a dispersédo da fase ABS e a adesé&o
da mesma a matriz PA6 proporcionando aumento na tenacidade.

Araujo [11] encontrou valor de resisténcia ao impacto para a blenda
compatibilizada PA6/ABS/MMA-MA de 810,7 J/m e 31,9 J/m para a PA6 pura.
Tal diferenca de tenacidade ndo é observada quando comparado com os
valores obtidos pelo método EWF. Kudva e colaboradores [89] encontraram

para a blenda compatibilizada PA6/ABS/Acrilico Imidizado valores de
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resisténcia ao impacto de 851 J/m e 50 J/m para a PA6 pura, mas encontraram
valores de w, de 7,2 kJ/m? para a PA6 pura e 20,9 kJ/m? para a blenda
PAG6/ABS/Acrilico Imidizado. Estes valores sao coerentes com os valores aqui

apresentados.

350 - o  PAG
] o PAG6/ABS
300 4 A PA6/ABS/MMA-MA

0 — T T T T T T T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Ligamento, / (mm)

Figura 5.12 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a PAG, para a blenda PAG/ABS e para a blenda
PA6/ABS/MMA-MA. Corpos de prova com espessura de 3,2

mm.

Kudva e colaboradores [89] ainda comentam que a incorporacdo do
compatibilizante permite que as condi¢cdes de estado de tensao plana figuem
mais prevalecentes de maneira similar a diminuigcdo da espessura de corpos de

prova, resultando no aumento da tenacidade.
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Tabela 5.6 - Paradmetros de fratura do método EWF obtidos para PAG,
PA6/ABS e PA6/ABS/MMA-MA.

Parametros de EWF

Material We Pw, R
(kJ/m?) (MJ/m’)
PAG 11,81 20,83 0,98993
PAG/ABS 22,93 7,52 0,99301
PAG6/ABS/MMA-MA 30,56 10,64 0,99387

Assim pode-se concluir que o método EWF é eficaz na avaliagdo da
compatibilizagdo da blenda PA6/ABS através da incorporagao do
compatibilizante MMA-MA, sendo os resultados coerentes com os encontrados

na literatura.

5.2.3 Blenda polimérica com matriz amorfa (PC/ABS)

As curvas de Forca versus Deslocamento tanto para o PC quanto para a
blenda PC/ABS apresentaram 6tima similaridade, garantindo a similaridade
deformacional durante o processo de fratura [39]. O escoamento antes da
propagacao da trinca também é visivel garantindo a aplicabilidade do método
EWF. A ¢étima linearidade da curva we versus comprimento de ligamento
(Figura 5.14) confirmam o supracitado.

As curvas de Forca versus Deslocamento mostraram que o PC
apresentou comportamento ductil, o que ocorre quando se utiliza espessuras
do corpo de prova finas o suficiente para garantir o estado de tensao plana
[78].

Como na blenda PA6/ABS, a principal fun¢do da adicdo de ABS ao PC é
de diminuir a sensibilidade ao entalhe, aumentando a tenacidade a fratura. Os
resultado de w, (Tabela 5.7) comprovaram a eficiéncia do ABS em melhorar a
tenacidade a fratura do PC. O valor de pw, para a blenda PC/ABS apresentou
uma leve queda em relagdo ao PC. Inberg e Gaymans [77] também
observaram esta deficiéncia da fase ABS em promover a absorgdo de energia

deformacional plastica e atribuiram tal fato ao estado de tensdo plana que nao
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favorece a cavitacao de particulas. Desta forma, a blenda PC/ABS comporta-se
como a blenda PC/SAN, ou seja, com baixa capacidade de absorver

deformacéo plastica durante o processo de fratura.

Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PC
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2500 Ligamento variando
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~ 2000
]
(> 4
s
= 1500
1000 —
500
0 T T T T T T T T T T T T T T
0,0 0,4 0,8 1,2 1,6 2,0 2,4 2,8
Deslocamento (mm)
(a)
Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
2800| Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm
2400
Ligamento variando
22000— de 6a 18mm
N’
S 1600
1
(=]
=

0 T T T T T T T T T T T T T T
0,0 0,4 0,8 1,2 1,6 2,0 2,4 2,8
Deslocamento (mm)

(b)

Figura 5.13 - Curvas de For¢ca (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tragédo uniaxial a velocidade de 5 mm/min, para o (a)
PC e para a (b) blenda PC/ABS.
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Figura 5.14 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a PC e para a blenda PC/ABS. Corpos de prova

com espessura de 3,2 mm.

