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ESTUDO DO COMPORTAMENTO DE FRATURA EM COMPOSITOS
POLIMERO/MADEIRA (WPC'S) ATRAVES DO METODO EWF.

RESUMO

As propriedades mecénicas e comportamento de fratura do polipropileno
heterofasico (PP) e compdsitos deste com particulas de madeira foram
estudados através do método Trabalho Essencial de Fratura (EWF). Para tanto
foram preparadas, em extrusora de dupla rosca corratacional, composices
com 0, 5, 15 e 25% em massa de particulas de madeira, com e sem agente de
acoplamento e os corpos de prova, tipo DENT (entalhados duplamente nas
faces opostas), foram confeccionados a partir de placas moldadas por injegéo.
Os dados usados para determinar os parametros do método EWF foram obtidos
do ensaio de tragdo unidirecional. Inicialmente foram realizados ensaios na
matriz polimérica para verificar a validade do uso do método EWF para o -
polipropileno {PP). Em seguida foram avaliados a influéncia do teor de
particuias de madeira, presenca de agente de acoplamento, espessura das
amostras e envelhecimento acelerado sobre os para@metros do método EWF,
Os resultados obtidos permitem concluir que o método EWF se mostrou
eficiente para avaliar o comportamento de fratura do polipropilenc puro e seus -
compésitos com e sem um agente de acoplamento. Além disso, ficou evidente
gue o trabalho essencial especifico de fratura, w., dos compdésitos foi
consideravelmente menor, do que aquele apresentado pelo PP puro, e a
dissipacdo de energia plastica, fw,, diminuiu acentuadamente com o aumento
do teor de particulas de madeira. Concluiu-se ainda que a presenga de um
agente de acoplamento promoveu uma recuperagdo no valor do w,, enquanto
que a presenca deste aditivo levou a uma diminui¢c&o do trabalho nao-essencial
especifico de fratura (8w,). Os parametros do método EWF foram afetados pela
espessura dos corpos de prova sendo este efeito mais pronunciado no valor do
trabalho essencial de fratura (we), enquanto que o trabalho ndo-essencial
especifico de fratura (Bwp) sofre pouca influéncia deste fator. Concluiu-se ainda
que, sob as condigbes usadas, ndo se conseguiu valores validos para os

parametros do método EWF para amostras apés envelhecimento acelerado.
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Mostrando grande efeito de borda e transigdo de estado plano de
tensao/deformagdo durante realizagdo dos ensaios. Mesmo assim, foram
obtidos valores para uma analise qualitativa, ficando evidente que o processo
de fotodegradagdo da matriz foi acelerado pela presenca das particulas de

madeira.
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STUDY OF THE BEHAVIOR OF FRACTURE IN WOOD POLYMER
COMPQOSITE (WPC's) THROUGH THE METHOD EWF.

ABSTRACT

Mechanical properties and fracture behavior of heterophasic polypropylene
(PP) and PP composites with wood particles were studied by the Essential Work of
Fracture (EWF) method. All formulations, with and without coupling agent centaining 0,
5, 15 and 25% wood particles were prepared by twin screw extrusion; and the
specimens type DENT were injection molded. The data used to determine the EWF
parameter’s were obtained from tensile test, Firstly, it was verified the validity of
EWF method for PP matrix. The influence of wood particle content, coupling
agent, sample thickness and accelerated aging on the EWF parameters was
studied. The results show that it is possible to use the EWF method to evaluate
the fracture behavior of pure polypropylene and its composites with and without
a coupling agent. Results also show that specific essential work of fracture, we,
of the composites was significantly smaller than that pure PP, and plastic
energy dissipation, fw, decreased markedly with increasing content particle. It
was concluded that the coupling agent promoted an increase in the we value
and a decrease in the specific non-essential work of fracture (Bw,). The effects
of thickness on EWF parameters was more pronounced on essential work of
fracture (w,) parameter, while non-essential specific work of fracture (8w,) was.
It was also shown that non valid values of EWF parameter were observed for
aged samples, showing great edge effect and transition from plane stress to
plane strain. It was observed that photodegradation process of the PP matrix

was accelerated by the presence of the wood particles.
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1 INTRODUGAO

Nos ultimos anos a sociedade tem pressionado o setor industrial a adotar
politicas ditas ecologicamente corretas, tais como o uso racional dos recursos
naturais, principalmente na produgdo de matéria prima para o setor produtivo.
Neste contexto, uma grande area de pesquisa e desenvolvimento ¢ a produgio
de matéria prima a partir de fontes renovaveis como os biopolimeros, ocu a
substituicdo parcial de materiais sintéticos, como os polimeros, combinados
com outros originarios de fontes renovaveis, por exemplo, utilizando reforgo ou
carga de corigem lignocelulésica.

Os materiais lignoceluldsicos sdo recursos naturais renovaveis e
abundantes, essenciais para o funcionamento das sociedades industriais e
fundamentais para o desenvolvimento de uma economia global sustentavel,
Neste sentido, o uso de particulas de madeira como reforgo de materiais
poliméricos sintéticos tem apresentado enorme potencial tecnolégico e vem
atender as novas politicas ambientais (Zanin et al., 2002). Segundo Rowell,
2007, estes compositos podem ser chamados de Wood Plastic Composites
(WPC) ou polimero madeira, visto que os WPCs sao frutos da combinagéo de
madeira e outros residuos de biomassa com termoplasticos.

Pesquisadores como Chen et al., 2006; Bledzki et al., 2005;
Dominkovics, et. al., 2007 e Danyadi, et. al., 2007 (b), mostram que o uso de
particulas de madeira como carga em termoplasticos, em substiluicdo as cargas
tradicionalmente empregadas tais como talco, carbonato de calcio e outros
proporcionam, além do aumento da rigidez e da resisténcia mecanica uma
diminuicdo na expansao térmica. Estes compositos apresentam vantagens
perante a madeira como: resisténcia a rachaduras e ao empenamento, nao
requerem pintura, ndo mancham, menor manutengdo que as pecas de madeira
tradicional, principalmente no caso de pecgas para aplicagdo ao ar livre. Além
disso, apresentam vantagens em termos socioecondmicos e ambientais (menor
consumo de energia e menores custos).

Porém, essas cargas sao hidrofilicas por natureza, visto que estes
materiais sdo compositos biopoliméricos formados primariamente por celulose,
hemicelulose e lignina (Taib et al., 2007). Tanto a celulose como a hemicelulose

sao ricas em grupos hidroxila, fazendo com que as fibras lignocelulosicas sejam
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hidrofilicas (polar) por natureza. Diante disso, tem-se uma incompatibilidade
entre estas e uma matriz polimérica hidrofobica (apolar). Esta incompatibilidade
leva a tendéncia de formagdo de agregados durante o processamento e a
baixas propriedades mecanicas dos compédsitos visto que se tem uma fraca
interagéo reforgo/matriz. Para resolver este problema faz-se necessario o
tratamento superficial da fibra ou do uso de agentes de acoplagem (Lee, 2004;
Li & Mai, 2007).

Quando se trata de aplicagdo, os materiais estdo sujeitos as diversas
solicitagbes como: mecanicas, térmicas, intemperismo, etc.; o que faz
necessario entender como as propriedades destes materiais, em particular dos
WPC's, mudam com o seu uso (Carvalho, 2006). Para que estes materiais
sejam utilizados em aplicagdes de engenharia, incluindo as situagdes
estruturais, é importante entender o processo de fratura dos mesmos (Karger-
Kocsis et al., 1996; Mai et. al, 1985).

Dentre as varias areas da mecanica dos solidos, uma das mais atraentes
e importantes do ponto de vista cientifico € a mecénica da fratura, que
estabelece uma relagéo entre o comportamento de fratura macroscopica e a
morfologia dos materiais (Ching et al.,, 2000}). Embora na determinacio de
tenacidade a medida padronizada de determinagao da resisténcia ao impacto
sob entalhe seja comumente aceita pelas industrias de polimeros, estudos
mosiram que, para a maioria dos polipropilenos modificades com cargas
particuladas e borracha, é necessario o uso de parametros baseados em
modelos da Mecéanica de Fratura para maior entendimento da relagdo entre o
comportamento de fratura e a morfologia do material (Paul, 2000; Mai, 1991).

Uma vez que as propriedades dos polimeros e de seus compdésitos séo
influenciadas pelas condigbes de processamento e peio tempo de uso, aliado
ao fato de que pouco se sabe como estes fatores afetam a tenacidade a fratura
dos WPC's, este trabalho se propde a fazer correlagbes dos parametros de
mecénica da fratura, obtidos pelo método de EWF (Trabalho Essencial de
Fratura), com as modificagcbes da matriz de polipropileno puro e de seus
compasitos (WPC's) provenientes da variagdo de composi¢cdo e também as
originadas por enveihecimento artificial. O método EWF foi escolhido por ser um
método mais simples, e capaz de fornecer informagdes bastante confiaveis
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sobre a influéncia da morfologia e composicéo no comportamento de fratura de
materiais.

2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Este trabalho tem como objetivo estudar as cormrelagbes entre os
parametros de mecéanica da fratura, obtidos pelo método de EWF (Trabalho
Essencial de Fratura), com as modificagdes na matriz de polipropileno puro e de
seus compositos (WPC’s) provenientes da variagdo de composigdo, mudanca

de espessura e também as originadas por envelhecimento artificial acelerado.

2.2 Objetivos especificos

+ Estabelecer os pardmetros do método EWF para a matriz de polipropileno
dentro de um intervalo de comprimento ligamento especifico (13-25mm),
fazendo uso do ensaio de tracdo de corpos de prova tipo DENT (entalhados
duplamente nas faces opostas).

» Estudar o efeito do teor de particulas de madeira e a presenca ou ndo de um
agente de acoplamento nos parametro do métodoc EWF dentro de um
intervalo de comprimento de ligamento especifico (13-25mm), fazendo uso
do ensaio de tragdo de corpos de prova tipo DENT.

e Determinar o limite de quantidade de particulas de madeira no compdsito
para que o método EWF seja valido, para o intervalo de comprimentoe de
ligamento em estudo;

e Estudar o efeito da espessura dos corpos de prova nos parametros do
método EWF;

o Estudar o efeito do envelhecimento acelerado sobre os parametros do
metodo EWF.



3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste item sera apresentado o embasamento tedrico necessario 3
analise dos dados obtidos. Inicialmente serdo apresentados os fundamentos
sobre materiais compositos com matriz termoplastica, comportamento mecanico
destes e dos polimeros semicristalinos. Em seguida serdo abordados
fundamentos sobre a mecéanica da fratura, explicitando o desenvolvimento de
alguns métodos utilizados na caracterizagde da tenacidade a fratura de
materiais e sua aplicagdo em materiais poliméricos.

3.1 Compésitos Poliméricos

Um composito é definido, sequndo norma ASTM D3878-95, como uma
substancia heterogénea resultante da combinagdo de dois ou mais
componentes quimicamente diferentes, insoluveis entre si e separados por uma
interface distinta. Nesta combinagdo, usualmente, um componente &
descontinuo, chamado fase dispersa {reforcante ou ndo), responsavel pelo
fornecimento de resisténcia as solicitagdes, enquanto gue o outro € continuo,
chamado matriz, responsavel pela transferéncia de tenséo & fase descontinua
{Daniel, 1994).

Dentre as matrizes poliméricas usadas na concepgéc dos compositos tém-
se as termoplasticas, elastoméricas e termorrigidas. As termorrigidas sao
amplamente aplicadas nos compositos estruturais. As termoplasticas tambem
tém o seu lugar no mercado, vistc que as mesmas apresentam muitas
vantagens em relagdo as termorrigidas, dentre elas: ndo reagem durante
armazenamento, s8o0 reciclaveis mecanicamente e apresentam facil manuseio.
Dentre as matrizes termoplasticas em uso nos compdsitos pode-se citar: -
poliamidas, poli{cloreto de vinila) polietileno e polipropileno (Vasiliev & Morozov,
2001).

Os materiais que constituem a fase dispersa (cargas e reforgos) séo
aditivos sodlidos, diferentes em composi¢do e estrutura do plastico constituinte
da matriz. Estes sdo adicionados aos polimeros para modificar suas

propriedades. Cargas inertes ou de enchimento geralmente séo utilizadas para



reduzir custos. As cargas ativas produzem melhorias especificas em certas
propriedades mecanicas ou fisicas (Cintra Filho et al., 2001).

Os compésitos constituidos de duas fases sdo classificados em trés
grandes categorias, dependendo do tipo, da geometria e da orientagido da fase
dispersa: e se trata de compdsito com fase dispersa particulada, fibrosa
continua e fibrosa descontinua. As fibras descontinuas podem ainda estar
alinhadas unidirecional e aleatocriamente e as continuas alinhadas unidirecional,
bidirecional e multidirecionalmente (Daniel, 1994).

Os compésitos poliméricos sdc considerados compésitos particulados
guando a fase dispersa apresenta razic de aspecto (relagdo entre a maior e

menor dimensdo do corpo L/D, comprimento e diametro, respectivamente)

menor que 3. A fase dispersa particulada pode estar na forma de particulas,
aglomerados de particulas, escamas ou flocos.

A distribuicdo da fase dispersa determina a uniformidade ou
homogeneidade do sistema. Quanto menos uniforme for a distribuicdo da fase
dispersa, mais heterogéneo é o material &€ maior a probabilidade de falha na
interface. A geometria e orientag8o da fase dispersa afetam a anisotropia do
sistema {Daniel, 1994).

Varios estudos (Daniel, 1994; Moigne, et al.,, 2011) mostram que o
tamanho médio e a distribuicdo de tamanhos da fase dispersa s&o par&metros
chave que controlam as propriedades reoldgicas de compodsitos durante o
processamento e o desempenho mecanico do material final. Entender e prever
estes fatores apds o processamento é, portanto, de grande importancia. Como
uma fase dispersa (fibrosa ou particulada) & quebrada dependera das
condigbes de processamento (cisalhamento, tempo de residéncia, temperatura,
geometria da rosca, etc) e do tipo de fase dispersa (fibrosa ou particulada).

No caso de fase dispersa fibrosa, durante o processamento de um
compdosito, a fibra sofrera fortes mudangas devido aos danos que se originam
de trés principais fatores: (i) interagbGes fibra-fibra, (i) fibra-equipamento
(rosca/canhdo), causando colisdes e atritos e (i) interagéo fibra-matriz,
causando principalmente atrito. Assim, as colisBes geralmente s&o
responsaveis pela quebra da fibra enquanto que o atrito pode ser o principal

responsavel pela separagao dos feixes de fibras em fibrilas elementares e a
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desagregac@o dos feixes e fibras elementares em particulas (Moigne, et al.,
2011).

Alem disso, no caso de fase dispersa particulada, o excesso de
particulas grosseiras ou excesso de particulas extremamente finas podem
prejudicar as propriedades reologicas, ocasionando problemas tanto de
dispers&do da carga como de processabilidade dos materiais carregados. A area
superficial especifica, medida geralmente em m?g, é outro parametro que,
semelhantemente & razdo de aspecto (relagdo comprimento/didmetro da
particula), € decisiva para melhorar a adesdo entre carga e matriz (Rossi,
1991).

De forma geral, diz-se que a incorporacdo de particulas em
termoplasticos modifica as propriedades do material, modificacbes estas que
podem ser benéficas ou ndo em relagéo ao polimero puro. Por exemplo, ¢ peso
especifico do compoésito é aumentado com incorporagéo de todos os tipos de
cargas. Porém, cargas leves como microesferas ocas podem reduzir o peso
especifico dos compdésitos, sendo que esta redugdo normalmente esta
relacionada ao possivel esmagamento das cargas durante o processamento
dos compositos (Hancok, 1982).

Existem algumas formas de se avaliar o tamanho e a distribuigdo de
forma e o tamanho da fase dispersa presentes em um compésitc apods
processamento {Moigne, et al., 2011, Bouza, et al., 2011; Bos et al., 2006)
através: da dissolugdo da matriz seguida do processo de filtragdo, da fusao total
do composto, além do uso de varios softwares.

Para que se possa obter uma distribuicdo estatisticamente
representativa, varias precauces devem ser tomadas. Primeiramente, as
medicées devem ser realizadas de forma aleatéria como forma de evitar que os
resultados sejam polarizados e, no caso de filiragao, deve-se ter o cuidado na
escotha do filtro, visto que um filtro inadequado pode proporcionar uma perda
de certa quantidade de particulas de pequenas dimensdes. OQutro fato
importante é que tanto o tamanho quanto a distribuicao da forma da fase
dispersa, sdo geralmente muito amplos, de modo que grande namero de fase
dispersa deve ser analisado para que se tenham medidas estatisticamente

significativas.



Dentro da classe dos compésitos de matrizes termoplasticas vém
crescendo de forma significativa, principalmente nos Estados Unidos e Europa,
os chamados “compésitos de madeira plastica” (wood-plastic composites —
WPC’s), cujo termo se refere as composicdes constituidas de madeira (de
qualquer forma) e materiais poliméricos (termorrigidos ou termoplasticos)
(Caulfield et al., 2005). A madeira utilizada como fase dispersa podera se
apresentar nas mais variadas formas como descrito nos paragrafos a seguir.

A madeira apds ser processada, gera diversas perdas, podendo estas
serem encontradas nas mais variadas formas e tamanhos. Kretschmann et al.,
2007 citado por Stark et al., 2010, propés uma classificacdo para estas perdas
sendo que os elementos tipicos incluem: fibras, particulas, chips, flocos,
maravalhas, folheados, laminados e outros como mostrado na Figura 3.1.
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Figura 3.1: Classificagdo decrescente dos tamanhos dos elementos basicos
resultantes do processamento da madeira (Kretschmann et al., 2007
citados por Stark et al., 2010).