Santana e colaboradores [95] obtiveram valores menores os parametros
do método EWF em relacdo aos aqui apresentados, mas esta diferenga pode
ser explicada pelo fato de utilizarem o método no estado de deformacéao plana,

Como 0s proprios pesquisadores citam.

Tabela 5.7 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para PC e PC/ABS.

Parametros de EWF

Material We Pwp R
(kJ/m?) (MJ/m>)
PC 11,53 4,59 0,98703

PC/ABS 14,64 3,48 0,99912
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5.3 Estudo da influéncia da espessura dos corpos de prova sobre os

parametros do método EWF

Um dos principais fatores que influenciam os valores dos parametros de
EWF em relacdo as espessuras de corpos de prova, € a mudanca
microestrutural do polimero devido ao processamento, sobretudo em polimeros
semicristalinos. Variando-se a espessura ocorre variagdo na taxa de
cisalhamento do material levando a uma variagdo no grau de orientag&o
molecular da camada superficial [96] e também com alteragdes na
cristalinidade gerada sob tensao durante o preenchimento do molde. Portanto,
as propriedades de fratura variam em fungcdo da orientagcdo molecular da
camada superficial e do grau de cristalinidade [53].

Osswald e Menges [96] explicam que a orientagdo molecular em
termoplasticos moldados por injecdo é induzida pela deformagéo do polimero
fundido durante o processamento. As cadeias moleculares flexiveis sao
estiradas e por causa de seus emaranhamentos ndo conseguem relaxar de
forma rapida suficiente antes que a peca resfrie e solidifique-se. O principal
mecanismo que leva ao alto grau de orientagcdo da camada superficial em
pecas moldadas por inje¢ado como os corpos de prova utilizados neste trabalho
€ o efeito de fluxo de “fountain”. Este efeito € causado pela condi¢do do
polimero fundido ndo deslizar sobre a parede do molde que se encontra a
baixa temperatura durante o preenchimento. O fundido forcado contra as
paredes do molde solidifica-se com alta orientagédo molecular.

A orientacdo molecular desta camada superficial possibilita o aumento
da tenacidade a fratura, como também observado por Luna e colaboradores
[67]. A orientacdo molecular tem o mesmo efeito do refor¢o de fibras orientadas
na diregcao de injecao.

Outro fator importante esta relacionado ao estado de tensdo que se
altera em fungdo da espessura do corpo de prova. Como citado por Inberg e
Gaymans [77], em materiais como o PC a mudancga do estado de tens&o plana
para estado de deformacgao plana significa uma mudanga de comportamento
deformacional ductil para fragil, inviabilizando a aplicagdo do método EWF.

Para matérias tenacificados com borracha, esta variacdo de espessura, e
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consequentemente, variagdo do estado de tensdo, pode favorecer o
mecanismo de cavitacdo de particulas, fundamental para a absorcdo de

energia deformacional.

5.3.1 PA6 e PA6/ABS/MMA-MA

Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PA6
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Figura 5.15 - Curvas de For¢ca (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tracdo uniaxial a velocidade de 5 mm/min, para o
PA6. Corpos de prova com espessura de (a) 1,6 mm e (b)

3,2mm.
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A aplicagcao do método EWF também € garantida pela 6tima linearidade

das curvas apresentada na Figura 5.17 e confirmada pelo coeficientes de

correlacao linear apresentados na Tabela 5.8.

Forga (N)

Forga (N)

Figura 5.16 -

Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PA6/ABS/MMA-MA

Vel. de ensaio =5 mm/min, espessura = 1,6 mm
1000 -
Ligamento variando

800 - de 6 a 18mm
600

400

200

or——"7F—" 7T T T 7T T T T T T

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Deslocamento (mm)
(a)
Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PA6/ABS/MMA-MA|

24004 | Vel. de ensaio =5 mm/min, espessura = 3,2 mm

2000

Ligamento variando

1600 de 6 a 18mm

1200

800

400 -

r——¥——— 77771
0 1 2 4 5 6 7 8 9 10

3
Deslocamento (mm)

(b)

Curvas de Forga (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tracdo uniaxial a velocidade de 5 mm/min, para o
PAG6/ABS/MMA-MA. Corpos de prova com espessura de (a) 1,6

mm e (b) 3,2mm.
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Figura 5.17 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a PA6 e para a blenda PAG6/ABS/MMA-MA.

Corpos de prova com espessura de 1,6 e 3,2 mm.

Os valores de w, diminuem com o aumento da espessura tanto para a
PAG6 pura como para a blenda PA/ABS/MMA-MA. O maior valor de w, para
espessura de 1,6 mm € devido a soma da contribuicdo do estado de tenséao
(estado de tensdo plana) e das propriedades microestruturais (orientagao
molecular da camada superficial e cristalinidade) geradas durante a moldagem
por inje¢cao dos corpos de prova.

Os valores de pw, apresentaram um aumento com o aumento da
espessura para a PA6 pura comprovando que o W, € uma propriedade
proporcional ao volume da area ao redor da FPZ [39]. No caso da blenda
PA6/ABS/MMA-MA ocorre uma leve queda no valor de pwp, quando se
aumenta a espessura, podendo-se concluir que a blenda, praticamente nao

sofre influéncia nesta faixa de espessura.
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Tabela 5.8 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para PA6 e para a
blenda PA6/ABS/MMA-MA em ensaio de tragcdo uniaxial a

velocidade de 5Smm/min para corpos de prova com espessuras de

1,6 € 3,2 mm.
Parametros de EWF
Material Espessura do We Pw, R
corpo de prova  (kJ/m?) (MJ/m?)
(mm)
PAG 1,6 36,94 16,77 0,99208
PAG 3,2 11,82 20,83 0,98993
PAG/ABS/MMA-MA 1,6 35,28 12,06 0,99773
PAG6/ABS/MMA-MA 3,2 29,90 10,68 0,99209

5.3.2 PC e PC/ABS

As curvas de Forca versus Deslocamento para o PC e para a blenda
PC/ABS apresentaram o6tima similaridade em funcdo do comprimento de
ligamento tanto para a espessura de 1,6 mm (Figura 5.18) como para 3,2 mm
(Figura 5.19). O escoamento anterior a propagacédo da trinca também é
claramente observado. Além de cumprir os pré-requisitos, a 6tima linearidade
(Tabela 5.9) das curvas de wr versus comprimentos de ligamento (Figura 5.20)
confirma a aplicabilidade do método EWF.

Comparando-se as curvas de Forca versus Deslocamento para as
diferentes espessuras pode-se observar que ndao ha mudanga no

comportamento deformacional tanto para ao PC quanto para a blenda PC/ABS.
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Forca (N) vs Deslocamento (mm) para Policarbonato
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Forca (N) vs Deslocamento (mm) para Policarbonato
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Figura 5.18 - Curvas de For¢ca (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tracdo uniaxial a velocidade de 5 mm/min, para o
PC. Corpos de prova com espessura de (a) 1,6 mm e (b)

3,2mm.
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Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
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Figura 5.19 - Curvas de For¢ca (N) versus Deslocamento (mm) obtidas de
ensaios de tracdo uniaxial a velocidade de 5 mm/min, para o

PC/ABS. Corpos de prova com espessura de (a) 1,6 mm e (b)
3,2mm.
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Figura 5.20 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a PC e para a blenda PC/ABS. Corpos de prova
com espessura de 1,6 e 3,2 mm.

Tabela 5.9 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para PC e para a
blenda PC/ABS em ensaio de tragao uniaxial a velocidade de

5mm/min para corpos de prova com espessuras de 1,6 e 3,2 mm.

Parametros de EWF

Material Espessura do We Pw, R
corpo de prova (kJ/m?) (MJ/m°)
(mm)
PC 1,6 17,09 4,64 0,98491
PC 3,2 13,22 4,11 0,99990
PC/ABS 1,6 18,73 3,32 0,99878
PC/ABS 3,2 14,98 3,43 0,99872

Ndo se deve generalizar o comportamento de fratura avaliado pelo

método EWF para materiais amorfos ou semicristalinos em relagdo a
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espessura do corpo de prova, pois na literatura, alguns pesquisadores,
mostram tendéncias diferentes em relagdo aos resultados aqui apresentados.
Karger-Kocsis e colaboradores [47] estudaram a influéncia da espessura do
corpo de prova em copoliéster amorfo e os resultados mostraram que we nao
varia em func&o da espessura na faixa de 0,54 a 6,05 mm enquanto que fw,
aumenta com o aumento da espessura. Maspoch e colaboradores [66] em
estudos com PVC néo plastificado mostraram que nem o we € nem fw, variam
com a espessura em condigdes de ensaio quase-estatico.