Varios destes elementos tém sido usados na produgo de compésitos,
porém, os elementos mais usados na produgio dos WPC's incluem a farinha
de madeira e as fibras curtas (<5mmj}. Neste trabalho foram usados elementos
tipo maravalha fina, que aqui serdo denominados particulas de madeira.

As particulas de madeira séo classificadas como cargas
lignocelulésicas, hidrofilicas por natureza, visto que estes materiais sfo
compositos de biopolimeros feitos primariamente por celulose, hemicelulose e
lignina {(contendo, em minoria, outros elementos como pectina, graxas e
substéncias soliveis na agua) que sdo responsaveis pela maioria das
propriedades quimicas e fisicas exibidas pelos lignocelulosicos.

Os elementos que constituem as cargas lignoceluldsica apresentam nas
suas estruturas quimicas hidroxilas e outros grupos contendo oxigénio (éster,
carbonila e outros) que atraem a umidade formando pontes de hidrogénio. Em
contraste com a fibra de vidro, na qual a absorgdo de umidade esta
concentrada na superficie, cargas linocelutdsicas podem interagir com a
umidade na superficie e no interior destas. O principal elemento responsavel
por esta afinidade com a agua & a hemicelulose, visto que a lignina &
hidrofébica. (Sanadi et al., 1995).

A absorgdo d'agua podera resultar em inchamento e deterioragdo das
propriedades mecanicas dos compésitos e instabilidade dimensional.
Causando detericracdo destas cargas e enfraquecimento da interacéo
carga/matriz. A extensdo da absorgdo d'agua pelos compodsitos
termoplasticos/lignoceluldsicos depende da quantidade de grupos hidroxilas
livres na superficie e no interior das cargas lignoceiulésicas (Bledzki et al.,
2005; Sanadi et al., 1995; Zadorecki & Flodin, 1985).

Para se reduzir essa absor¢do d'agua tem-se usado meios de diminuir o
nimero de grupos hidroxilas livres. Isto tem sido conseguido pela substituigao
de alguns destes grupos por compostos quimicos ligados, por exemplo:
anidrido acético, anidrido maleico, formaldeido, éxido propileno e dxido butileno
(Rothon, 1995; Lopes et al., 1999; Lin et al., 2002; Munder et al., 2005; Rowell,
1995). _

Esses compostos podem promover maior interagdo entre carga/matriz

polimérica fortalecendo a interface o que restringe a movimentagao das
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moléculas de agua livre dentro da estrutura do compésito. Assim, reduzem a
chance de grupos hidroxila entrarem em contato com a agua (George et al.,
1998).

A interface carga/matriz € um parametro de extrema importancia em um
material compésito, pois & responsavel pela transferéncia da solicitagdo
mecénica da matriz para a fase descontinua. Para que esta transferéncia seja
eficiente deve haver uma adequada adeséo entre as fases. Se ndo houver esta
adesdo, este ponto pode atuar como regido de formagédo de vazios e iniciagdo
de falhas que comprometem o desempenho mecanico do compésito (Chawla,
1998).

O polipropileno funcionalizado com anidrido maleico (PP-MA) é um dos
agentes de acoplamento mais eficientes para promover o fortalecimento da
interagdo carga/matriz em sistemas de compoésitos de polipropileno com
fibras/cargas lignoceluldsicas (Lu et al., 2000; Taib et al., 2007).

A funcionalizagao do polipropileno com anidrido maleico (PP-MA) pode
ser em estado fundido (por extruséo ou injecdo reativa), em estado sélido e em
solugdo, porém a reagao mais usada é a que se da no estado fundido e ocorre
via mecanismo radicalar, utilizando-se como iniciador um gerador de radical
livre, frequentemente um perdxido, como o peréxido de dicumila ou de oxigénio

(Taib et al., 2007). A Figura 3.2 apresenta as etapas desta racgio.
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Figura 3.2: Esquema de mecanismo de reagdo de funcionalizagdo de anidrido
maleico em polipropileno. (Taib et al., 2007)



Do ponto de vista mecénico, os agentes de acoplamento atuam no
sentido de evitar o processo de delaminagéo da fibra na matriz polimérica que
ocorre devido a incompatibilidade quimica mostrada acima. A formagdo de
ligagbes covalentes através de reagdes de esterificacdo e interagdes
secundarias por pontes de hidrogénio entre o anidrido maleico do polipropileno

funcionalizado com o anidrido maleico (PP-MAH) e as hidroxilas da celulose
esta ilustrada na Figura 3.3 (Caulfield et al., 2005).
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Figura 3.3: Provavel reacdo de esterificagdo e interagdo por pontes de
hidrogénio da celulose com o polipropileno funcionalizado com
anidrido maleico. (Fonte: Caulfield et al., 2005).

A superficie das particulas de madeira sofre degradagdo fotoquimica
quando exposto a radiagao ultra violeta, visto que todos os seus componentes
sdo suscetiveis a este tipo de degradacao. Porém, esta degradacdo acontece
principalmente no componente lignina e resulta em uma mudanga na cor.
Manchas de mofo podem formar na superficie imida dos WPC's, que embora
ndo reduza as propriedades estruturais, pode ser um assunto estético
importante. Em casos severos, onde o conteldo de umidade das particulas de

madeira excede mais ou menos 12%, fungos podem comegar a atacar
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componentes da madeira que leva a perda de peso, além de aumentar a
absorgao de agua fazendo com que o compésito se torne mais suscetivel a
umidade, com reducgao significativa das propriedades mecanicas (Rowell,
1984).

3.1.1 Comportamento mecanico de polimeros semicristalinos e seus
compositos ‘

Um dos assuntos importantes na ciéncia e aplicagdo de polimeros é o
conhecimento do comportamento mecanico e entendimento dos mecanismos
de deformacao, crescimento de trincas e propriedades de fratura de polimeros
semicristalinos. Um fator complicader para este entendimento é que polimeros
semicristalinos sdo sistemas complexos, com uma fase amorfa interligada as
tamelas cristalinas e com a maioria das cadeias macromoleculares envolvidas
em ambas as fases. Outra implicagdo que dificulta esse entendimento é que
existe uma grande variedade de condi¢cbes de ensaios (dependendo do tempo,
temperatura e carregamento), que vao desde fadiga, fluéncia, intrcducéo de
entalhe, até a simples presenca de impurezas, dentre outras (Friedrich, 1983).

De forma geral, um polimero solido pode se comportar de dois modos
principais gquando submetidos a carregamento: fragil, caracterizado por uma
dependéncia quase linear na curva tensac-deformagao antes da fratura e
ductil, caracterizado pelo escoamento plastico do polimero. Do ponto de vista
micromecanico, os polimeros termoplasticos podem apresentar dois
mecanismos basicos de deformacdo que, de forma geral, sdo competitivos.
Szo eles: multiplas fissuras (crazing) e escoamento cisalhante (shear yielding)
(Galeski, 2003).

O  comportamento  fragil geralmente resuita de uma elevada
concentracdo de multiplas fissuras (crazing). No nivel macroscépico, as
multiplas fissuras aparecem como uma regido esbranquigada (stress-
whitened), devido ao baixo indice de refragdo localizado e, a zona de mditiplas
fissuras normalmente ¢ formada perpendicularmente 8 maxima tensdo normal
(Galeski, 2003; Anderson, 1995). Na Figura 3.4 esta ilustrado o mecanismo de

multiplas fissuras onde, sob tensdes suficientemente elevadas, as cadeias
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moleculares formam pacotes alinhados chamados fibrilas entre as quais ficam
localizados microvazios.

bt 4ot

Moléculas
Alinhadas

TN

Figura 3.4: Esquema de formacdo crazing em polimeros. (Fonte: Anderson,
1995).

O comportamento dactil € manifestado por uma diminuigdo do declive da
curva tensdo-deformacdo a partir de certa tensfo, chamada limite de
elasticidade ou tensfo de escoamento aparente. O escoamento pode ser
causado tanto par maltiplas fissuras ou por escoamento cisalhante, isto &, um
fluxo plastico sem fissura que pode ser observado em uma ampla faixa de
temperaturas, mas apenas ocorre se a tenséo cisalhante critica para o
escoamento for inferior & tensdo necessaria para iniciar e propagar a trinca. O
comportamento dactil requer flexibilidade adequada dos segmentos da cadeia
de polimero, a fim de assegurar fluxo plastico a nivel molecular. Tanto o
multiplo fissuramento quanto 0 escoamento cisalhante dissipam energia. No
entanto, o escoamento cisalhante, geralmente é mais favorecido em relagio ao
fissuramento especialmente sob tensdo uniaxial, elevada temperatura ou baixa
deformagdo, dissipando a energia de forma mais eficiente (Gateski, 2003).

Como os polimeros semicristalinos consistem de lamelas cristalinas
separadas umas das outras por uma camada de polimero amorfo e mantidos
juntos por emaranhado de moléculas através da fase amorfa, no

comportamento ductil destes polimeros a deformagéo plastica envolve a
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deformagdo das lamelas e a deformacdo da fase amorfa que separam as
lamelas cristalinas.

A deformagéo do material amorfo em polimeros semicristalinos envolve
praticamente: (a) deslizamento interlamelar, (b) separagao interlamelar e (c)

rotagéo de pitha, como mostrado esquematicamente na Figura 3.5.

Material nag i
deformado — -

(c)

t

Figura 3.5: Modos de deformacgao da fase amorfa em polimeros semicristalinos:
(a) de deslizamento interlamelar, (b) separagao lamelar {c) a rotagdo
de pilhas de lamelas. Fonte: Galeskl, (2003).

A deformacao das iamelas cristalinas, assim como dos cristais de outros
materiais, ocorre sem destruir a ordem cristalina. A unica excegdo a esta é
quando se tem uma grande deformagéo, predominando cavitagdo e formacéo
de lacunas e novos cristais com cristalografia diferente da original podem se
formar (Peterlin, 1971; Galeski, 2003). O mecanismo de deslizamento é o mais
importante na deformagdo do cristal porque pode produzir maior deformagéao
plastica. Um sistema de deslizamento em um cristal € a combinagio de um
deslizamento direcional e um plano de deslizamento contido nessa diregéo,
como mostra a Figura 3.6. O plano de deslizamento é um plano cristalografico
paralelo ac que o deslizamento ocomre. Nos cristais de polimero o planoc de

deslizamento é restrito aos planos que passam pela dire¢do da cadeia.
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Tansiio
Plana de
deslizamento’ i 7

Figura 3.6: Esquema de sistema de escorregamento em cristais de polimeros:
planos e dire¢do de deslizamento. (Fonte: Galeski, 2003).

Durante o carregamento, uma mudanga ductil-fragil pode ocorrer,
dependendo de fatores adicionais, tais como a mudancga na forma e dimenséo
do produto, presenga de entalhes ou arranhfes superficiais (Horst &
Spoormaker 1996).

O mecanismo de deformacao especifico do polipropileno tem sido citado
em diversos trabalhos (Ferrer-Balas et al., 2001(b); Maspoch et al.,, 2002;
Martinez et al. 2009). Segundo os quais, quando as amostras deste polimero
séo testadas sob tracdo uniaxial, fazendo uso de corpos de prova tipo DENT
(entalhados duplamente nas faces opostas), diferentes comportamentos de
fratura podem ser observados. Estas diferengas sao reveladas nas curvas F x d
e sua avaliacdo permite a classificacdo dos diferentes comportamentos de
fratura deste polimero, como mostra a Figura 3.7:

(a) Fragil: propagagao rapida da trinca antes do escoamento da regido do
ligamento. Amostras rompidas mostram pequena quantidade de multiplas
fissuras acima da se¢do fraturada quando expostas contra a luz.
(b) Ductilidade instavel: a amostra come¢a a se deformar plasticamente,
quando em certo ponto a energia elastica armazenada, concentrada na ponta
da trinca, atinge um valor critico causando uma propagacao instavel da trinca e
ruptura subita. As amostras apresentam esbranquigamento nas extremidades
do ligamento indicando a ocorréncia de deformacao plastica.
(c} Arredondamento na ponta da trinca: caracterizado por uma deformacao
plastica extensa na ponta da trinca, a qual evita a propagac¢ao instavel das
trincas.
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(d) Empescocamento: as amostras ndo apresentam uma propagacdo de trinca
na regido do ligamento, com escoamento total deste, o qual continua a
deformar-se plasticamente, resultando em uma formagdo de pescogo, com
elevada estricgao.

(e) Pés-escoamento: depois de ter atingido um valor maximo na curva F x d,
existe um completo escoamento da se¢do do ligamento e as trincas comegam a
se propagar de forma estavel.

Fragil Ductilidade instavel
800- 600
- l' /
400 400 *
200 200 |
4l
0 5 0 5

Arredondamento da
ponta da trinca

B0

Figura 3.7: Fotos de tipos de fraturas, curvas for¢a-deslocamento tipicas e seus
respectivos niveis de ductilidade para amostras de polipropileno.
{Fonte: Martinez et al. 2009 (b}).
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O polipropileno copolimero heterofasico apresenta uma estrutura em que
a fase elastomérica, geraimente copolimero de etileno-propileno, se encontra
uniformemente dispersa no interior da matriz de polipropileno homoepolimero. A
introdugdo da fase elastdomerica aumenta a resisténcia ao impacto e reduz a
rigidez, dureza, modulo de flexao e resisténcia 4 tragdo na ruptura da matriz de
polipropileno homopolimero (Duca & Moore Jr., 1996).

No polipropileno copolimero heterofasico, a presenga das particulas de
borracha esta relacionada com a geragao de multiplas fissuras, o que explica o
esbranquigcamento sob tensio, e a interrupgao de propagacgdo desta durante o
tenssionamento do polimero. Quando as particulas de borracha sdo do
tamanho adequado (aproximadamente 0,4 pm), as mualtiplas fissuras absorvem
energia significativa durante a deformacao do polipropileno e também agem
para interromper a propagacao das maltiplas fissuras antes que ocorra a fratura
{Dwyer et al., 1996).

As propriedades dos compositos ndc dependem somente das
propriedades individuais de seus constituintes e de suas fragdes volumétricas,
mas tambem da geometria, forma e estado de aglomeragido da fase
descontinua e do grau de adeséo entre as fases (Manson & Sperling, 1976;
Daniel, 1994; Harada et al., 2005).

Quando os compdsitos sdo submetidos a extremas cargas mecéanicas, a
distribuigdo da deformacgéao é heterogénea, implicando na existéncia de tensées
localizadas. Estas tensGes podem levar a iniciagdo de trincas na matriz por
formacdo de microvazios e a sua coalescéncia ou por descolamento da
interface fase dispersa/matriz. Assim, uma boa adesao interfacial entre a fase
dispersa e a matriz € essencial para uma melhoria na resisténcia mecéanica dos
compobsitos (Dwyer et al., 1996).

Tenacidade a fratura € um termo genérico usado como medida de
resisténcia do material. A tenacidade dos compositos € conseguida,
principalmente, pela energia absorvida na fratura da matriz polimérica, através
de escoamento cisalhante entre particulas e a formacéo de bandas de multipias
fissuras. Na verdade, as fissuras nucleiam-se em particulas descoladas;
microvazios sa0 criados e em seguida o0s ligamentos entre microvazios

prolongam-se criando fibrilas finas e estaveis no polimero altamente orientado.
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A incorporagao de particulas de alto mddulo elastico em uma matriz
polimérica com mddulo efastico mais baixo resulta em um compdsito com
modulo elastico de valor intermediario aos dos componentes individuais. As
particulas restringem a mobilidade e a deformagéo da matriz, sendo o grau de
restricdo imposto dependente do espagamento entre as particulas e de outras
propriedades da particula e da matriz (Manson & Sperling, 1976). A
aglomeracéo de particulas € outro fato que pode ocorrer e que geralmente &
minimizado através da adi¢cio de agentes dispersantes (Tjong, 2006).

No casoc das propriedades mecanicas mais simples, tais como moédulo de
elasticidade e tensdo de escoamento, tém-se técnicas e interpretagbes mais
simples. No entanto, a medigdo experimental e padroniza¢do de tenacidade a
fratura exigem métodos mais elaborados. Os testes lzod e Charpy vém
perdendc forca em engenharia mecdnica porque nio podem ser usados
diretamente no projeto, mas eles ainda sao usadas para comparar a tenacidade
de diferentes materiais polimericos. Diante disso, com 0 desejo de caracterizar
a tenacidade de compésitos de polimeros ducteis, muitos pesquisadores tém
buscado tecnicas da mecanica da fratura (Mai & Cotterell, 1986).

Segundo Zhu et al., 2012, o fator intensificador de tensdo K (ou seu
equivalente - a taxa de liberagdo de energia elastica G), a integral-J, o
deslocamento de abertura da ponta da trinca (CTOD) e o angulo de abertura da
ponta da trinca {CTOA) sdc os pardmetros mais importantes utilizados na

fractura mecénica.

3.2 Mecénica da Fratura

Na quase {totalidade das aplicagdes de qualquer material, o©
canhecimento do seu comportamento mecanico perante as mais diversas
solicitagbes é de fundamental importancia. Dentre as varias &reas da mecéanica
dos sdlidos, uma das mais atraentes e importantes do ponto de vista cientifico,
& a mecanica da fratura, por permitir a quantificagdo, de forma bastante precisa,
dos niveis admissiveis em que um componente com defeitos ou trincas pré-
existentes pode operar, sem que venha a falhar durante a vida Gtil prevista em

projeto. Dentre outros, a mecanica da fratura permite o estudo da relagio entre
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a microestrutura do material e 0 comportamento de fratura do mesmo (Ching et
al., 2000y,

Sabe-se que, geralmente, os processos de produgio de pegas levam &
ocorréncia de defeitos internos no material que posteriormente podem vir a
promover a formagac de uma trinca. Uma trinca pode ser entendida como um
entalhe cujo raio de curvatura e proximo de zero e, para que essa frinca venha
se propagar a tensdo no seu extremo deve ultrapassar a tensdo coesiva do
material, que € a tensdo que mantém os atomos unidos. Esta tensdo pode ser
determinada teoricamente como sendo da ordem de E/10, onde E é o modulo
de elasticidade do material. Na pratica a resisténcia real, que se observa nos
materiais de uso corrente, esta tensdo € bem menor, da ordem de E/100 cu até
E/1000 (Mai, 1985).