Desta forma, pode-se concluir que a dependéncia da espessura € uma

caracteristica individual de cada material.
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5.4 Estudo da influéncia da taxa de deformacao sobre os parametros do
método EWF

5.41 PAG6 e PA6/ABS/MMA-MA
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Figura 5.21 - Curvas Forga vs Deslocamento para o PAG, velocidade de ensaio

de (a) 5 mm/min, (b) 50 mm/min e (c) 500 mm/min
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Figura 5.22 - Curvas Forga vs Deslocamento para o PA6/ABS/MMA-MA,

velocidade de ensaio de (a) 5 mm/min, (b) 50 mm/min e (c)

500 mm/min.
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Figura 5.23 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a blenda PA6 em diferentes velocidades de
ensaio. A velocidade de 3,7 m/s corresponde ao ensaio de

impacto sob tracao.

As curvas de Forga versus Deslocamento apresentaram 6tima
similaridade em fungcdo do comprimento de ligamento para cada velocidade de
ensaio utilizada com visivel escoamento anterior a propagac¢ao de trinca,
atendendo ao pré-requisitos para a aplicacdo do método EWF (Figura 5.21 e
Figura 5.22). Mas quando comparado o perfil das curvas em fungdo da
velocidade de ensaio é possivel verificar a mudanga no comportamento
deformacional tanto para a PA6 quanto para a blenda PA6/ABS/MMA-MA.

A aplicabilidade do método EWF foi verificada também pela 6tima
linearidade das curvas wy versus comprimento de ligamento (Figura 5.23)
confirmado pelos valores dos coeficientes de correlagéo linear da Tabela 5.10.

Ching e colaboradores [79] citam que o estado de tensdo na
extremidade da trinca pode mudar com a mudanga da taxa de deformacao e
que esta mudanca torna-se mais critica quando se utiliza corpos de prova com

maiores espessuras.
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Blenda de PA6/ABS/MMA-MA injetada a vazao de 20 cm’ls
| com espessura de 3,2 mm
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Figura 5.24 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a blenda PAG6/ABS/MMA-MA.em diferentes

velocidades de ensaio.

Tabela 5.10 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para diferentes

taxas de deformacdo e diferentes espessuras de corpos de
prova para a PAG e para a blenda PA6/ABS/MMA-MA.

Parametros de EWF

Material Velocidade de We Pw, R
Ensaio (kJ/m?) (MJ/m®)
(mm/min)

5 11,82 20,83 0,989

PAG6 50 1,61 20,74 0,996

500 3,20 16,16 0,984

Impacto sob tragao 3,7 m/s 26,34 0,43 0,408
5 40,53 11,94 0,97902
PA6/ABS/MMA-MA 50 19,77 10,50 0,98437
500 0,24 10,72 0,99351
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Portanto, a queda nos valores de we com o aumento da velocidade de
ensaio podem estar ocorrendo devido a aproximagao da regido de transi¢ao de
estado de tensao plana-deformacao plana tanto para a PA6 quanto para a
blenda PAG6/ABS/MMA-MA. Mas a PA6 para a velocidade de 500 mm/min
apresenta um aumento no valor de we e este valor aumenta acentuadamente
para o ensaio dindmico de impacto sob tragao (3,7 m/s). Chen e colaboradores
[62] também observaram este comportamento em copoliéster amorfo e
atribuiram tal comportamento as altas taxas deformacionais que afetam os
parametros do método EWF através da competicdo de dois mecanismos, a
fragilizacdo pela taxa de deformacdo (viscoelasticidade) e o aquecimento
adiabatico. Observaram também a presenca de cristalizagdo induzida por
deformacgao a altas taxas deformacionais (500 e 1000 mm/min) que estariam
contribuindo para o aumento de we,

Estes mecanismos podem explicar a alta tenacidade a fratura
encontrada para o ensaio dindmico de impacto sob tracdo. Santana e
colaboradores [95] também citam o mecanismo de aquecimento adiabatico
como fator para o aumento da tenacidade a altas taxas deformacionais. O
aquecimento adiabatico proporciona uma diminui¢do na tensao de escoamento
local aumenta a quantidade de energia necessaria para a propagagao da
trinca.

O pw, nédo sofreu influéncia da taxa deformacional para os ensaios
quase-estaticos, mas para o ensaio dindmico seu valor mostrou um

comportamento de material fragil.

5.4.2 PC e PC/ABS

As curvas de Forga versus Deslocamento para o PC apresentaram
o6tima similaridade em funcdo do comprimento de ligamento para as
velocidades de ensaio de 5 e 50 mm/min, com visivel escoamento anterior a
propagacao da trinca. Para a velocidade 500 mm/min nao foi possivel verificar
a similaridade do comportamento deformacional, provavelmente, devido a
instabilidades na extremidade da trinca causadas pela mudancga de estado de

tensao devido a alta taxa deformacional [79].
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Figura 5.26 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para o Policarbonato injetado a uma vazado de 20
cm®/s, espessura de 3,2 mm e trés diferentes velocidades de

ensaio.

O grafico da Figura 5.26 confirma a aplicabilidade do método EWF para
as velocidades de 5 e 50 mm/min e a inaplicabilidade em relagao a velocidade
de 500 mm/min. Os parametros obtidos nestas condi¢cbes sao fisicamente
incorretos, ou seja, valor de Sw, negativo. Para se obter valor dos parametros
de EWF nesta taxa deformacional é necessario a utilizagado de corpos de prova
com espessuras menores para garantir a condigao de estado de tensao plana.

Os valores we, apresentam uma pequena queda quando se aumenta a
velocidade de ensaio de 5 para 50 mm/min para o PC e para a blenda PC/ABS
devido provavelmente a fragilizagdo por alta taxa deformacional

(viscoelasticidade) [62].
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Forc¢a (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
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Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
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Forga (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
Vel. de ensaio = 500 mm/min, espessura = 3,2 mm

Ligamento variando
de 6 a 18mm

800
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0 T T T T T T T T
00 04 08 12 16 20 24 28 32
Deslocamento (mm)

©

Figura 5.27 - Curvas Forga vs Deslocamento para o PC/ABS, velocidade de

ensaio de (a) 5 mm/min, (b) 50 mm/min e (c) 500 mm/min.



102

160

Blenda de PC/ABS injetada a vazao de 20 cm’/s, com espessura de 3,2 mm
O V20e2v3 (velocidade do ensaio = 500 mm/min)
O V20e2v2 (velocidade do ensaio = 50 mm/min)

1 & v20e2vi (velocidade do ensaio = 5 mm/min)

100

80

w, (kJ/m’)
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40 -

204

0 — T T T — 1 ' T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Ligamento, / (mm)

Figura 5.28 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para a Blenda PC/ABS injetada a uma vazao de 20
cm?/s, espessura de 3,2 mm e trés diferentes velocidades de

ensaio.

A presenca do ABS permitiu que a blenda PC/ABS mantivesse uma
comportamento deformacional similar em fungdo do comprimento de ligamento
a velocidade de 500 mm/min o que pode ser confirmado tanto pela curva da
Figura 5.27 como pelo coeficiente linear da Tabela 5.11, mas o valor de we.
apresentou uma queda consideravel em relacdo as menores velocidades de
ensaio, devido a fragilizagao por alta taxa deformacional e, provavelmente, uma
aproximacao do estado de tens&o da regido de transicdo de estado de tenséo
plana-deformacao plana forcada pela alta taxa deformacional.

O pwp, praticamente ndo variou com o aumento da velocidade de

ensaio.
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Tabela 5.11- Parametros de fratura do método EWF obtidos para diferentes

velocidades de ensaio para o PC e para a blenda PC/ABS

Parametros de EWF

Material  Veloc. de Ensaio We Sw, R
(mm/min) (kJ/m?) (MJ/m?®)

5 13,22 4,11 0,9999

PC 50 11,15 4,57 0,9814
500 14,46 -0,20 -0,23123

5 14,98 3,43 0,99872

PC/ABS 50 11,47 4,05 0,99933
500 6,64 3,39 0,98509

5.5 Estudo da influéncia das condigoes de moldagem por inje¢gao sobre

os parametros do método EWF

A presenca da camada superficial orientada em corpos de prova
moldados por injecdo aumenta a tenacidade a fratura, como ja mostrado no
item 5.3. Portanto condi¢des de injecao que favorecam a formagao da camada
superficial orientada melhoram a tenacidade a fratura dos corpos de prova.
Para os materiais semicristalinos tem-se também a influéncia da cristalinidade
que pode melhorar a tenacidade, como mostra os estudos feitos por Karger-
Kocsis e Barany [53] com polipropilenos sindiotaticos de varias porcentagens

de cristalinidades.