A primeira tentativa de obter uma explicagcao para essa discrepéancia foi
proposta por Griffith, 1921, que estudou a ocorréncia de fathas em vidro.
Segundo Mai, 1985, a grande extensdo do desenvolvimento nesta area foi

atribuida aos pesquisadores Irwin em 1948 e Orowan em 1950.

A mecanica da fratura esta dividida em duas grandes &dreas: a classica
Mecénica da Fratura Linear Elastica (MFEL) e a Mecéanica da Fratura Elasto-
Plastica (MFEP).

3.2.1 Mecanica da Fratura Linear Elastica

A Mecanica da Fratura Linear Elastica (MFLE) descreve a magnitude e a
distribuicao do campo de tensdes (linear elastico) na vizinhanga de uma trinca.
A magnitude do campo de tensées em torno da ponta da trinca é guantificada
pelo fator de intensidade de tensao, K. Conhecendo este pardmetro € possivel
prever se um componente com um defeito ira ou ndo romper quando submetido
a alguma solicitagdo (desde que no instante da fratura o campo de tensdes no
companente permaneca predominantemente linear elastico).

O primeiro pesquisador a quantificar os efeitos da concentragdo de
tensao foi Inglis em 1913, ao analisar entalhes elipticos em piacas planas. Na

andlise de Inglis foi obtida uma expressdao que determina a tensao na
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extremidade do maior eixo da elipse (Figura 3.8). Para tanto ele considerou que
as tensdes no entalhe nao eram influenciadas pelo contorno da placa, isto é, a
largura da placa era muito maior que 2a (maior eixo da elipse) e o comprimento

da mesma muito maior que 2b (menor eixo da elipse).

A equagao da tensdo no ponto A (o), na Figura 3.8, é dada por:

o, =0'0(1+2 a/p) (3.1}
Onde p= b% € o raio de curvatura da ponta da frinca e o, € a tensdo nominal

aplicada (Gdoutos, 1948).

Figura 3.8: Furo eliptico passante. (Fonte: Anderson, 1995)

A equacgdo (3.1) mostra que a tensdo nominal aplicada a placa é
aumentada nas extremidades do eixo maior da elipse, ou seja, o efeito
concentrador de tensdes & maior quanto mais agudo for o entathe, assim

o, =0, Observa-se também que a tensdo no ponto A, para um valor de raio

de curvatura se aproximando de zero, tende a infinito, neste caso chamamos o
entalhe de uma trinca, porém, na pratica ocorrem pequenas deformagdes
plasticas na ponta da trinca.

Em 1820, Griffith, (Griffith, 1921) seguindo os estudos de Inglis,
desenvolveu a primeira analiise bem sucedida do comportamento da fratura
fragil de componentes com presenga de defeitos. Griffith realizou experiéncias
com vidro, assumindo que a fratura ocorre em um material fragil ideal, com uma

trinca de tamanho 2a no interior de uma piaca, como mostra a Figura 3.8.
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Figura 3.9: Modelo usado por Griffith. (Fonte: Anderson, 1995)

Griffith propds que a forga critica, necessaria para propagar uma trinca, &
relacionada com o equilibric entre a energia liberada com o aumento da trinca e
a energia necessaria para criar novas superficies. Assim, pode-se dizer que a
energia 4U, que é liberada pelo material na forma de energia de deformacao.
elastica, quando ocorre o0 crescimento da trinca, pode ser consumida, no todo
ou em parte, pela energia de superficie dW,, (W,=y,B), que & a energia
requerida para formar uma nova superficie de ftrinca, isto €, a energia

necessaria para romper a coesdo entre os atomos a frente da trinca e y, é a

energia elastica de superficie que & uma caracteristica do material e B € a area
da trinca. Na condicdo de propagagao com o deslocamento mantido constante,
portanto, com o trabalho das forgas externas nulo, tem-se que, se

dlj <dW, ' (3.2)
a trinca tem um comportamento estavel, ja que a energia liberada € menor que
a necessaria para propagacao, se por outro lado,

du > dw, (3.3)
a condigdo de instabilidade é atingida e ocorre a propagacao da trinca. Na
condicdo de igualdade entre «l/e 4, ocorre um equilibrio instavel para a
trinca, para este critério, € uma dada dimensdoc da trinca. Griffith, usando
estudos desenvolvidos por Inglis, determinou a tensdo nominal de falha, ou
tensao critica, para o estado plano de tensdes, como sendo:

o, = (ﬁ)% (3.4)

a .
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Onde E & 0 mddulo elastico.
A equacdo 3.4 somente é vdlida para materiais idealmente elasticos.
Irwin  (1948) e Orowan (1948), citados por Mai, 1985,
independentemente, modificaram a expressédo de Griffith para levar em conta as
deformagdes plasticas desenvolvidas na ponta da trinca, introduziram o trabalho

plastico y,, e assim a equagéo (3.4) torna-se:

) (ZE(;/, - m}yz
O =|—

(3.5)
ra
De forma mais geral:
}5 ’ .
o-ac = (ZE“;’ ) (3'6)
a

Onde w corresponde a energia de fratura, podendo incluir efeitos de

plasticidade, viscoelasticidade ou viscoplasticidade, dependendo do material.
Rearranjando a equacgao (3.6) obtém-se uma correlagdo que estabelece
a ocorréncia ou ndo de crescimento da trinca em relagao ao parametro w,,

2

o m
2w o= . . 3.7
W= (3.7)

No contexto da mecanica da fratura o termo 2w, & substituido por G..
Onde G_é uma propriedade do material conhecida como “taxa de liberacdo de

energia potencial elastica armazenada no sistema por unidade de area de
trinca” ou simplesmente “tenacidade”. Assim, uma correlagio que estabelece a
ocorréncia ou néo do crescimento da trinca em relagéo ao parametro G, e:

2
o,

—=>G 3.8
5 A (3.8)

Isto pode ser melhor entendido pela hipotese de Griffith, comumente
usada como um critério de fratura, que propde: “para que a trinca aumente de
tamanho, a taxa de liberagdo de energia elastica armazenada deve ser maior
ou igual a taxa na qual a energia superficial € criada durante o crescimento da
trinca”.

Quando a espessura e suficientemente grande para se trabalhar em um
estado triaxial de tensdo a equag¢do anterior transforma-se em:
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2 (1-v?)2 G, (3.9)

Onde v ¢ o coeficiente ou razdo de Poisson do material, ou seja, uma
propriedade do material.

Os aspectos de tenacidade de um material também estao relacionados
com outro parametro conhecido como “fator de intensidade de tensdo, K,
introduzido por irwin & Williams (1957). O valor do Fator de Intensidade de
Tensdo KX, (para o modo | de fratura — condigdo de carregamento sob tragio
unidirecional — abertura da ponta da trinca) fornece uma maneira de quantificar
o nivel de solicitagdo que ocorre dentro do material situado a frente do extremo
da trinca, unindo, em um Unico parametro, o efeito do carregamento e do
tamanho do defeito. Quando este fator ulirapassa um determinado valor, a
trinca se propaga. Esse valor limite é conhecido como “Tenacidade & Fratura do

Material’, designado K,, é uma propriedade mecéanica do material (a
tenacidade a fratura, X,. é medida em MPa.m"?). Para uma trinca de tamanho
critico, a,, a tenacidade K,. € a medida em termos do fator de intensidade de

tensdo e pode ser determinada pela equagdo a seguir (Norma ASTM D 5045-
99): '

Ky =oo(ma Y f T (3.10)
Onde f é o fator geométrico que depende da geometria da pecga, condigbes
de carregamento, forma, localizagéo e orientag3o da trinca.

Todos os materiais (mesmo os frageis e de alta resisténcia} apresentam
um escoamento na regiao proxima a ponta da trinca, levando a uma

redistribuic@o de tensdo no local. Esta regigo esta delimitada por um raio », que

determina até onde o material possui uma zona de deformagdo plastica, ou
seja, até onde sofre escoamento. A formagao desta regido plastificada contribui
para aumentar a tenacidade do material, pois corresponde a um maior consumo
de energia antes da ruptura, embora possa comprometer uma analise elastica
do problema da fratura. ‘

Para corrigir o escoamento apresentadc na zona plastica foi possivel

estimar o comprimento da zona plastificada, usando o critério de escoamento,
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considerando que o material esteja em um estado plano de tensdes e adotando
a teoria da maxima tensdao cisalhante como critério de escoamento, este ocorre

quando a tens@o maxima € igual a tensdo de escoamento (s, = o, ) @ pode-se

ter assim, para o ponto onde ocorre a igualdade,

oy =——— (3.11)

Onde o, e atensdo de escoamento do material.

Porém, é possivel, neste caso, ter ou um estado plano de tenstes
(assumindo-se que uma das tensdes principais seja nula) ou um estado plano
de deformagdes (uma das deformagdes principais é assumida igual a zero). A
restrigdo a deformacéo plastica faz com que a tensdo necessaria para provocar
0 escoamento na forma de trinca seja maior. Para os dois estados de tenséo,
0s raios de plastificag&o s&o dados pelas equacdes a seguir (Modelo de Irwin):

- Raio de plastificagdo com um estado plano de tensdes (EPT)

1Y kY
r, = [ﬂ)(a_g) | (3.12)

- Raio de plastificag@o com um estado plano de deformacgao (EPD)

1Y kY
' {51(_7;] (3.13)

Q raio de plastificacdo no estado plano de deformagdes € da ordem de
trés vezes menor do que ¢ correspondente raio para um estado planc de

tensbes.

Assim, quanto maior for o valor de 7, maior sera a resisténcia do material

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

O material sofrera fratura somente se o valor de K superar o seu valor
critico K.. Desta forma, a expressdo (K / ) pode ser utilizada para
S

representar a tenacidade de polimeros ducteis. Este parametro € conhecido
como “fator de ductilidade”.

3.2.2 Mecanica da Fratura Elasto-Plastica

A Mecanica da Fratura Linear Elastica apenas ¢ valida quando 3
deformacgao ndo linear do material for confinada a uma pequena regido ac redor
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da ponta da trinca. Em muitas situagdes é virtualmente impossivel caracterizar o
comportamento da fratura pela MFLE, e uma Mecanica da Fratura alternativa
tem de ser usada.

A Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP) aplica-se em varias
situagbes, onde se considera que o tamanho da zona plastica na ponta da
trinca e significativo. Correntes distintas procuram resolver os problemas que
envolvem materiais com tenacidade elevada que apresentem deformacgio
plastica significativa na ponta da trinca. Os métodos capazes de medir
parAmetros elasto-plasticos mais usados sdo o CTOD (crack tip opening
displacement), o CTOA (crack-tip opening angle), a Integral J, e mais
recentemente o EWF (Essential work of fracture). Estes métodos descrevem
condigbes da trinca para materiais elasto-plasticos e podem ser usados como
critério de falha. Ha limites de aplicabilidade destes métodos, porém nac sao
tao restritos quanto os da MFLE.

O método denominado CTOD (“crack-tip opening displacement”, ou
ainda abertura de ponta de trinca) (norma ASTM E 1290-08) caracteriza a
resisténcia de iniciagdo ao crescimento de trincas em materiais dlcteis. Este
metodo foi proposto em 1965 por Wells apds analisar corpos de prova de agos
de alta tenacidade usados em construgdes soldadas apos fratura. Este
pesquisador observou dois fatos: |
1. As condigdes ditadas pela MFLE nao se aplicavam e
2. as superficies de fratura tinham se separado e a ponta da trinca havia

adquirido um raio de curvatura significativo

Estas observacdes levaram Wells a propor que este arredondamento
fosse usado como critério de tenacidade de materiais ducteis.

O CTOD tinha inicialmente um carater empirico, porém o proprio Wells,
segundo Da Silva, 1999, relacionou em seu trabalho original o CTOD e o
parametro K, no limite de plasticidade limitada, usando as formulas de Irwin, e
obteve:

4K?
ao FE

¢

CTOD =6 = (3.14)

Esta equacdo é rigorosa nos limites da MFEL {(considerando estado

plano de deformagao) e neste caso a fratura ocorre quando K2 K, =6 2¢6,,.
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No casoc mais geral tem-se:

K2
= (3. 15)

Onde A é uma constante adimensional, que é calibrada caso a caso.

Para situagbes onde o estado plano de tensédo € predominante, A ~10 e, no
caso de estado plano de deformagdo A~ 2,0 '

No inicio houve uma série de tentativas de se medir CTOD diretamente,
porém n&o foram bem sucedidas. O procedimento adotado atualmente envolve
a medicdo de outra quantidade: a abertura da “boca” da trinca ou COD (“Crack
Opening Displacement”). O valor de CTOD é, entdo, estimado em funcéo de
COD. Para corpos de prova solicitados em flexdo de trés pontos

A

r—-‘

)

Figura 3.10: representagéo esquematica do método para estimar CTOD a partir
de medidas de COD. Fonte: Da Silva, 1999.

Por semelhancga de tridngulo:

5=7§%% <r<1) (3.16)

O CTOD permite expandir o escopo da mecanica de fratura para casos
envolvendo plasticidade ilimitada, e para projetos dependera da geometria do
sistema.

Na ultima década, o pardmetro CTOA (crack-tip opening angle) tem sido
usado com sucesso para caracterizar materiais com elevada tenacidade &
comportamento de fratura estavel. Podendo se aplicar em uma grande

variedade de materiais com paredes finas (Sakhalkar et al., 2008).
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A Integral J, introduzida por Rice (1968), € uma integral de linha em torno
da ponta da trinca (Figura 3.11), invariante para qualquer percurso utilizado
desde que se inicie na face inferior e termine na face superior da trinca.

Figura 3.11: Contorno arbitrario em torno da ponta da trinca. (Fonte: Zhu
and Joyce, 2012).

Esta integral é definida como:
A
Fe f(w'abz—T(:—udsJ (3.17)
c cX

Onde w" é a fungdo de densidade de energia de deformacgado; 7' e u séo
vetor tensdo e vetor deslocamento, respectivamente atuando na regido de
contorno C; (x, y) sdo as coordenadas retangulares na frente da frincae ds é o
aumento da largura do arco em torno da regiao C.

Portanto, os procedimentos atuais para o método de Integral J envolvem
medidas restritas de carregamento quase estatico, sendo possivel sua

aplicagdo em ensaios de impacto instrumentado.

3.2.3 Trabalho Essencial de Fratura - EWF

O conceito de Trabalho Essencial de Fratura - EWF teve sua origem na
teoria de Broberg, 1968 (Mai & Cotterell, 1985; Paul et. al., 2000), a qual mostra
que o crescimento de trinca estavel ocorre porque o trabalho de fratura &
distribuido gradualmente em duas regides: uma regido de fratura propriamente
dita (IFPZ) e outra regiao plastica exterior a esta (OFPZ). Estas regides, aqui
chamadas de zonas, estdo destacadas na Figura 3.12, onde W representa a
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largura da amostra, | é o comprimento de ligamento (I = W-2a, onde a é a
profundidade do entathe), t € a espessura da amostra.
]

—1

—

Figura 3.12: Esquema de amostra com fratura ductil com visualizagio da zona
de processo de fratura (IFPZ) e a zona plastica (OFPZ), exterior a
zona de processo. (Fonte: Barany et al., 2010).

O papel pioneiro na extensdo do EWF para aplicagdo em polimeros &
atribuida a Mai & Cotterell, (Mai & Cotterell, 1985, Paul et. al., 2000). O método
permite que se separe do trabalho total da fratura, as energias gastas em cada
zona. Recentemente, o método EWF foi estabelecido pelo protocolo European
Strutuctural Integrity Society (ESIS). De acordo com a teoria, durante a
propagac¢ao da trinca quase estatica, o trabalho total da fratura, Wy, pode ser
dividido em dois componentes: (a) o trabalho essencial de fratura, W,, que
corresponde a energia dissipada dentro da zona de processo (IFPZ) e é uma
caracteristica do material, para uma dada espessura, e (b) o trabalho nao-
essencial de fratura, W,, que & a energia dissipado na zona plastica (OFPZ),
dependente da geometria da amostra e que ndo esta diretamente associado
com o processo de fratura. Assim, matematicamente, o trabalho total de fratura
W; é dado por:

W,=W,+W, (3.18)
Quando ambas, zona plastica e IFPZ, estdo contidas no ligamento, o trabalho

essencial da fratura (W) gue € uma energia superficial, & proporcional ao

comprimento do ligamento, /, e o trabalho nao-essencial da fratura, que é uma
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energia volumétrica, é proporcional ao quadrado do comprimento do ligamento,
F%, de forma que o trabalho total de fratura é reescrito da equagéo 3.18 como:

W, =Wit+ ﬁwpﬂt (3.19)
Assumindo que ambas as zonas estdo dentro do ligamento, o trabalho
total de fratura pode ser reescrito em termos especificos como:

w, =[%] =w, + pw,] (3. 20)

Onde: wr é o trabalho total especifico de fratura, calculado a partir da
area sob acurva F x d, e w, @ w,580 0 trabalho essencial especifico de fratura

e trabalho nao-essencial especifico de fratura, respectivamente, e 3 é o fator de
forma da zona plastica. Assumindo que w, & uma constante do material, para
uma dada espessura, e que w, e f sao independentes de /, entdo, quando w,

é plotado em um grafico versus / de acordo com a equagao (3. 20), deve existir

uma relagdo linear entre w, e [ w, € calculado pela extrapolagao desta reta

representado pelo ponto de interseccao (/=0) com o eix0 Y e a inclinagdo desta

reta e igual a gw, (Figura 3.13). Porém, se B muda com a geometria da zona

de processo e o comprimento inicial da trinca, essa relagdo linear somente
podera ser obtida se a similaridade geométrica for mantida para todos os
comprimentos de ligamento. Vale ressaltar que, teoricamente, esta equagao

somente é valida para comprimento de ligamento que garanta um estado plano

T Wi=We+Bwl /

de tensao verdadeirc.