5.5.1 Velocidade de injecao
5.5.1.1 PAG6 e PA6/ABS/MMA-MA

As curvas de Forga versus Deslocamento (Figura 5.29 e Figura 5.30)
apresentaram o6tima similaridade em fungéo do comprimento de ligamento para

ambas as velocidades de injecdo tanto para a PA6 quanto para a blenda



104

PAG6/ABS/MMA-MA e escoamento anterior a propagacao da trinca cumprindo

os pré-requisitos para a aplicacdo do método EWF.

Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PA6

Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm

3
|

4500

Vel. de injegdo =20 cm“/s
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3500 - . .
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3000 de 6 a 18mm
2500
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2000 —
1500 i
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500 ]

0 T T T T T T T
0 2 4 6 8
Deslocamento (mm)

(@)

Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PA6

Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm

3
I

4500 | Vel. de inje¢do =50 cm
4000 -

S

3500 -
Ligamento variando

3000 de 6 a 18mm

2500
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1500 —
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500 —

0 T T T T i T i
0 2 4 6 8
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Figura 5.29 - Curvas Forca vs Deslocamento para a blenda PA6, corpos de
prova injetados a uma vazdo de (a) 20 cm®/s e (b) 50 cm’/s,

espessura de 3,2 mm e velocidade de ensaio de 5 mm/min.
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Forga (N) vs Deslocamento (mm) para PA6/ABS/MMA-MA
Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm

Vel. injegdo = 20 cm’ls
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Forga (N) vs Deslocamento (mm) para PA6/ABS/MMA-MA
Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm

Vel. injegdo = 50 cm’/s

2000
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Figura 5.30 - Curvas Forga vs Deslocamento para a blenda PA6/ABS/MMA-
MA, corpos de prova em varios comprimentos de ligamento (l),
injetados a uma vazdo de (a) 20 cm®s e (b) 50 cm?/s,

espessura de 3,2 mm e velocidade de ensaio de 5 mm/min.
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0 PAB8, Vel. Injegdo = 20 cm’/s
o PAS, Vel. Injecdo = 50 cm’/s
A PAB6/ABS/MMA-MA, Vel. Injegédo = 20 cm’/s
28 v PA6/ABS/MMA-MA, Vel. Injecao = 50 cm’/s
240
200
Ng ;
S 160-
<
[TH
3 120-
80 -
40
0 —71r r 1 r T - T r 1T T T T T T 1

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Ligamento, / (mm)

Figura 5.31 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para o PA6 e para a Blenda PA6/ABS/MMA-MA

injetada a vazées de 20 e 50 cm?/s.

A similaridade das curvas de Forca versus Deslocamento também foi
verificada em funcdo da velocidade de injegdo mostrando que nao houve
mudanca de comportamento deformacional em funcdo desta variavel da
moldagem dos corpos de prova.

A aplicabilidade do método EWF também foi verificada pela o6tima
linearidade das curvas da Figura 5.31 e pelos coeficientes de linearidade da
Tabela 5.12.
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Comparando-se as curvas Forga versus Deslocamento da PA6 (Figura
5.29) com a blenda PA6/ABS/MMA-MA (Figura 5.30) observou-se diferenga no
comportamento deformacional, o que pode ser confirmado pelos valores de we.
A tenacificagcao da PA6 mostrou-se eficaz quando se aumenta a velocidade de
injegdo, enquanto a PA6 apresenta uma perda maior que 50% na tenacidade a
fratura, a blenda PA6/ABS/MMA-MA apresenta uma perda de

aproximadamente 20%.

Tabela 5.12 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para diferentes
velocidades de injecdo com velocidade de ensaio de 5 mm/min
para o PAG e para blenda PA6/ABS/MMA-MA.

Parametros de EWF

Material Velocidade de We Swp R
Injegéo (vazéo) (kJ/m?) (MJ/m’®)
(cm’/s)
PA6 20 37,22 14,30 0,98713
PAG 50 17,57 14,81 0,97821
PA6/ABS/MMA-MA 20 40,53 11,94 0,97902
PA6/ABS/MMA-MA 50 32,36 10,33 0,98768

Os valores de we diminuiram com o aumento da velocidade de injecao.
O aumento da temperatura do fundido gerado pela alta taxa de cisalhamento
permitiu um tempo maior para que as moléculas orientadas retornassem ao
estado original diminuindo a orientagcdo molecular na camada superficial e a
cristalizagdo induzida por fluxo. O pw, ndo sofreu influéncia da velocidade de
injecdo nem para a PA6 nem para a blenda PA6/ABS/MMA-MA.