Wy

We

v

Figura 3.13: representagdo grafica do metodo EWF. (Fonte: Barany et al,
2010).
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Fisicamente w, pode ser interpretado como segue. Considere uma zona
de processo IFPZ inteiramente desenvolvida de comprimento p e largura d
formada na ponta da trinca, como na Figura 3.14. Em fratura fragil de polimeros
vitreos, w, € usado para estirar e, em seguida, quebrar as fibrilas na zona
fissurada na extremidade da trinca (Figura 3.14 a). Em fratura ductil de
polimeros, w, € consumido para formar, e subsequentemente, quebrar a zona

empescogada a frente da extremidade da trinca, Figura 3.14 b.

Zona de flssura Zona amposcogada
T
'T' . : Zona pldstica
p
(@ (b)
§

HAAHH\/_L

Trinca 3 d
ool
frertett

P l

(d)
Figura 3.14: Esquema de zona de processo: (a) em polimeros vitreos, (b) em

polimeros dulcteis e (c) contorno esquematico da trinca usado na
equagdo 3.21. (Fonte: Yamakawa, 2005).

Assim, teoricamente, o valor da integral de contorno em torno da borda
da zona de processo de fratura (Modo |- tragdo), € o trabalho essencial de

fratura (w,) e pode ser determinado pela equacao (3.21) a seguir:

w, =d [ods + [o(8)6 3. 21)
0 &

Onde (o.¢) sdo tensao verdadeira e deformagdo verdadeira, respectivamente.

E E: e ¢, sdo deformagdes de empescogamento verdadeiro e de engenharia,

respectivamente. o e § sdo a tensdo e o deslocamento da abertura da
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extremidade da trinca dentro da zona plastica; §, € um valor critico da abertura
da trinca.

Como sugestdo do protocolo da ESIS para medida do EWF, trés
diferentes formas de zona plastica podem ser obtidas: circular, eliptica e em
forma de diamante (romboidal), como na Figura 3.15.

{a)circular (b eliplica {2y romboidal

g0 g

{ \ I"""Z & T2 @ n2

"]
2

Figura 3.15: Alguns exemplos de formas da zona plastica relativo ao
comprimento do ligamento. (Fonte: Yamakawa, 2005 e Maspoch et al., 2002).

B

Com o comprimento do ligamento / relativamente pequeno, para um
determinado valor de B, a regi&o plastica, na ponta da trinca, aumenta. Assim, a
condigdo de um estado plano de deformac&o se aproxima para valores de |
proximo de zero.

O protocolo da ESIS estabelece requisitos que devem ser cumpridos
antes da aplicagao do método EWF, sendo estes (Cluston, 2001; Barany, et al.,
2010):

a) Ligamento completamente escoado antes da propagacéo da trinca;

b) Auto semelhanga das curvas forca-deslocamento para diferentes
comprimentos de ligamento. Assim as curvas forga-deslocamento das
amostras com diferentes comprimentos de ligamento podem ser "unificadas"
(sobrepostas) através de uma regressao linear. Esta auto similaridade pode ser

verificada com a consténcia das tensdes maximas liquidas.
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¢) Condigédo de prevaléncia do estado plano de tensio. Isto é o volume
da zona de dissipagdo plastica exterior € escalado com o quadrado do
ligamento (assegurado na equagao 3.19).

Embora o ligamento completamente escoado antes do inicio da
propagagadc de trincas seja um requisito necessario, este nem sempre é
satisfeito (Cluston, 2006; Barany, et ai. 2010). Porém, ja foi mostrado que, para
atender ao métodoc EWF, o critério mais importante é o de "auto similaridade”
da curva F x d para diferentes comprimentos de ligamentos (Barany, et al,
2010).

Para satisfazer as condicdes de estado plano de tensdo, tem sido
proposto um limite restrito para o comprimento do ligamento. Para o limite
inferior, a relagdo entre o comprimento do ligamente {/) e a espessura do corpo
de prova (f) deve exceder um valor critico. Iniciaimente foi sugerido que /= 5¢
para acos de baixo carbono e /3¢ para polimeros ddcteis (Mai & Cotterell,
1986). Outra condigdo recomendada, para se ter um estado plano de tensio, é

que a ¢ <<25(w, /o). Onde oc € a tensdo de escoamento do material e neste

€aso 0 w, & dependente da espessura (Luna et al., 2003).
O protocolo ESIS recomenda que o limite superior do comprimento de
ligamento, para atender condi¢des de estado plano de tensdo, seja menor que

W/3 ou 2r,, onde W é a largura do corpo de prova e 1, € o raio da zona

plastica. De forma que /< W /3 assegura que a deformag&o plastica ocorra
dentro da regido do ligamento livre da interferéncia de efeitos das bordas da

amostra a ser analisada. E /<2r, garante completo escoamento do ligamento

antes do inicio de propagacao da trinca (Luna et al., 2003).

Por outro lado, tem sido mostrado que ndo ha um consenso de menor e
maior comprimento de ligamento para a determinagéo do estado plano de
tensdo. Por exemplo, Saleemi & Nairn, 1990, observaram que arelagao /=37 é
valida para nylon 66 tenacificado com particulas elastoméricas, enquanto que
Wu e Mai, 1996, observaram que para polietileno linear de baixa densidade a
relacdo a ser atendida devera ser 7 =14r.

Um critério alternativo para comprovar a condi¢ao de estado plano de
tensdo é dada pelo critério Hill (Cluston, 2001) o qual foi baseado no calculo da

média (0,) das tensGes maximas (Omax), Calculadas dividindo as forgas
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maximas pelas segbes transversais de cada comprimento de ligamento, sendo
que os resultados validos devem permanecer dentro de um intervalo médio em
torno de 10% do valor de (oy) (Barany, et al. 2010; Peres, 2009; Yamakawa,
2005).
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Compésitos de matriz termopléstica e particulas de madeira

Rowell, et al. 2007, realizaram um estudo para identificar os principais
desafios do uso de residuos de madeira e outras biomassas na produgido de
WPC’s. No estudo foi identificado um grande crescimento do uso destes
materiais, principalmente nos Estados Unidos, em aplicagbes como deck's
residenciais. Porém, segundo eles, ainda existem algumas questfes que
precisam ser abordadas antes que esta tecnologia alcance seu pleno potencial.

Dentre essas questbes eles destacaram: em se tratando de afinidade
tem-se o envolvimento de dois tipos de materiais distintos sendo um
higroscopico (biomassa) e outro hidrofobico (polimero), de forma gue para se
adquirir sinergismo necessita-se de tratamento quimico destes materiais ou
aditivagao que venha a promover a acoplagem destes. Alem disso, tém-se
diferengas no indice de fluidez, nas temperaturas de transformacgio e na
densidade dos WPC's em relagdo aos polimeros puros, o que dificulta o
processamento, necessitando de desenvolvimento de processos de extruséo e
inje¢do mais rapidos. Também sdo necessarios aditivos possiveis de protegé-
los de ataque de microrganismos, de radiag&o ultravicleta e estabilidade de cor.

Ichazo et al.,, 2001, investigaram o efeito de diferentes agentes de
acoplamento e tipos de tratamento superficial das particulas de madeira na
morfologia, indice de fluidez, propriedades mecéanicas e térmicas de compdositos
" de PP com 40% de particulas de madeira. Deste estudo concluiram que todos
os tipos de tratamento mostraram tendéncia de ligeiro aumento no modulo
elastico e resisténcia a tracdo dos compositos, bem como aumento na
temperatura de cristalizagdo comparado ao PP puro, porem ndo afetaram o
indice de fluidez destes. Estudos da morfologia mostraram que o uso de PP
funcionalizado com anidrido maleico (PP-MA) e particulas tratadas com silanos
promoveram uma melhoria na adesdo fibra/matriz e dispersdo das particulas,
bem como menor absorgdo d’'agua, enquanto, nos compositos com particulas
tratadas em meio alcalino, as melhorias foram resfritas & dispers@o das
particulas.
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Nunez et al., 2002, analisaram ¢ desempenho térmico e dinamico-
mecénico de compositos de PP/particulas de madeira, com PP-MA como
agente de acoplamento, incorporado nas particulas através de tratamento em
solugdo. Analise termogravimétrica indicou que compésitos com madeira
tratada apresentam menores temperaturas de degradagdo. Resultados de
Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC) demonstraram que as particulas de
madeira, tratadas ou ndo, atuam como agentes nucleantes. Por andlise de
DMTA (definir), mostrou um desempenho superior de propriedades como
maédulo de elasticidade e tensdo no escoamento dos compdésitos de PP com
particulas de madeira compatibilizadas com PP-MA e que ocorre um
decréscimo de propriedades com o uso de teores de particulas de madeira
superiores a 40% em massa. '

Razzino, 2004, estudou a influéncia da carga e a eficiéncia do
compatibilizante PP-MA nas propriedades reoldgicas, térmicas, mecanicas e
morfolégicas de compositos termoplasticos de polipropileno com particulas de
madeira. Observou que o0s compositos compatibilizados com PP-MA
apresentaram ganhos significativos em suas propriedades mecdnicas e
termomecanicas, e imagens ohtidas por microscopia eletrénica de varredura
ilustraram o mothamento da carga celulésica pela resina termoplastica quando
havia presenca do compatibilizante, indicando a possivei ocorréncia de reagGes
de esterificacdo na interface polimero-madeira. O aumento consideravel no
grau de adesao interfacial dos compoésitos de particulas de madeira/PP com a
adicao de PP-MA foi confirmado por meio da analise termo dinamico-mecanica
(DMTA).

Lee et al., 2004, estudaram a influéncia do teor de particulas de madeira,
do agente de acoplamento (PP-MA) e do nivel do carregamento no
comportamento a fluéncia dos compdsitos de polipropileno com particulas de
madeira. Também foram feitas medidas de resisténcia a tragdo na forca maxima
e modulo elastico antes e apés a execucgdo do teste de fluéncia. Mostraram que
os valores da resisténcia a tracdo na for¢a maxima dos compésitos, sem agente
de acoplamento, obtidos antes do teste de fluéncia, diminuiu com o teor
crescente de particulas de madeira o que foi atribuido a fraca ligagdo entre a

fase dispersa e a matriz, enquanto que o modulo de elasticidade aumentou com
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a presenca dessas particulas. Por outro lado, em compésitos contendo agente
de acoplamento, submetidos as mesmas condigdes de carregamento,
obtiveram aumento tanto do médulo como da tensdo na forga maxima o que foi
atribuido @ melhora na interagdo carga/matriz. Mostraram ainda que o valor
desta propriedade, obtido apos o teste de fluéncia, foi pouco afetado implicando
que os micro vazios entre carga/matriz permitiram a recuperagdo elastica
quando o carregamento foi removido. De forma semelhante ao ocorrido com a
tensdo na forga maxima a tensao de fluéncia dos compdsitos sem agente de
acoplamento diminuiu com o aumento do teor de particulas, sendo isso também
atribuido a pouca interagdo entre as particulas de madeira e o PP. Para os
compositos contendo agente de acoplamento a deflexdo de fluéncia foi
significativamente mais baixa do que para composi¢des sem este aditivo, visto
que este promoveu maior interagdo entre a madeira e a matriz. Mostraram
ainda que as amostras submetidas a um nivel de carregamento de 20%
resultaram num aumento menor da deflexdo de fluéncia do que aquelas
carregadas no nivel de tensao de 40%.

Bledzki et al., 2005, estudaram a relagdo estrutura/propriedades de
compositos de particulas de madeira com polipropileno (PP). Utilizaram
composigdes contendo 50% em peso de particulas de madeira e 5% em peso
de agente de acoplamento. Para tanto, variaram o tipo de particulas de madeira
(folhosa e madeira macia), tipo de agente de acoplamento (PP funcionalizado
com diferentes teores de anidrido maleico — 0,1; 0,5 e 0,94%) e a técnica de
processamento (moinho de rolos, extrusora dupla rosca e misturador de
elevada velocidade — aglomerador). Foi mostrado que a extrusora dupla rosca,
proporcionou a obtengdo de compdsitos com menor habilidade de absorgao
d'agua e com melhores propriedades mecanicas que aqueles obtidos pelos
demais métodos. O uso de agente de acoplamento a base de anidrido maleico
(PP-MA), mesmo com baixo grau de funcionalizagdo, diminuiu a absorgéo
d’dgua e melhorou as propriedades mecanicas dos compositos,
independentemente do método de transformacgao e tipo de madeira usada, visto
que a introdugdo deste aditivo promoveu uma melhor dispersdo da madeira na
matriz de PP e melhorou a ades&o entre estes.
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Danyadi et al., 2007 (b), estudaram compdsitos polimero/madeira na
presenca e auséncia de um agente de acoplamento (PP funcionalizado com
anidrido meleico — PP-MA) avaliando a influéncia da massa molar deste agente
na morfologia e nas propriedades mecanicas e térmicas dos WPC's preparados
por um misturador interno. Os resultados do estudo da morfologia mostraram
que particulas de madeira usadas neste trabalho ndo atuaram como nucieante
para o PP, visto que, contradizendo muitos pesquisadores, obtiveram uma
diminui¢do de temperatura de cristalizagdo dos compdsitos com o aumento do
teor de particulas de madeira com e sem agente de acoplamento. Observaram
também que o uso de agente de acoplamento PP-MA com maior massa molar e
menor grau de funcionalidade provou ser mais vantajosos na melhoria das
propriedades dos WPC’s, porque ele pode formar maior nimero de
emaranhados por molécula que o de peso molecular menor. Por outro lado, o
PP-MA de massa molar menor diminui a viscosidade e melhora a
processabilidade.

Dominkovics et al., 2007, estudaram o efeito do tratamento superficial,
por benziiacdo em solugdo de 20% de NaOH, das particulas de madeira usadas
na preparagao de compoésitos com PP. Este tratamento promoveu modificagdes
significativas na superficie da madeira de forma a provocar a redugao da tensao
superficial conduzindo a mudangas importantes em todas as interagdes entre a
carga e outras substancias tendo por resultado uma diminuigao significativa da
absor¢do de agua, visto que o tratamento promove uma diminuig&o do numero
de hidroxilas livres na superficie das particulas o que €& benéfico para o
composito. A modificagdo também melhorou ligeiramente a processabilidade e
a aparéncia dos compositos, porém, obteve-se uma leve diminuigao de todas as
propriedades mecanicas. Sequndo os autores a diminui¢gdo no valor do médulo
elastico e da deformagao na ruptura nao foi faciimente explicada, porém os
mesmos atribuiram isso & presenga de particulas grandes que possivelmente
descolaram em deformacgdes muite pequenas e 0§ espacos vazios formados
levaram a diminuicdo da rigidez. Aléem disso, 0s espagos vazios podem
coalescer em trincas catastroficas muito rapidamente resultando em falha
prematura reduzindo o alongamento na ruptura e as demais propriedades

mecanicas.
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Cheng and Wang, 2009, estudaram as propriedades mecénicas de um
composito de polipropileno com particulas de madeira imersas em agua do mar
artificial (preparada em laboratérios de acordo com ASTM D1141) e em uma
agua que chamaram de osmética (preparada no laboratério através da
passagem de agua natural em uma membrana semipermeavel). Para tanto as
propriedades foram medidas antes e apds 13 meses de imersio, vale lembrar
que antes de realizagdo dos ensaios as amostras imersas foram secas.
Observaram que o tipo de agua teve influéncia na resisténcia a flexao,
compressao, e moduio de elasticidade sob tragao, apds imersdo, porém nao
afetou significativamente a resisténcia a tragdo e ao impacto. Para amostras
imersas em agua osmotica foi observada uma reducao de 8% na resisténcia a
flexdo, 30% na resisténcia &4 compressao e 38% no modulo de elasticidade sob
tragdo quando comparado aos valores destas propriedades antes da imerséo.
Por outro lado, a resisténcia a flex3o e compressdo dos corpos de prova
saturados com agua do mar tiveram degradacdo de propriedades mais
lentamente do que aqueles embebidos em agua osmgdtica. Isso foi atribuido a
agua do mar apresentar um menor coeficiente de difusdo.

Renner, et al,, 2010 mostraram que as propriedades dos compdsitos
PP/madeira dependem fortemente da adesdo interfacial e das caracteristicas
das particulas de madeira e verificaram que quando se tem um tamanho de
particulas elevado para se conseguir propriedades de aplicagdo aceitaveis faz-
se necessario a adigcdo de um agente de acoplamento. Observaram ainda que
varios processos de deformagao micromecanica podem ocorrer em compaositos
PP/madeira, incluindo escoamento da matriz, descolagem, pull-out e fratura
das particulas/fibras. Mostraram ainda que estes processos sao competitivos e
podem ocorrer simultaneamente e/ou consecutivamente.