5.5.1.2 PCePC/ABS

As curvas de Forga versus Deslocamento para o PC (Figura 5.32) e para
a blenda PC/ABS (Figura 5.33) apresentaram o6tima similaridade em funcéo do

comprimento de ligamento e 0 escoamento anterior a propagacgao da trinca foi
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claramente visivel. A velocidade de injecdo ndo afetou o comportamento
deformacional nem do PC e nem da blenda PC/ABS.

Forga (N) vs Deslocamento (mm) para PC
Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm
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Figura 5.32 - Curvas Forga vs Deslocamento para o PC, corpos de prova
injetados a vazao de (a) 20 cm®/s e (b) 60 cm®/s, espessura de

3,2 mm e velocidade de ensaio de 5 mm/min.
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Forca (N) vs Deslocamento (mm) para PC/ABS
Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm
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Figura 5.33 - Curvas Forga vs Deslocamento para a blenda PC/ABS, corpos de
prova injetados a vazdo de (a) 20 cm®/s e (b) 60 cm®/s, espessura

de 3,2 mm e velocidade de ensaio de 5 mm/min.
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A aplicabilidade do método EWF foi confirmada pela alta linearidade das
curvas do grafico da Figura 5.34 e dos coeficientes lineares apresentados na

Tabela 5.13.
Comparando-se as curvas de Forga versus Deslocamento do PC (Figura

5.32) e da blenda PC/ABS (Figura 5.33) pode-se observar a diferenca de

comportamento deformacional.

PC, Vel. Injecdo = 20 cm’/s
PC, Vel. Injecdo = 60 cm’/s
PC/ABS, Vel. Injecdo = 20 cm/s 7
PC/ABS, Vel. Injegédo = 60 cm’/s

110 -
100
90 -
80-
70-
60 -
50 -
40
30-
20-
10
j ————
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Ligamento, / (mm)

4 > oo

ws (kJ/m?)

Figura 5.34 — Trabalho Especifico de Fratura em funcdo do comprimento de
ligamento para o PC e para a Blenda PC/ABS injetada a vazdes
de 20 e 60 cm®/s.

Os resultados dos valores de we confirmam a observacéo da diferenga
no comportamento deformacional entre o PC e a blenda PC/ABS. A presencga
do ABS, além de aumentar a tenacidade a fratura, eliminou a influéncia da
velocidade de injecdo. A independéncia do pw, em relagdo a velocidade de

injecao foi mantida.
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A queda da tenacidade a fratura no PC com o aumento da velocidade de
injecao deve-se principalmente ao alto nivel de tensdes residuais causado pela

alta taxa de cisalhamento, caracteristica de materiais amorfos [96].

Tabela 5.13 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para diferentes
velocidades de injecdo com velocidade de ensaio de 5 mm/min
para o PC e para blenda PC/ABS.

Parametros de EWF

Material  Velocidade de We Pwp R
Injegéo (vazéo) (kJ/m?) (MJ/m>)
(cm’/s)
PC 20 13,22 4,11 0,99990
PC 60 3,39 4,13 0,99764
PC/ABS 20 14,98 3,43 0,99872
PC/ABS 60 16,72 3,42 0,99907

5.5.2 Temperatura do molde
5.5.2.1 PAG6 e PA6/ABS/MMA-MA

O aumento da temperatura do molde ndo afeta o comportamento
deformacional para o PA6 e para a blenda PA6/ABS/MMA-MA como pode ser
observado pela similaridade das curvas da Figura 5.35 e da Figura 5.36.

O aumento da temperatura do molde permitiu que parte das moléculas
da camada superficial orientada relaxasse para seu estado original, reduzindo
o valor de w, tanto da PA6 quanto da blenda PA6/ABS/MMA-MA. A
cristalinidade induzida por fluxo durante a injecdo também deve ter reduzido,
sendo outro fator para a queda da tenacidade a fratura [96].

Os valores de pw, também mostraram independéncia em relagéo a
variagdo de temperatura do molde.