Danyadi et al.,, 2007 (a), estudaram o efeito de quatro diferentes
maneiras de modificagdo das interagdes interfaciais carga/matriz de compositos
polipropileno {PP) / particulas de madeira, sobre a adesao interfacial,
homogeneidade, processabilidade e absorg@o de agua destes compositos. As
modificagdes realizadas foram: uso de um polipropileno funcionalizado com
anidrido maleico (PP-MA) comc agente de acoplamento, dois surfactantes
(acido estearico e palmitato de celulose) e a modificagdo quimica de madeira
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(benzilag&o). Observaram que a adesdo interfacial foi melhorada com a adigio
de PP-MA e a presenca deste nédo influenciou qualquer outra propriedade de
interesse, enquanto a benzilagdo diminui consideravelmente a adesdo e a
absorcédo de agua do compdsito. A presenca de um surfactante methorou a
homogeneidade e processabilidade dos sistemas. Os resultados mostram
claramente que é necessaria uma selegdo adequada na modificac8c superficial
para que se tenha um bom desempenho global do produto final.

Bouza et al.,, 2011, fizeram uma analise detalhada da estabilidade
térmica e comportamento de cristalizagdo do polipropileno isotatico (iPP) com
diferentes tamanhos de particulas de madeira {pinus vermelhc), na presencga de
um auxiliar de processamento. Para tanto submeteram estes materiais a analise
termogravimétrica em atmosfera inerte. Os resultados mostraram que a
estabilidade térmica do iPP nao foi significativamente modificada pela presenca
de um auxiliar de processamento ou a presenca das particulas de madeira,
embora o aumento nc tamanho de particulas parece reduzir ligeiramente esta
estabilidade. Demonstraram ainda que quanto se tem um menor tamanho de
particulas & possivel verificar um aumento na temperatura de cristalizagédo e
grau de cristalinidade de iPP nos compositos, indicando que, para este tamanho
de particula, as mesmas atuam como nucleante no iPP. Esta nucleagdo foi mais
significativa em compésitos preparados sem o auxiliar de processamento.

Johnson et al., 1999, fizeram uso de técnicas de envelhecimento
acelerado para avaliar a degradagcdo ambiental de compdsitos de matriz
termoplastica com fibra de palha de trigo. No trabalho foram variados tipo de
matriz, tamanho e teor de fibra. Depois de 1000 horas de exposigdo, foi
observado que os compdsitos sofreram significativamente menos degradagao
que os polimeros puros. Porém, para teores a partir de 50% de fibra foi
observado maior nivel de degradacao que as outras composicdes de fibra.
Essas tendéncias foram semelhantes para ambas as matrizes (PP e PE).

Em estudo realizado por Caraschi et al.,, 2002, foi avaliado o efeito do
teor de particulas de madeira (15, 25 e 40% em massa), de sua granulometria
(particulas entre 0,1 e 0,05 mm e entre 0,2 e 0,1 mm), e o tempo e condigdes
de envelhecimento acelerado, nas propriedades mecéanicas de compdsitos de
polipropileno com particulas de madeira “woodflour” (WF/PP). Mostraram que
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0S compositos ndo apresentaram diferencas significativas em fungdo da
granulometria da carga. Porém, obtiveram propriedades inferiores quando
comparados ao PP puro, e uma diminuicdo destas com o aumento da
quantidade de carga. Este comportamento foi associado 4 baixa resisténcia da
interface, carga-matriz, o que indicou a necessidade de incorporagdo de um
agente de acoplamento ou tratamento da carga para methorar a resisténcia
mecanica destes. Em relagdo ao efeito do envelhecimento acelerado, foi
concluido que as combinagbes de WF/PP mostraram uma redugdo pouco
significativa em suas propriedades elasticas.

Em 2007, Kiguchi et al., estudaram a a¢30 de agentes atmosféricos nos
WPC's através de exposicdoc natural e acelerada. Mostraram que a
descoloragdo destes compdsitos, observado durante a exposicao, foi causada
pela degradagac de ambos componentes, madeira e polimero. Para minimizar
este efeito fizeram uso de varios pigmentos e mostraram que aqueles da cor
mais escura melhoraram a estabilidade de cor de WPC; entretanto, a presenca
de arranhdes na superficie ainda acontecia e, isso foi melhorado com a
aplicagdo de revestimentos exteriores. Observaram também que a
permeabilidade dos WPC's aumentou a absorgdo dos revestimentos o que teve
um efeito positivo na estabilidade de cor e diminuiu consideravelmente o risco

superficial.

O método EWF aplicado a polimeros e suas misturas

O método de EWF tem sido aplicado com sucesso a muitos materiais
ducteis, incluindo ligas metdlicas, papéis, filmes poliméricos, polimeros
tenacificados e suas blendas, e mais recentemente, a polimeros reforcados
com fibra de vidro, para obter medidas do trabalho essencial especifico da
fratura,

Mouzakis & Karger-Kocsis, 1999, usaram o método EWF para avaliar o
comportamento de fratura do composito de polipropileno com esferas de vidro
com e sem a presenga do elastdmero estireno/butadieno-etileno/estirenc
funcionalizado com anidrido maleico (SBES-g-MA). Eles concluiram que a

incorporagado de esferas de vidro ndo afetou o trabalho essencial especifico de
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fratura w,, mas influenciou fortemente o trabalho nio essencial de fratura wp do
polipropileno. Porém a adigéo do elastdmero promoveu o aumento de ambos,
We € W),

Sallemi e Nair, segundo Mai (1985), aplicaram o método EWF para
estudar Nylon tenacificado com borracha e, a partir deste trabalho, afirmaram
que o limite inferior para aplicagdo do método foi de /=3¢ e verificaram que a
tensdo o, (tensdo nominal no ponto de escoamento) aumenta
consideravelmente apds B3¢, indicando um crescimentc do confinamento
plastico com a diminuigcdo do comprimento do ligamento. Em seguida, Wu e Mai
(1996), estudando filmes de PEBD (0,285 mm de espessura), descobriram que
o, diminui rapidamente em /=714f, o que indica que a transi¢cdo de estado plano
de tenséo - estado plano de deformagdo ocorre muito mais rapido do que o
esperado.

Hashemi, 2003, também reportou que a transicdo de estado plano de
tensao/plano de deformag&o ocorreu para um comprimento de ligamento muito
maior que 5f em filmes polimericos de 0,125

mm de espessura. Por outro lado, Karger-Kocsis et at.,, 1996, sugeriram
que o menor ligamento inicial € dado por /=3¢ e também para copolimeros
amorfos variando a espessura das placas de 0,5 para 3 mm. Boa linearidade
tem-se observado com o exame feito abaixo do ponto inicial mais baixo.

Ferrer-Balas et al., 2001, aplicaram o meétodo EWF para avaliar a
influéncia da temperatura de recozimento sobre as propriedades mecanicas e
de fratura de filmes de polipropileno (um homopelimero e dois copolimeros).
Mostraram que o0 aumento da temperatura de recozimento resulta numa
variagdo da microestrutura, tanto do PP como de seus copolimeros,
consequentemente mudang¢as nas propriedades mecanicas, medidas sob
tragao, e alteragbes na microestrutura sdo mais sensiveis no homopolimero do
que nos copolimercs. Os parametros de fratura apresentaram evolugbes
diferentes, com maior dependéncia no teor de etileno do que com a
temperatura. Porém, o aumente na perfei¢do cristalina, promovida pelo
recozimento, produz uma diminui¢gdo no trabalho essencial especifico de fratura
(we) e um aumento no trabalho nao essencial especifico de fratura (Sw,).
Atribuiram esse fato a possivel falta de transferéncia de tensio entre as zonas
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ordenadas do material devido a diminui¢do do nimero de moléculas atadoras.
Em outro trabalho, a mesma equipe, em 2002 estudou as superficies de fratura
e micromecanismos de deformacdo desses materiais através de microscopia
eletrénica de vamedura. Os resultados evidenciaram que os homopolimeros
mostraram escoamento cisalhante sob temperatura acima de -20°C, mas sob
temperaturas menores mostraram formacgdo de crazing. O copolimero exibiu
escoamento cisalhante acima de 0°C, sendo observada uma combinagao de '
cavitagdo e escoamento cisalhante em temperaturas inferiores a esta, o que foi
responsavel pelo esbranquicamento sob tensao.

Babany et al., 2003, estudaram o comportamento da fratura ductil, no
estado plano de tensdo, de copolimeros amorfos de diferentes composigdes e
massas molares. Para seus estudos foram usados corpos de prova do tipo
DENT e variaram o comprimento do ligamento em 4 niveis (de 5 a 20mm).
Neste estudo foi verificada a similaridade das curvas for¢a-deslocamento,
requerimento basico exigido pelo protocolo ESIS. Os mesmos concluiram que
estes materiais poliméricos s&o ideais para aplicagdo do método, visto que é
possivel de forma bastante clara a distingdo do trabalho essencial e nao-
essencial especifico de fratura.

Maspoch et al., 2002, usaram ¢ método EWF para avaliar a influéncia do
processamento, morfologia, espessura e teor de etileno nas propriedades de
fratura do copolimero em bloco etileno-propileno (EPBC). Utilizaram corpos de
provas injetados variando a espessura em 3 niveis e realizaram ensaios na
direcdo longitudinal e transversal ao fluxo de inje¢do. Foi observado que,
dependendo do material, espessura e orientagdo tém-se um comportamento de
fratura significativamente diferente. Na diregdo transversal, praticamente nao foi
observado diferenga no valor de w, para todas as espessuras usadas, porém na
diregdo longitudinal observou-se um grande aumento no valor deste parametro
com a diminuigdo da espessura, o que foi justificado pela camada superficial
com grande orientagdo molecular. Quanto menor a espessura maior o
cisalhamento do fundido em reia¢&o as paredes do molde e, portanto, maior a
orientagdo molecular, dai a propagacao da trinca se torna mais dificil na diregéo

transversal a orientag&o molecular, aumentando a tenacidade a fratura.
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Mohanraj et al., 2003, usaram o método EWF para determinar a
resisténcia a fratura de placas de polipropilenc homopolimero antes e apds
orientagdo por estiramento (estirado na saida da matriz) e de duas blendas
deste, contando com a presenga de um elastdmero. As blendas, estiradas ou
nao, apresentaram uma maior resisténcia a fratura em relagdo ao polipropileno
puro. O trabalho essencial (we) e ndo essencial (8w,) especificos de fratura
aumentaram com o aumento do teor de elastdmero no polipropileno, visto que
as particulas de elastémero alteram o estado de tensdo da matriz induzindo a
uma extensiva deformagac plastica desta.

Tjong et al., 2002 (a), usaram o meétodo EWF para avaliar a interagao
interfacial de dois compdsitos hibridos: a) fibra de vidro curta (SGF) /copolimero
estireno-etileno-butadieno- estireno  (SEBS)/polipropileno  +  polipropileno
funcionalizado com anidrido maleico (mPP} e b) SGF/SEBS funcionalizado com
anidrido maleico/mPP. Foram usadas amostras tipp DENT com espessura de
3,2 mm e variando 5 niveis de comprimento de ligamento. Os resultados
obtidos revelaram que o aumento do teor de fibra de vidro aumenta a rigidez do
material e consequentemente, diminui a capacidade de absorver energia
deformacional plastica w,. O valor de w, aumenta com o aumento do teor de
fibra de vidro até 15%. Isto é explicado em termos de aumento da extremidade
da fibra o que leva ao aumento da plasticidade na regido da extremidade da
trinca quando as fibras estao ligeiramente espacadas. Porém, para teores de
fibra acima de 20% o valor de w. comega a diminuir, visto que a grande
presenga das fibras restringe a deformagao da matriz, uma vez que o
escoamento da matriz e o descclamento das fibras sd@o 0s principais
mecanismos de absor¢cdo de energia neste tipo de blenda. Em trabalho
semelhante, Tjong et al.,, 2002 (b), aplicaram o EWF em composito hibrido
usando o nylon 6,6 ao invés do PP. Os resultados foram condizentes com
aqueles obtidos com a matriz PP.

Wong e Mai, 2004, usaram os meétedos: trabalho essencial de fratura
(EWF) e integral-J, para avaliar a tenacidade a fratura da poliamida 6 (PA6)
reforcado com fibra de vidro curta e 20% em peso de copolimeros estireno-
etileno/butadieno-estireno (SEBS) funcionalizado com diferentes niveis de

anidrido maleico (MA). Os autores reportaram boa linearidade entre o trabatho
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total especifico de fratura {(w;) e o comprimento do ligamento. Fizeram
comparagao entre os dois parametros da mecénica da fratura usando o método
de integral-J, Jc, e o trabalho essencial especifico de fratura, w.. Estas
propriedades foram comparadas e foi observada uma boa concordancia entre
elas para amostras de termoplasticos reforgados com fibra curta (SFRT).

Musto et al., 2004, estudaram a aplicagdo do método EWF para avaliar a
tenacidade de poliimidas reforgadas com particulas de silica. Concluiram que a
aplicacdo do meétodo foi eficiente, sendo capaz de identificar o aumento da
tenacidade em fungdo da incorperagdo de particulas de silica e verificaram
também que os parametros do EWF variam linearmente com a temperatura.

Pisharath et al.,, 2004, usaram 0s metodos de Integral-J e EWF para
avaliar o comportamento a fratura de um composito hibrido de cristal liquido
(LCP), fibra de vidro curta e nylon 6, 6 tenacificado com 20% de particulas de
borracha EPDM. Os resultados indicaram que a fase elastomérica promoveu
uma meihor compatibilizagdo entre o nylon 6.6 e LCP em um sistema hibrido
que contém fibra de vidro curtas em comparagao com um sem fibra de vidro. Os
resultados pela utilizagdo dos métodos mostraram que o trabalho essencial
especifico de fratura foi consistente com a integral-J critico. As matrizes
reforcadas por LCP sozinho mostraram os melhores valores de tenacidades de
iniciagac e de propagagao da ftrinca, seguidos por compositos hibridos
reforcados com fibra de vidro. A presenga das particulas de elastdmero
promoveram a compatibilizagao entre o nylon 6.6 e LCP levando ao aumento da
resisténcia a tragdo do composito, inibindo o processo de descoiamento
interfacial.

Gong et al., 20086, estudaram o comportamento da deformacgao plastica e
propriedades de fratura, sob condigbes de estado plano de tensdo, de
compositos de polipropilenc/carbonato de célcio, com e sem agente de
acoplamento, utilizando o método EWF e o ensaio de tragdo sob condigdes de
temperatura ambiente e velocidade de ensaio de 5 mm/min. Para tanto
estudaram a influéncia da composigdo sobre a capacidade de deformagao, o
desenvolvimento da zona plastica e absorgdo de energia plastica durante a
fratura. Mostraram que o PP puro e seus compdésitos se comportaram de

maneira ductil com rasgamento e o ligamento totalmente escoado com trinca
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se propagando de forma estavel. Alem disso, destacaram a formagao da dupla
zona: zona de processo de fratura e a zona plastica exterior apresentando
extensdo de esbranquicamento diferenciado entre elas e entre as
composigdes. Concluiram que o trabalho especifico de fratura, w,, e 0 néo-
especifico de fratura Bw, para os compésitos sem agente de acoplamento
foram consideravelmente menores que aqueles correspondentes aoc PP puro,
visto que a presenga destas particulas restringiu a mobilidade das cadeias e,
consequentemente, o desenvolvimento da zona plastica, podendo ainda reduzir
a quantidade de energia para romper o composito e atuar como pontos de
fragilizag@o. Para os compdésitos contendo agente de acoplamento, fixando-se
o teor de carga, obteve-se uma melhoria significativa no valor de we,. Por outro
lado, os valores de Bw, foram menores para estas composigbes quando
comparados com aqueles apresentados pelo compésito sem este aditivo. O
que ja era esperado visto que a presenca deste aditivo promoveu uma melhoria
na adesdo interfacial entre a matriz e as particulas de CaCQs_ restringindo a
capacidade de deformaco ou a ductilidade destes compositos.

Arencon et al., 2007, aplicaram com sucesso ¢ métode EWF na
caracterizagdo da tenacidade & fratura de compdsitos com matriz PP e da
blenda PP/PET contendo como fase dispersa microesferas de vidro, com e sem
a presenga de um agente de acoplamento & base de silanos. Além disso,
tambeém estudaram o efeito da espessura da amostra tipo (DENT) (1, 2 e 3 mm)
nos parametros do EWF. Os resultados indicaram que a metodologia EWF
pode ser aplicada a estes compdsitos e que a presenga do PET reduziu
significativamente a tenacidade a fratura e o trabalho plastico dos compdésitos
tratados ou nac com silanc. Isto foi atribuido & maior fragdo volumétrica das
particulas de vidro devido a incorporagdo do PET. Para as amostras tratadas
com silano mostraram uma redugdc do trabalho plastico e este efeito foi
relacionado 4 melhora na adesao interfacial promovida pelo agente de
acoplamento. Em se tratando de variagac da espessura da amostra, uma queda
de tenacidade & fratura foi encontrada em amostras mais espessas e isto foi
atribuido a uma maior contribuicdo do estado plano de deformagao resultante
do aumento da espessura.




Martinez et al., 2009 (a), avaliaram o comportamento da fratura de um
copolimera em bloco de etileno-propiteno, com 0,5 mm de espessura, usando o
método EWF, com corpos de prova tipo DENT. Para tanto variaram a técnica de
produgdo do entalhe e a deformagdo especifica das amostras foi monitorada
atraves do uso de um video extensdmetro. Os entalhes foram produzidos por
pulsagdo a laser e com lamina de barbear. Os resultados mostraram que a
técnica de pulsagdo a laser produziu entalhes mais afiados, sem deformacéo
plastica na frente da ponta do entalhe, o que promoveu a diminuigdo no valor do
trabalho essencial especifico de fratura (w,) em comparagdc aqueles
produzidos com lamina de barbear. Isso mostra que o procedimento de
construgao do entalhe afeta consideravelmente os valores de w,. Observaram
ainda que o uso de um video extensdmetro permitiu a separagdo da parte de
energia viscoelastico, envolvida no teste, do trabalho plastico total, assim
apresentando valores mais baixos de w,

Diante de todos os estudos realizados fica clara a necessidade de se
estudar mais detalhadamente o uso do método EWF para aplicagdo em
compésitos, visto que ainda nac se tem uma norma padronizada do método,
contando apenas com recomendagdes no Protocolo ESIS.
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5 MATERIAIS E METODOS
5.1 Materiais

5.1.1 Matriz polimérica {Polipropileno)

Neste trabalho foi utilizado como matriz um polimero (polipropileno
copolimero heterofasico) de nome comercial EP440L, de médio indice de
fluidez fornecido pela empresa Braskem S. A. Este grade foi escolhido visto

que, segundo a fornecedora, este copolimero apresenta um excelente balango

entre processabilidade, resisténcia ao impacto e rigidez, sendo indicado para

produgcdo de pe¢as moldadas por injecdo. Além disso, o mesmo ja foi
anteriormente testado em outros trabalhos desenvolvido pela autora {Santos, et
al 2009; Santos, et al 2010 (a); Santos, et al 2010 (b)). A Tabela 5-1 mostra
valores das principais propriedades deste polimero obtidas da ficha técnica do

fabricante.

Tabela 5-1: Valores de propriedades obtidos da ficha técnica do fabricante -
Quattor Petroquimica scb as condigdes estabelecidas pela norma

ASTM D-4101-00 (2000).

Propriedades Valor Unidade Método
ASTM
Indice de fluidez (130°C/2,16Kg) 6 g/10min D-1238
Densidade (23°C) 0,803 g/icm® D-792
Resisténcia a ftragdo no escoamento 24 MPa D-638
(50mm/min)
Alongamento no escoamento (SO0mm/min) 6 % D-638
Médulo de flexao (1,3 mm/min) 1200 MPa D-790
Resisténcia ao impacto lzod a 23°C 400 J/m D-256
Resisténcia ao impacto Izod a -20°C 65 J/m D-256
Dureza Shore D {1s) 70 D-2240
Temperatura de amolecimento Vicat 140 °C D-1525
{10N/taxaA}
Temperatura de  distorgao térmica 85 °C D-648

(0,45MPa)
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5.1.2 Agente de acoplamento (PP-MAH)

O agente de acoplamento usado neste trabalho foi um polipropileno
funcionalizado com baixo teor de anidrido maleico (1,0%) fabricado pela
Atofina, Franga, tendo como nome comercial Qrevac CA 100. A escolha deste
aditivo foi devido a sua eficiéncia, mostrada em diversos trabalhos citados na
literatura (Ichazo et al., 2001; Nunez et al., 2002; Razzino, 2004; Lee et al.,
2004; Bledzki et al., 2005; Danyadi et al., 2007 (a); Mohebby et al., 2009). A
Tabela 5-2 apresenta as propriedades relevantes deste agente de acoplamento
obtidas da ficha técnica do fabricante — Atofina.

Tabela 5-2: Propriedades do agente de acoplamento a base de anidrido
maleico - OREVAC CA 100.

Propriedade Valor 'Unidad Método

e
Indice de fluidez (190°C, 320g) 10 g/10min  ASTM D-1238
indice de fluidez (230°C, 2.16Kg) 150-200 g/10min  ASTM D-1238
Temperatura de fuséo 167 °C DSC
Temp. amolecimento Vicat 147 °C ASTM D 1525-82
Resisténcia a Trag¢do na Ruptura 22 MPa ASTM D 638
Mdédulo de flexdo 880 MPa ASTM D 638
Alongamento na Ruptura 12 % ASTM D 638

5.1.3 Fase dispersa
Como fase dispersa foram usadas cargas lignoceluidsicas proveniente
de residuc do beneficiamento de madeira bruta (Eucalyptus), apés desdobro,
isto &, apds a reducdo das toras em partes menores (mourdes, ripas, vigas e
outras). Este residuo recebe a denominagdo de maravalha fina {Figura 3.1),
aparentando coloragdo amarelada e um tamanho médio de particulas na faixa
de 512,5 — 725 m. O mesmo foi fornecido pela Empresa Venturoli. Para sua

caracterizagdo foram feitas medidas de distribuicdo granulométrica por
peneiramento, de acordo com Norma ASTM 6913-04, 2009. Vale ressaltar que,
para facilitar a escrita neste trabalho, a fase dispersa foi chamada de particulas
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de madeira, mesmo que estas nio tenham apresentado uma forma totalmente
esférica.

5.2 Metodologia

O desenvolvimento do trabalho consistiu em preparar compdsitos
particuias de madeira/polimero, com e sem a presenca de um agente de

acoplamento, variando a conceniragdo (% em peso) das particulas de acordo
com Tabela 5-3.

Tabela 5-3: Composi¢des estudadas.

Composicdoes Madeira Agente de acoplamento (%) Polipropileno
(%) (%)

PP 0 0 100

PP5M 5 0 95

PP15M 15 0 85

PP25M 25 0 75

PP5M10AM 5 10 85

Apds a caracterizagdo granulométrica da fase dispersa e definicdo das
composicoes, a matriz foi extrudada uma vez e posteriormente os corpos de
prova foram confeccionados pelo processo de inje¢ao. Inicialmente foi feito um
estudo prévio da aplicabilidade do método EWF na matriz de polipropileno. Em
seguida prepararam-se 0s compodsitos, usando a mesma metodologia aplicada
a matriz e, entdo, feito um estudo do efeito da presencga de particulas sobre os
parametros do método EWF. A partir dos resultados obtidos nesta segunda
fase, selecionou-se composicdes que apresentaram melhor coeficiente de
linearidade, e estudou-se o efeito da espessura, presenca de agente de -
acoplamento e do tempo de envelhecimento acelerado sobre os parametros do
método EWF.



5.2.1 Determinacdo da distribuicdo do tamanho das particulas de
madeira.

Para obtengdo da distribuicidc do tamanho das particulas de madeira,
antes do processamento, foi feita iniciaimente uma classificagdo por
peneiramento segundo a norma ASTM 6913-04, 2009. Este processo teve o
auxilio de um agitador eletromecanico para 6 peneiras de 8"x2", com
dispositivo para controle da frequéncia de vibragdes e reldgio automatico até 30
min., fabricado segundo a norma ABNT NBR NM ISO 2395:1997 pela A
Bronzinox Telas Metalicas e Sinteticas Ltda. Para tanto, uma amostra de 100 g,
secada em estufa por 4 horas & temperatura de 100°C, foi peneirada durante
30 min. Utilizou-se um conjunto de peneiras, cujas malhas estdo indicadas na
Tabela 5-4. Apds a classificagdo, mediu-se a quantidade de material retido em
cada peneira e obteve-se seis grupos de tamanho de particulas diferentes,
Tabela 6-1. |

Tabela 5-4. Descricac das malhas das peneiras, utilizadas na caracterizagio
das particulas de madeira.

Malha (ASTM) Abertura (um) Maiha (tamanho da particula pm)
20 850 725
30 600 512,5
40 425 362,5
50 300 256
70 212 181
100 150 126

5.2.2 Preparagido dos compdsitos

Apbs a caracterizagdo granulométrica das particulas e definicdo das
composicdes fez-se a preparagdo dos compositos. Vale lembrar que esta
classificagdo foi feita apenas para conhecimento da dimensé&o das particulas,
porém fez-se uso de toda amostragem como fase dispersa. Em virtude das
particulas de madeira serem muito higroscopicas, apresentando uma saturagao
de umidade em torno de 12%, as mesmas foram secas a 120 * 5°C por um

periodo de 8 horas numa estufa com circulagao forgada de ar, processo este
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capaz de promover a reducdo dessa umidade para um valor em torno de 5%.
Em seguida, os componentes foram pesados individualmente e feita uma pré-

mistura, a frio, por tamboreamento.

A preparacao desses compdsitos deu-se através do processo de extrusdo
em uma extrusora dupla rosca modular corrotacional fabricada peia Imacom;
modelo DRC 30:40 IF com didmetro de rosca de 30 mm e razdo L/D = 40,
operando com uma velocidade de rotagdo de 250 RPM, mantendo uma
producdo média de 20Kg/h. Manteve-se um perfil crescente de temperatura
(140/150/160/160/160/170/170/180/180/190°C), de forma a manter a
temperatura média da massa abaixo de 200°C com o objetivo de evitar a
degradacdo das particulas de madeira. A configuragio de rosca usada neste
trabalho foi fruto de um estudo anteriormente realizado pela autora (Santos et
al., 2010 (a)), que permitiu ter um bom acabamento superficial dos extrudados

e boa homogeneidade da mistura sem promover degradagdo dos compodsitos.

Posteriormente, os compdsitos, na forma de pelfets foram secos em
desumidificador a 100°C durante 4 (quatro) horas e imediatamente apés a
retirada destes do desumidificador os corpos de prova foram confeccionados
pelo processo de inje¢ao.

5.2.3 Preparagac dos corpos de prova para analise dos parametros do
método EWF

Os corpos de provas para andlise dos parametros do EWF foram
confeccionados pelo processo de injegdo, segundo norma SO 294: 1996, em
uma injetora da marca Romi, modelo PRIMAX 100R, com for¢a de fechamento
de 100 ton, sob as seguintes condigbes de injecdo: temperatura do molde =
50C;, vazdo volumétrica de inje¢do = 20 cm/s; pressdo de injegdo
(pressurizagao). valores variando entre 700 bar para o polimero puro e 1000
bar para as formulagdes com particulas de madeira; pressdo de recalque: enire
500 bar e 800 bar e perfil de temperatura: 160, 170, 180 e 190°C nas zonas de
1 a 4, respectivamente.

Estes corpos de prova apresentaram-se na forma de placas retangulares
{Figura 5.1) com as seguintes dimensdes: comprimento de 127 mm, largura de

50mm e duas diferentes espessuras: 2,0 © 0,1 e 3,0%0,2 mm. Ambas as
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placas foram confeccionadas simultaneamente no mesmo molde sob as
mesmas condigdes.

Ponto-de-injecéo

"P1

CPp2

Figura 5.1: Esquema da placa obtida por inje¢do com indicacdo do ponto de
entrada de material e posicdo de onde foram retirados os corpos de
prova para aplicagdo do método EWF. '

Apés confecgdo destas placas, para ambas as espessuras, foi
observada uma distribuicdc ndo homogénea das particulas de madeira ao
longe da placa 0 que poderia posteriormente mascarar os resultados obtidos
para cada composicdo. Como forma de minimizar este problema usou-se a
estratégia a seguir. Através do uso de uma serra fita as placas foram cortadas
ao meio (Figura 5.1) de forma a se obter duas regides distintas (CP1 - regiao
préxima ao ponto de inje¢do apresentando menor concentragdo de particulas e
CP2 regiao mais afastado do ponto de injegdo com maior concentragdo de
particulas). De forma que as placas usadas como corpos de prova para
medidas dos parametros do meétodo EWF foram obtidos da regido mais
afastada do ponto de inje¢ao e tiveram as seguintes dimensées: comprimento
de 63,5mm, largura de 50 mm e espessura de 2,0 £ 0,1 e 3,0£0,2 mm.
Segundo Barany, et al, 2010, estas dimensdes nac promovem influéncia
significativa nos resultados. Em seguida estes corpos de prova foram
entalhados adquirindo formato do tipo DENT (entalhados duplamente nas faces
opostas) e foram testados cinco corpos de prova por iote de amostras, Figura
5.2.

Apds a confecg@o dos corpos de prova, foi feita a verificagdo do
tamanho e da distribuicdo de tamanho final, bem como a orientacdo das
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particulas dentro da matriz, através do uso de um tomdgrafo de raios-X e
fotografias obtidas por meio de um estereoscopio.

Vs
7t

|

Figura 5.2; Esquema ilustrativo do corpo de prova do tipo DENT.

5.2.4 Confeccdo do entalhe e da pré-trinca

Como descrito anteriormente, o objetivo de se confeccionar um entalhe
e/ou uma pré-trinca no corpo de prova em um ensaio de fratura é introduzir de
forma artificial, € de maneira reprodutivel, um defeito ou trinca idealmente
semelhante a um defeito natural de forma que durante os ensaios possam ser
verificadas as condigdes criticas de camegamento para a ativagdo e
propagacao deste defeito.

Os entalhes, em todos os corpos de prova, foram realizados na diregéo
perpendicular ao fluxo de injegdo. Para a confec¢do utilizou-se um disco de
corte diamantado com espessura de 0,28 mm (Figura 5.3). O disco foi fixado
em uma fresadora universal, marca DIPLOMAT 3001, modelo FVF2500. Para
fixacdo do disco foi desenvolvido, pelos alunos do curso de graduagdo em
Polimeros da Instituicdo SENAI/CIMATEC/DR-BA, dentro da unidade curricular
Projeto Integrador, um dispositivo de apoio, em ago inox (Figura 5.3), cujo

resumc do projetc de construgao enconfra-se nos anexos, o qual teve como
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objetivo dar firmeza ao disco evitando sua flambagem, assegurando um corte
retilineo ao longo do corpo de prova.

Dispositivo de

apoio para o disco Oisca.  de

corte

Figura 5.3: Esquema de montagem na fresadora para introdugdo de entalhe
com disco de corte.

Para realizagdo da operagdo de corte a seco, cada corpo de prova foi
individualmente fixado a8 mesa movel da maquina. Esta mesa moveu-se com
baixa velocidade de avanco indo de encontro ao disco que operava com alta
rotagdo (em torno de 1700 rpm). Esse procedimento foi adotado como forma de
se permitir a dissipagdo do calor evitando a fusdo dos corpos de prova na
regido entalhada.

Na Figura 5.4 foram dispostos exemplos da raiz do entalhe produzida
pelo disco de corte para amostras de PP puro e seus compositos. A
profundidade do entalhe teve variagdo de acordo com o comprimento de
ligamento (I) desejado (13, 15, 17, 19, 21, 23 e 25 mm), sempre buscando
obedecer ao protocolo ESIS/EWF e para cada composigdo o comprimento do
ligamento foi variado em, no minimo, 6 niveis.

PP
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Figura 5.4: Raiz do entalhe produzido pelo disco de corte em amostras com
espessura de 3 mm produzidos de polipropileno puro e seus
compositos.

Apos fabricagdo do entalhe nos corpos de prova, uma pré-trinca foi
introduzida na raiz do entalhe a qual teve uma profundidade de 1 mm como
indicado pelas setas da Figura 5.5.

Figura 5.5: Imagens da pré-trincas obtidas num estereoscopio. Estas foram
produzidas por lamina de bisturi fixada em dispositivo acionado por
furadeira de bancada com mesa de coordenadas.

A pré-trinca foi confeccionada através da aplicagdo de pressdo de uma
lamina de bisturi foi posicionada em um dispositivo (Figura 5.6), especialmente
projetado e montado pelo mesmo grupo de alunos do curso de graduagao em
Polimeros citado acima. O dispositivo foi montado em uma furadeira de
bancada com mesa de coordenadas da marca KONE, modelo ZAY7032G.

54



Figura 5.6: Esquema de dispositivo para realizagdo da pré-trinca, ao lado
direito, indicag&o por seta, a lamina de bisturi.

5.2.5 Ensaios mecanicos utilizados para avaliar o método EWF

Ensaio de tragcdao uniaxial

Os corpos de prova (DENT) com detalhes de trinca e pré-trinca foram
acondicionados em temperatura de 23°C por um periodo minimo de 48 horas.
Em seguida foram ensaiados em uma maquina de ensaio universal da marca
Emic, modelo DL 2000 e a aquisigdo e tratamento dos dados foram realizadas
através de Software Tesc.

Inicialmente, com amostras da matriz, foram testadas duas velocidades
de ensaio, de acordo com recomendacdes descritas no trabalho de Barany, et
al., 2010, que mostrou ndo se ter uma medida padrdao para velocidade de
ensaio, porém recomenda usar um valor em torno de 0,2 vezes o limite inferior
do comprimento de ligamento utilizado (3-5t). Assim, a velocidade usada foi de
1 mm/min. A distancia inicial entre as garras foi mantida constante com um
valor de 40mm e foram ensaiados no minimo 5 corpos de prova para cada
comprimento de ligamento.

Foram verificadas as recomendagdes para satisfazer as condigdes de
estado plano de tens&o:

1. Para o limite inferior do comprimento de ligamento (/), a relagdo entre

este e a espessura do corpo de prova (f) deve ser: (/=3-5¢) e

t<<25(w,/a)).
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2. Para limite superior do comprimento de ligamento, recomenda-se que

este seja menor que /3 ou 2r,, onde W ¢ a largura do corpo de prova
€ I, € 0 raio da zona plastica e para essas condigdes e usando corpo de

Ew,

1
prova tipo DENT ZrP:;[ 2 } A memdria de calculo destes

)

paradmetros esta disposta em tabelas do Anexo |.