O aumento da temperatura do molde apresenta tem o mesmo efeito do
aumenta da velocidade de injecéo sobre os parametros do método EWF para a
PAG6 e para a blenda PA6/ABS/MMA-MA.
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Figura 5.35 - Curvas Forga vs Deslocamento para a blenda PA6, corpos de

prova injetados com temperatura do molde de (a) 40°C e (b)

80°C, espessura de 3,2 mm e velocidade de ensaio de 5

mm/min.
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Forga (N) vs Deslocamento (mm) para PA6/ABS/MMA-MA
Vel. de ensaio = 5 mm/min, espessura = 3,2 mm
Temp. do Molde = 40°C
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Figura 5.36 - Curvas Forga vs Deslocamento para a blenda PA6/ABS/MMA-
MA, corpos de prova injetados com temperatura do molde de (a)
40°C e (b) 80°C, espessura de 3,2 mm e velocidade de ensaio

de 5 mm/min.
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0 PA6, Temp. Molde = 40°C
O PAG6, Temp. Molde = 80°C
A PA6/ABS/MMA-MA, Temp. Molde = 40°C
v PAGB/ABS/MMA-MA, Temp. Molde = 80°C
240 - >
200
~_ 160
£
2
= 120+
3
80 -
40 -
0 T T T T T T T T T T T

— .
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Ligamento, / (mm)

Figura 5.37 — Trabalho Especifico de Fratura em fungdo do comprimento de
ligamento para o PAG e para a Blenda PAG/ABS/MMA-MA, com
espessura de 3,2 mm, velocidade de ensaio de 5 mm/min e

temperaturas do molde de 40 e 80°C.

Nao foi verificada a influéncia da temperatura do molde para o PC e sua
blenda PC/ABS porque pequenas variagdes da temperatura do molde para
materiais amorfos geram grandes dificuldades quanto a extragdo dos corpos de
prova da cavidade do molde. Temperaturas menores do que a temperatura
utilizada neste trabalho (70°C) gera alta contracdo no corpo de prova e em
temperaturas maiores os corpos de prova aderem a superficie do molde

dificuldade a extragao.
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Tabela 5.14 - Parametros de fratura do método EWF obtidos para diferentes
temperaturas de molde e diferentes espessuras de corpos de

prova com velocidade de ensaio de 5 mm/min para a blenda
PA6/ABS/MMA-MA.

Parametros de EWF

Material Temperatura We Pwp R
do molde (kJ/m?) (MJ/m°)
(°C)
PAG 40 34,81 12,05 0,99632
PAG 80 21,07 12,93 0,97814
PA6/ABS/MMA-MA 40 40,53 11,94 0,97902

PAG6/ABS/MMA-MA 80 15,66 11,51 0,97863
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6 CONCLUSOES

Através da analise dos resultados pode-se concluir que:

A camada superficial orientada, o tipo de entalhe, o tipo de processamento do
corpo de prova e a forma de confecgao da pré-trinca sdo fatores importantes

que afetam criticamente a aplicabilidade do Método EWF.

O Método EWF foi satisfatoriamente aplicado sempre que os pré-requisitos de
escoamento do ligamento anterior a propagacéao da trinca e similaridade das

curvas Forga versus Deslocamento foram cumpridos.

O Método EWF mostrou-se capaz de avaliar coerentemente a tenacidade de
blendas poliméricas com matriz semicristalina e matriz amorfa, bem como a

eficiéncia do compatibilizante utilizado na blenda PA6/ABS.

A espessura do corpo de prova, velocidade de ensaio, velocidade de injecdo e
temperatura do molde sao fatores que afetam significativamente os valores do
trabalho essencial de fratura especifico, we, enquanto que os valores do
trabalho n&o-essencial especifico de fratura, pw,, ndo séo afetados, exceto

pelas altas velocidades de ensaio nos polimeros puros.

No ensaio dindmico de impacto sob tracdo mostrou-se uma continuacdo da

tendéncia apresentada para o ensaio quase-estatico a 500 mm/min.
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7 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Estudo da tenacidade das blendas PA6/ABS/MMA-MA e PC/ABS em

condicdes de estado de deformacgao plana.

Estudo microrreolégico para estudar as correlagdes da morfologia e dos
mecanismos de tenacificagdo com os parametros do método EWF utilizando
outras técnicas que permitam quantificar grau de cristalinidade e grau de

orientagdo molecular.

Estudo comparativo dos parametros do método EWF em ensaios dindmicos em

flexdo em trés pontos (Charpy), viga engastada (I1zod) e sob tragao.

Estudo da influéncia da temperatura de ensaio sobre os parametros do método

EWF e verificar possivel correlagédo com a influéncia da velocidade de ensaio.

Desenvolvimento de um software que forneca os parametros do método EWF
através da alimentagdo dos valores de trabalho especifico de fratura total e

comprimento de ligamento.
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