Como neste trabalho foram usados corpos de prova com espessuras de
2 e 3 mm, o recomendado seria trabalhar com comprimento de ligamento
variando de 9 a 17,17 mm. Porém, usou-se uma variacdo de 13 a 25 mm. As
razbes para escolha se deu por questdes operacionais, visto que para
confecgdo do entalhe foi usado um disco de espessura 0,28 mm que exigiu ©
desenvolvimento de um suporte especial para acoplamento a fresadora e,
quando se tentou confeccionar entalhes mais profundos teve-se a flambagem
do mesmo, permitindo apenas a confec¢do de entalhes gerando corpos de
prova com comprimento de ligamento minimo de 13 mm. Mesmo com risco de
efeito de borda resolveu-se testar comprimentos de ligamento acima de 17 mm,
visto que estes valores ainda n&o estéo totalmente estabelecidos para o tipo de

material em estudo.
Calculo dos parametros do método EWF
O trabalho total de fratura, W, foi obtido através do célculo da energia de

fratura representado graficamente pela area sob a curva F x d (Figura 5.7)

obtida no ensaio unidirecional de tragdo até a ruptura total dos corpos de prova.
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P
W= W Wy //-'/

- 0 2 4 & 8 10 12 14 o ”

Deslocamento (mm) !
Restricdo das dimensdes do comprimento de ligamento:
(3-5) </ <min(W/3,2r,)
Figura 5.7: Esquema de método EWF e restricbes dos corpos de prova do tipo

DENT, onde | € o comprimento do ligamento; W é a largura do corpo
de prova e t é a espessura. Fonte: Peres, 2009.

De acordo com e Clutton, 2001, e Williams e Rink, 2007, é aconselhavel
a adogao de um critério de tens&o aos resultados do ensaio de tragdo antes da
aplicagdo do método EWF, como forma de se garantir que a fratura tenha
ocorrido sob um estado plano de tensdo e para excluir dados referentes as
situagcdes em que a fratura tenha ocorrido antes do completo escoamento do
ligamento. Para este trabalho usou-se o critério (Critério de Hill) o qual consistiu
no calculo da média (o,) das tensbes maximas suportadas por uma série
corpos de prova, de cada composicéo, e descartados aqueles resultados cuja
tensdo maxima tenha sido maior que 1,15 0, ou menor que 0,90 g,. Ou seja,
estabelece-se uma faixa de validade dos resultados em torno de 10% da
tensdo maxima e os pontos que se situarem fora desta faixa sdo excluidos.
Estes valores estdo dispostos em tabelas do anexo |.

Apos aplicagéo do critério de Hill, o trabalho total especifico de fratura,
w;, foi obtido dividindo-se o trabalho total de fratura, W; pela area util
correspondente a cada comprimento de ligamento (/*f). Como mencionado
anteriormente, se o comprimento de ligamento estiver sob um estado plano de
tensdo, o trabalho especifico de fratura (w.) e 0 ndo-especifico de fratura (Bw,)
serdo independentes do comprimento de ligamento, de modo que a equacao
3.20 (wf = we + Bw,l), se torna a equagdo de uma reta, cuja inclinagao
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corresponde ao valor de w, e o valor de w, ¢ obtido da intersegdo da fungéo
linear w; em /igual a zero, conforme ifustragdo na Figura 5.7.

5.2.6 Envelhecimento acelerado dos corpos de prova

Os corpos de prova, do polimero puroc e do composito PP5M, foram
expostos por um periodo de 5 semanas, em uma camara de envelhecimento
acelerado tipo C-UV do Laboratédrio de Corrosdo do SENAI-Cimatec. O ensaio
seguiu a norma ASTM (53/88, onde foram usados ciclos de radiagao
ultravioleta (UV-A) com duracdo de 4 horas e a temperatura em cada ciclo em
torno de 25°C, sem condensacdo. Foi usada uma fonte de radiagio ultravioleta
contendo 8 lampadas fluorescentes marca Phillips ou similar com emissdo em
comprimento de onda maior que 290 nm e intensidade de 9,5 mW/cm2. Todas

as amostras receberam radiagdo em apenas uma superficie.

5.2.7 Caracterizagao por Microscépia Eletronica de Varredura - MEV

Como forma de se avaiiar o tipo de fratura predominante em cada
amostra estudada, foram geradas micrografias da supetficie de fratura dos
corpos de prova, apés ensaio de tragdo. Para tanto, a regido deformada (zona
esbranquigada) dos corpos de prova foi quebrada sob temperatura criogénica,
como indicado nas Figura 6.5 e 6.8. Estas imagens foram obtidas através de
um microscopio eletronico de varredura — MEV modelo VEGA3-TESCAN do
Laboratério de Caracterizagdo do Instituto Federal da Bahia {IFBA), operando
com tensdo de aceleragao de 10KV. As demais imagens descritas no trabalho
foram obtidas num estereoscopio (Stereomicroscope modelo M3C, do
fabricante Wild Heerbrugg do Laboratério de Metrologia do SENAI Cimatec), e
através de uma camara termografica, bem como atraves de tomografia de
raios-X como descrito adiante.

5.2.8 Tomografia de raios-X - nanoton

Para verificar, de forma qualitativa, o tamanho, distribuicdo de tamanhos
final, bem como a orientagdo das particulas dentro da matriz, utilizou-se um
tomografo de raios-X - scanner XMT (Phoenix Nanaotom 160 NF) da marca GE

Energy Services no Laboratdrio do Fabricante. Esta € uma técnica nao
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destrutiva com possibilidade de gerar imagens em 3D e é amplamente utilizada
para a visualizacao e a quantificagdo da estrutura interior da amostra bruta, isto
€ sem necessidade de preparagdo da amostra. As imagens de alta resolugdo
obtidas usando o XMT mostram tipicamente um arranjo espacial {estrutura) de
particulas solidas e poros no espago. A técnica consiste de uma fonte de raios-
X, um detector e a amostra no meio. O equipamento utilizado para este estudo
apresentou um nano-foco de raios-X do tubo, e o ensaio foi realizado em
tenséo de 90 Kv e corrente de 100 pA. '

5.2.9 Termografia de infravermelho

Para verificar a variagdo de temperatura da superficie das amostras, na
regiac do empescogamento, durante a realizagdo do ensaio de tragdo foi usado
uma camara termografica industrial da marca Fluke, modelo Ti32. Para tanto a
camara foi posicionada a uma distancia de 30 cm, perpendicular ao eixo das
amostras, posicionadas na maquina de tragdo. As imagens foram obtidas a

cada 10s de ensaio até que se atingisse a forga maxima.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

Um grande niimero de fatores influenciam as propriedades dos WPC's:
0 tamanho de particula e distribuicdo de tamanho, sua razdo de aspecto, as
condigbes de processamento, a massa molar e o grau de funcionalidade dos
agentes de acopiamento, etc. Tomando como alicerce a literatura, nesta fase
do trabalho foram processados e realizados ensaios preliminares em algumas
composigdes de polipropileno puro e com particulas de madeira para nortear a
escolha das composigdes, tamanho de particulas e algumas condigbes de
processamento propostas no item 5.

Inicialmente foram apresentados resultados de ensaios preliminares com
a fase dispersa, isto é, apresentou-se a classificacdo granulométrica antes da
preparagao dos compositos, atraves de peneiramento, e apos confecgido dos
corpos de provas mostrou-se de forma qualitativa uma nogdo do tamanho,
distribuicdo de tamanho e sentido de alinhamento das particulas dentro da
matriz polimerica. Para tanto, usou-se o tomégrafo de raios-X e imagens da
lupa.

Ainda na fase preliminar, com o objetivo de se verificar a possibilidade
do uso do método EWF para o estudo do comportamento de fratura dos
compositos, foram realizados ensaios na matriz polimérica. Para tanto foram
ensaiados {com velocidade de ensaio de 1 mm/min) corpas de prova tipo
DENT com espessura de 3 e 2 mm. Estes corpos de prova foram entalhados
em disco de espessura de 0,28 mm com a presenga de uma pré-trinca (1 mm
de profundidade) realizada através do uso de lamina de bisturi. A composigao
escolhida para a continuagao do trabalho foi aquela com 5% de particulas de
madeira (PP5M) onde foi feito o estudo da influéncia da espessura, presenga
de agente de acoplamento e do envelhecimento acelerado sobre o0s

parametros do método EWF.
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6.1 Ensaios preliminares

6.1.1 Tamanho e distribuigdo de tamanho de particulas de madeira

E sabido que as particulas de madeira s30 estruturas tridimensionais,
em sua maioria irregular e polidispersa (de varios tamanhos), como mostrado
no item 3.1. No entanto, todos os métodos disponiveis para determinacéo de
seus tamanhos fornecem como resposta um anico ndmero, com o qual se
representa o tamanho da particula. A esfera é a unica forma passivel de ser
representada por um unico numero em todas as dire¢bes do espago
tridimensicnal.

Todavia, uma mesma particula pode ser caracterizada por diferentes
esferas com base em uma de suas diferentes propriedades, tais como: maior
ou menor dimensdo, perimetro da area projetada, area projetada, area
superficial, volume, velocidade de sedimentagdo, dentre outras. A esfera
equivalente consiste em relacionar alguma destas propriedades ac didmetro de
uma esfera (Allen, 1997). Assim o diametro da esfera equivalenie permite
comparar a area da particula com o diametro que estas teriam se fossem
esferas que apresentassem a mesma area. Neste trabalho o tamanho de
particulas & apresentado como diametro de esfera equivalente, quando se faz
referéncia ao seu tamanho.

A amostra de particulas de madeira, antes do processamento, foi
classificada por peneiramento segundo a ncrma ASTM 6913-04, 2008, e foi
obtida uma distribuicdo de tamanho de particulas como mostrado na Tabela
6-1. Os dados indicam que aproximadamente 55% das particulas de madeira
apresentam um tamanho médio entre 500 e 700 pm, porém, na confec¢ao dos
compositos, toda amostragem foi usada como fase dispersa e ndo apenas esta
fragdo granuiométrica especifica.
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Tabela 6-1: Descrigdo de malhas das peneiras, utilizadas na caracterizagdo

das particulas de madeira e o resultado da distribuigdo de tamanho
de particulas de madeira.

Malha Abertura Malha Particula

(ASTM) (pm) (tamanho da particula (pm)) (%)
20 850 725 29
30 600 512,5 26
40 425 362,5 18
50 300 256 17
70 212 181 10
100 150 126 0

Para complementar os resultados mostrados na Tabela 6-1, as
particulas de madeira foram fotografadas através de um estereoscopio e a
imagem destas esta mostrada na Figura 6.1. Pode-se observar que as
particulas tem geometria anisotrépica e tamanho variando desde micrometros
até varios milimetros. Vale lembrar que o conhecimento prévio do tamanho das
particulas é de fundamental importéncia, uma vez que particulas grandes se
descolam facilmente sob o efeito da carga externa (Bouza et al., 2011; Moigne
etal., 2011).

Figura 6.1: Fotografia (2D) de amosfra de particulas de madeira antes do
processamento dos corpos de prova.
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Com o objetivo de visualizar o tamanho e a distribuicao de tamanho das
particulas de madeira, bem como avaliar como estas estavam distribuidas
dentro da matriz polimérica, apds extrusdo dos compdsitos e confeccdo dos
corpos de prova, foi feita uma analise através da amostra (escaneamento) de
uma superficie a outra, varrendo toda espessura da amostra no sentido
perpendicular ao fluxo preferencial do processamento (injegdo). Para tanto foi
usado um tomaografo de raios-X.

A Figura 6.2 mostra imagens de um corpo de prova de amostra do
compasite contendo 25% em peso de particulas de madeira {(PP25M) com
espessura de 3 mm, visto que as imagens das demais composicdes se
mostraram similares. O corpo de prova, aqui estudado, foi fraturado atraveés de
um ensaio de impacto [Z0D e as imagens foram obtidas de fatias localizadas
em trés diferentes pontos da regido em torno da fratura e, retiradas durante a
varredura ao longo da espessura deste nas seguintes posigdes: (A) superficie
externa superior — tomando como base a espessura de zero mm, (B) centro do
corpo de prova — espessura de 1,5 mm e (C) superficie externa inferior -
espessura de 3 mm.

As imagens obtidas apresentaram nitidez suficiente para diferenciar
particulas de madeira, em cor cinza mais clara, algumas delas indicadas por
setas pretas, dispersas na matriz de polipropileno a qual apresenta uma
coloragdo cinza mais escura, ficando visivel também nas imagens o caminho
percorrido pela trinca, cor bastante escura.

As imagens revelaram a presenga de particulas com uma grande
variagdo no tamanho e forma (geometria anisotrdpica) e mostram ainda uma
distribuicio ndo homogénea destas estruturas dentro da matriz, caracteristica
também observada por outros pesquisadores (Bouza et al., 2011; Moigne, et
al., 2011; Tomoyuki & Te-Fu, 2002). Ainda & possivel visualizar que existe um
alinhamento preferencial das particulas, orientadas longitudinalmente seguindo
a direcao do fluxo de injego.

QOutro fato possivel de ser verificado nas imagens da Figura 6.2 € que o

caminho percorrido pela trinca se deu contornando as particulas de madeira,
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evidenciando uma fratura ductil da matriz, o que sugere crescimento estavel de
trinca.

Além desse desvio do caminho da trinca pode-se ver que se tem
rompimento de particulas, como destacado na figura A, o que caracteriza uma
boa adesdo da particula a matriz e, também a presenga de descolamento e
pull-out destas em destaque na figura C. Esses fatos estdo melhor
apresentados através de microscopia eletrébnica de varredura da superficie
fraturada em itens posteriores. Porém, somente uma comparagdo mais
criteriosa, fazendo uso de analise de imagens, podera evidenciar o refinamento
do tamanho das particulas apos o processamento.

: 'l Sentido

de injecédo

Figura 6.2: Micrografia (2D) de corpo de prova de amostra de compdsito
contendo 25% em peso de particulas de madeira (PP25M), apds

ensaio de impacto |ZOD: (A) superficie externa superior, (B) centro
do corpo de prova e (C) superficie externa inferior.

6.1.2 Caracterizacdo mecanica da matriz

Para verificar a viabilidade de obten¢cdo de dados validos dos
parametros do método EWF, foi feita uma verificacdo da similaridade das
curvas F x d, avaliagdo do tipo de fratura apresentado pela matriz, e da
dependéncia do trabalho total especifico de fratura w; em fungdo do
comprimento de ligamento. A literatura (Ferrer-Balas et al., 2001 (b); Maspoch
et al., 2002; Martinez et al., 2009) afirma que o polipropileno quando submetido
a determinados carregamentos pode apresentar diferentes comportamentos de
fratura, dentre eles, fratura fragil com fissuras (crazing), empescogamento
extremo da secgdo do ligamento sem propagagdo de trinca, e outros. E
segundo esses pesquisadores, estas diferengas podem ser reveladas nas
curvas de F x d e sua avaliagdo permite classificar os diferentes

64



comportamentos de fratura e a influéncia destes sobre a aplicabilidade do
método EWF.

Para esta etapa do trabalho foram usados 6 comprimentos de ligamento
(13, 15, 17, 21, 23 e 25 mm) pois, de acordo com o protocoio ESIS/EWF, para
que a condigdo de estado plano de tenséo seja alcangada ¢ comprimento de
ligamento, /, dever ser maior ou igual a 3-5t, onde t é a espessura do corpo de
prova, e menor que W/3, onde W & a largura do corpo de prova. Porém, sabe-
se que, como ja citado anteriormente (Barany et al., 2003, Maspoch et al,,
2002), estes limites de comprimento de ligamento s&o muito polémicos em sua
aplicagdo e sugerem que nao ha um intervalo de limite universal em refacdo a
espessura para a determinagao do trabalho essencial de fratura no estado
plano de tensdao. Mesmo assim, buscou-se trabalhar com valores proximos
daqueles propostos pelo protocolo com o objetivo de se minimizar os possiveis
erros.

Vale ressaltar ainda que, para a escolha dos valores validos foi aplicado
o critério de Hill (Williams & Rink 2007; Clutton et al., 2001), isto &, como forma
de garantir que a fratura ocorreu sob estado plano de tensao, foram excluidos
0s corpos de prova que apresentaram valores de tensao liquida maxima fora
do intervalo proposto por Hill, ou seja valores fora da faixa de 10% (para mais
ou para menos) da média das tensdes maximas atingida por uma série de
corpos de provas de cada composigdo.

As curvas que estio representadas na

Figura 6.3 mostram a relagao entre a forga e o deslocamento, obtidas do
ensaio de tragdo unidirecional, correspondente a matriz de polipropileno puro
com espessura de 3 mm. Para cada comprimento de ligamento testou-se 5
corpos de prova. Atraves destas curvas pode-se verificar uma excelente
similaridade entre elas para todos os comprimentos estudados. Pela Tabela 6-2
pode-se verificar uma pequena tendéncia de aumento desta tensdo com a
diminuigdo do comprimento do ligamento, entretanto esta variagdo ndo excede
o valor de 10%. Essa similaridade indica que a variagdo do comprimento de
ligamento ndo teve um efeito significativo sobre o comportamento da fratura do
polimero, o que confirma um dos critérios exigidos para aplicagdo do método
EWF, e que esta de acordo com a literatura (Karger-Kocsis et al., 1996;
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Hashemi, 2003; Maspoch, et al., 2002; Gong , et al., 2005; Peres, 2009
Yamakawa, 2005). '

Em todas as curvas observa-se que a forca atingiu um valor maximo,
durante o ensaio de tragdo, com um ponto caracteristico de ocorréncia de
escoamento. Apds o pico de forga maxima, o valor desta diminui de forma
suave até a falha da amostra, exibindo comportamento de fratura ductil (Figura
6.5) com o ligamento completamente escoado e a trinca se propagando de
forma estavel, semelhante aos resultados obtidos por Gong et al., 2006. Esse

comportamento esta ilustrado de forma mais clara na Figura 3.1.
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Figura 6.3: Curvas tipicas do método EWF obtidas no ensaio de tragdo uniaxial,
corpos de prova com espessura de 3 mm, para o polipropileno puro
- PP.

Tabela 6-2: Tensdo liquida maxima {(omax) para cada comprimento de
ligamento e valor médio e maximo desta.

| (mm) agmax (MPa)

13 21,77
15 22,54
17 22,05
19 19,08
21 19,08
23 20,48
25 19,56
Om 20,685
Desvio padrao 142
Omin 18,59
Omax 2272




A Figura 6.4 mostra uma curva F x d, representativa do polipropileno
puro e fotografias da area do ligamento mostrando o desenvolvimento da zona
plastica durante o processo de fratura através do ensaio de tragdo. Estas
imagens e as demais apresentadas neste trabalho foram obtidas através de um
microscépio equipado com uma camara. A amostra aqui estudada apresenta
as seguintes dimensdes: espessura de 3 mm e comprimento de ligamento igual

a 23 mm, visto que as curvas para os demais comprimentos de ligamentos sdo
similares.
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Figura 6.4: Curva F x d obtida no ensaio de tragdo uniaxial, corpos de prova
com espessura de 3 mm, para o polipropileno puro com
comprimento de ligamento de 23 mm e fotografias do processo de
fratura durante o carregamento correspondente a cada estagio de
deformagao.

No ponto (A), desta figura, tem-se o inicio do carregamento seguido de
um aumento da forga aplicada, atuando a uma velocidade constante de 1
mm/min e, ao atingir o ponto (B) observa-se a formagdo de duas zonas
esbranquigadas na ponta dos entalhes. A diminuigdo da transparéncia (zona
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esbranquicada - Figura 6.4) est3 relacionada com o processo de deformacéo
que ocorre no material, onde estas zonas s3o causadas possivelmente pela
elevada densidade de multiplas fissuras (crazing), antes que estas se coalegcam
formando trincas. Neste ponto tem-se o indicio de que o ligamento comega a
escoar e deformar plasticamente corroborando com os dados da literatura
(Kramer, 1953; Mchanraj et al., 2003; Gong et al., 2006; Ferrer-Balas et al.,
2002; Peres, 2009).

Segundo a literatura (Kramer, 1953, Ferrer-Balas, et al., 2002; Gong et
al., 2006} a formagdo da zona de esbranquigamento sob tensdo (stress
whitening} reflete o efeito dos fendmenos de formacgéo de miltiplo fissuramento
(crazing) os quais s6 s&o claramente visiveis no processo de fratura de
polimeros multifasicos como é o caso dos polipropilenos copolimeros em bloco

Ao se prosseguir com a aplicagdo da carga, até que se atinja um valor
maximo no ponto (C), observa-se que essas zonas de esbranquecimento se
estendem para o meio do ligamento até que se encontrem na regido central
deste e, por fim ocorra a sobreposigdo destas abrangendo totalmente o
ligamento formando uma unica zona esbranquicada. A partir deste ponto tem-
se uma elevada ampliagao do deslocamento com uma estricgdo clara do
ligamento (ponto D), caracterizada pela redugéo na forga, devido a redugao
localizada da espessura na area do ligamento e, consequentemente iniciagdo
do crescimento da trinca seguido do rasgamento e finalmente a fratura no
ponto {(E). A formagao desta regido com alta ductilidade, no estado plano de
tens3o, segundo explicado por Kwon & Jar, 2007, é o resultado da redugéo
localizada da segao transversal a aplicagdo da forga.

A Figura 6.5 mostra imagem da superficie de fratura, localizada na
regiao deformada do ligamento (zona esbranquigada), para uma amostra de
polipropileno puro com espessura de 3 mm com comprimento de ligamento
igual a 23 mm apds quebra criogénica desta regido, como indicado nesta
figura. Vale ressaltar que esta amostra representa as demais com variados
comprimentos de ligamento, uma vez que todos se comportaram de maneira
semelhante. Através desta figura pode-se comprovar o comportamento de
fratura de forma ductii do polipropileno, sob as condigbes de ensaio

anteriormente descritas nesse item, apresentando elevada deformagao plastica
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do ligamento. E visivel uma regido rugosa com presenga de predominancia do

processo de “fibrilagao” (Ferrer-Balas, et al., 2002; Aurrekoetxe et al., 2003).

Figura 6.5. Micrografia da superficie de fratura do corpo de prova de
polipropileno puro com espessura de 3 mm com comprimento de
ligamento igual a 23 mm apds quebra criogénica (imagem da regido
deformada (esbranqui¢cada) em destaque).

De acordo com alguns autores (Ferrer-Balas et al., 2001; Maspoch et al.,
2002; Martinez et al, 2009) a formagdo deste empescogamento €
caracterizado como fratura com ductilidade instavel e este fenébmeno ocorre
com frequéncia em polipropileno. Como forma de minimizar este tipo de
fendmeno, geralmente é usada a estratégia de diminuir a espessura das
amostras (item 6.4) ou acrescentar uma pequena concentragdo de particulas
rigidas (item 6.2). Ambas as estratégias foram exploradas no presente trabalho.

Ap6s aplicagao do critério de Hill aos resultados calculou-se a area sob
ascurvas de F x d (

Figura 6.3) e foi obtido o trabalho total de fratura (W;), o qual foi dividido
pela area inicial do ligamento fornecendo o valor do trabalho total especifico de
fratura (wy). O trabalho total especifico de fratura foi entdo plotado em relagdo
ao comprimento do ligamento como mostrado na Figura 6.6. A partir deste
grafico foram obtidos os valores do trabalho essencial especifico de fratura (we)
(ao interceptar o eixo Y através da extrapolacdo da reta) e o trabalho néo-
essencial especifico de fratura (Bw,) (obtido da inclinagéo desta reta) o qual
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representa a contribui¢do do trabalho plastico desenvolvido em regifio em torno
da zona de processo de fratura. Apesar de que o valor de correlagao finear foi
menor que a unidade (R2=0,9290), observa-se ainda nas tabelas do Anexo |,
pelos dados do raio plastico, que todos os demais critérios exigidos estdo
confirmados. Assim tem-se uma evidéncia de que os resultados se relacionam
relativamente bem com o método EWF. Estes resultados estido de acordo com
a literatura (Martinez et al., 2009; Luna et al., 2003; Tuba, 2011).
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Figura 6.6: Curva de regresséao linear do trabalho especifico de fratura versus

comprimento do ligamento de amostras de polipropilenc puro.

Para alguns autores (Ferrer-Balas et al., 2001; Maspoch et al., 2002)
apesar da similaridade das curvas F x d, a garantia do critério de Hill e o
ligamento totaimente escoado antes da propagacao da trinca, nao é possivel
garantir a validade da utilizagdo do método EWF quando se tem formacéo de
uma zona de processo escoada com deformacgao plastica muito elevada, visto
gue neste caso nac se tem uma propagacéo da trinca totalmente estavel.
Porém, em contraste aos argumentos destes pesquisadores, varios trabalhos
citados por Barany et al., 2010, vém dando atencdo especial ao critério de
"auto similaridade" da curva F x d para diferentes comprimentos de ligamentos

e tém estipulado este como pré-requisito unico para aplicagdo do método EWF.
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6.2 Influéncia do teor de particulas de madeira sobre os parametros do
EWF

Neste item sera apresentado inicialmente uma andlise comparativa das
curvas F x d obtidas para polipropileno puro (PPpuro) e seus compdsitos: 5%
de particulas de madeira (PP5M); 15% de particulas de madeira (PP15M) e
25% de particulas (PP25M). Para tanto, foram realizados ensaios de tragdo
unidirecional em corpos de prova com espessura de 3 mm variando o
comprimento de ligamento () em 6 niveis. Para cada comprimento de
ligamento foram testados 5 corpos de prova e os valores médios de cada
ensaio foram reportados.

Uma analise mais detalhada de cada compdésito separadamente foi feita
tomando como base corpos de prova com espessura de 3 mm e comprimento
de ligamento de 23 mm, visto que tal comportamento se repetiu para os demais
comprimentos de ligamento. Para tanto, foram feitas correlagdes entre a curva
F x d, fotografias do desenvolvimento da zona plastica em torno do
comprimento do ligamento durante o processo de fratura e micrografia da
regido esbranquicada (stress whitening), gerada durante o processo de fratura,
obtida por microscopia eletrénica de varredura apdés quebra criogénica desta
regidao. Para melhor visualizagdo serd mostrada, no final do item, uma figura
resumo dessas curvas e fotografias comparativas da zona plastica.

A Figura 6.7 mostra curvas de F x d do polipropileno puro, detalhado
anteriormente, e seus compositos. Verificou-se que, para cada grupo de
amostras de mesma composi¢do, houve similaridade entre as curvas para
todos os comprimentos de ligamento estudados, com os valores de tensao
liquida maxima relativamente constantes apresentando variagdo de no maximo
10%, indicando que, a variagdo do comprimento de ligamento, ndo teve efeito
significativo sobre o comportamento da fratura do polimero e seus compositos.
Isso garante que as frincas s@o propagadas sob condigbes de tensao
semelhantes, sendo inalterado, com o comprimento do ligamento. Isso esta de
acordo com literatura (Maspoch et al., 2002; Arencén et al., 2007; Gong et al.,
2005) e vem confirmar um dos critérios exigidos para aplicagdo do método
EWF.

|




Em todas as curvas (polipropileno e seus compdsitos) observou-se que
a forga aumentou rapidamente, com um pequeno aumento do deslocamento,
atinginde um valor maximo, durante o ensaio.

Para as curvas representativas do PPpuro (Figura 6.7 (a)) e as
composigdes PPSM e PP15M (Figura 6.7 (b) e (c}) respectivamente, verificou-
se que apos o pico caracteristico de forga maxima, o valor desta diminuiu de
forma suave, com um aumento do deslocamento, até a fratura da amostra.
Nestas curvas visualiza-se um comportamento de fratura duictil. Porém, pelos
valores do raio plastico (Anexo 1), verifica-se que nao é possivel assegurar que
0s compositos sem agente de acoplamento apresentem o ligamento
completamente escoado antes da trinca se propagar, com excegido para o
composito PP5M com espessura de 2 mm.

Em particular, para a composicdo PP25M (Figura 6.7(d)), apos o pico de
forca maxima, onde se teve inicio da deformac¢do plastica, observou-se uma
queda rapida desta, com pequena quantidade de deslocamento, até a fratura
total da amostra. Atribuiu-se este comportamento ao fato que a deformacao
plastica comega pelo alongamento das regides amorfas e, as impurezas, neste
caso as particulas de madeira, em maior quantidade que nos compdésitos
mostrados anteriormente, ficam concentradas nestas regibes e, durante a
cristalizagio a presenga destas dificulta a mobilidade das cadeias. Além disso,
a interface particula/matriz, quando fraca, pode facilitar a propagagao de frincas
ou até mesmo promover a iniciagdo destas, como mostrado na literatura
(Rasler et al., 2007; Renner et al., 2009; Renner et ai, 2010). Esse
comportamento influenciou de forma significativa na restricdo do tamanho da
zona plastica em torno da zona de processo, fato que sera detalhado nas
figuras que se seguem neste item, especiaimente na Figura 6.11.

Observou-se ainda na Figura 6.7 que a presenga de particulas de
madeira promoveu uma diminuigdo global média em torno de 15% no valor da
forca maxima suportada para todas as composigdes quando comparadas ao
polipropileno puro, o que indica uma diminuigdo na resisténcia do material
quando a este sdo incorporadas particulas mais rigidas que a matriz. Isso pode
também ser atribuido ao fato de se ter um tamanho de particulas relativamente

grande, sem a presen¢a de um agente de acoplamento, o que facilta o
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descolamento das mesmas logo no inicio da deformagao, como mostrado no
trabalho de Renner et al., 2010.

Em comparagdo ao polipropileno puro, o compésito com 5% de
particulas de madeira apresentou uma diminuicdo em torno de 47% no valor do
deslocamento total enquanto que para as composigées com 15 e 25% teve-se
uma diminui¢gdo de 57% e 83%, respectivamente. Isso indica que a deformagao
dos compdsitos € restringida pelas particulas de madeira. Como consequéncia,
tem-se uma diminuicao clara na ductilidade destes compositos, fato
anteriormente mostrado na literatura (Gong et al., 2006; Résler et al., 2007).
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Figura 6.7: Curvas tipicas do método EWF obtidas no ensaio de trag&o uniaxial,
corpos de prova com espessura de 3 mm, para o polipropileno puro
— PP (a); compositos com 5% de particulas de madeira — PP5M (b);
com 15% de particulas de madeira — PP15M (c) e com 25% de
particulas de madeira — PP25M (d), variando o comprimento de
ligamento.

Vale lembrar que, em sistemas heterogéneos, tal como compositos
termoplasticos com fase dispersa fibra/particulas naturais, os componentes tém

diferentes propriedades elasticas e a concentragao de tensdo se desenvolve
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em torno das hetercgeneidades, o que gera diferentes mecanismos de
deformacdo e fratura, os quais podem incluir: escoamento da matriz,
descolamento, arrancamento (puli-ouf) e fratura de particulas/fibra. De acordo
com literatura (Résler et al., 2007; Renner et al., 2010), estes processos na
maioria das vezes sdo competitivos e podem ocorrer simultaneamente e/ou
consecutivamente.

Vale lembrar ainda que estudos anteriores (Rdsler et al., 2007; Danyadi
et al.,, 2007 (b); Danyadi et al., 2007(a); Renner et al., 2010) mostraram que,
em compodsitos dessa natureza, ndo compatibilizados, o processo de
deformagdo micromecanica dominante é a descolamento das particuias e,
como se trabalhou com tamanho de particulas elevado, esse fato € ainda mais
pronunciado. Quando o tleor destas aumenta tem-se uma diminuigao
significativa em algumas propriedades mecanicas, tais como, deformagdo na
forga maxima e resisténcia ao impacto.

A Figura 6.8 apresenta a curva F x d, fotografias da regi@c do
desenvolvimento do processo de fratura e uma micrografia da regido
esbranquicada do compdsito contendo 5% de particulas de madeira (PP5M)
durante ¢ ensaio de tragio.

De maneira semelhante a curva caracteristica da matriz de polipropileno
mostrada na Figura 6.7 (a), tem-se inicialmente uma regido de deformagao
elastica até se atingir um ponto maximo. Poréem sé a partir deste ponto maxime
(ponto A) é que se tem o inicioc da formagdo da zona esbranquicada (stress
whitening) na ponta dos entalhes, a gqual permaneceu durante todo o processo
de fratura, se estendendo rapidamente, & medida que se aumentou o
deslocamento. Ja para o polipropileno puro a formagdo da zona de
esbranqui¢amento € notada em um ponto da curva referente a 1/3 do valor da
forga maxima e o encontro das zonas se da no pontoc maximo. Isso deve ser
atribuido & restricdo da mobilidade das cadeias imposta pela presenga das
particulas de madeira e este efeito ocorreu para todas as composigbes
contendo estas particulas.

No compdsito, PP5M, essas zonas cresceram em direcéo ao centro do
comprimento de ligamento até ocorrer o encontro das mesmas no centro do

ligamento (ponto B). Em seguida tem-se a propagacao da trinca e finaimente a
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fratura do corpo de prova (ponto C), como mostrado por varios pesquisadores
(Ferrer-Balas et al., 2002 (a); Ferrer-Balas et al., 2002 (b); Mohanraj et al.,
2003; Gong et al., 2006; Peres, 2009).

A micrografia mostrada na Figura 6.8 evidencia a ocorréncia de uma
fratura ductii da matriz, onde fica visivel a presenca de regido rugosa
aparentando presencga de predominancia do processo de multiplo fissuramento
o qual levou a fibrilagdo da superficie de fratura, fato mostrado na literatura
(Ferrer-Balas et al., 2002 (a); Aurrekoetxe et al., 2003) e, descolamento de
particulas (em destaque) e alguns vazios (indicados por setas) o que
possivelmente seja arrancamento de particulas.

Forca (N)
o 88888
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Figura 6.8: Curva F x d e fotografias do processo de fratura, durante o
carregamento, de corpos de prova com espessura de 3 mm com
comprimento de ligamento de 23 mm para composito de
polipropileno com 5% de particulas de madeira (PPSM) e
micrografia.

Comportamento semelhante ao apresentado anteriormente foi

observado para o compésito contendo 15% de particulas de madeira (PP15M),
15



mostrado na curva F x d na Figura 6.9. Nesta curva a forga atinge um valor
maximo, seguido de redugdo suave de forma constante onde ficaram visiveis
os estagios de estricgdo e rasgamento, como ja descrito anteriormente. Pelas
fotografias verificou-se a formag&o de zona esbranquigada (stress whitening) e
o total escoamento do ligamento seguido da fratura do corpo de prova. Isso
esta evidenciado nas fotografias A, B e C da Figura 6.9. Nesta figura observou-
se uma restricdo no tamanho da zona plastica em relag&o ao polipropileno puro
e ao composito contendo 5% de particulas de madeira (PP5M), o que sera
mostrado de forma mais evidente na Figura 6.11. Verificou-se ainda a
consequente diminuigdo da ductilidade para os compdsitos contendo maiores
teores de particulas de madeira.
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Figura 6.9: Curva F x d e fotografias do processo de fratura, durante o
carregamento, de corpos de prova com espessura de 3 mm com
comprimento de ligamento de 23 mm para o composito de
polipropileno com 15% de particulas de madeira (PP15M) e
micrografia.
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Um exame mais detalhado da superficie de fratura, retirada da
vizinhanga da extremidade da trinca, € mostrado na micrografia em destaque
na Figura 6.9. Através desta observou-se uma matriz com caracteristica de
fratura ductil, mostrando particulas quebradas, porém o descolamento de
particulas (indicado por setas) € um mecanismo dominante, sendo possivel
identificar uma fraca adesic destas a matriz polimérica, mecanismo também
observado em estudos anteriores (Rosler et al., 2007; Danyadi et al., 2007 (a);
Danyadi et al., 2007 (b); Renner et al., 2010).

De forma diferenciada das composiges anteriores verificou-se gue a
curva F x d (Figura 6.10), referente ao compdsito contendo 25% de particulas
de madeira (PP25M), apresentou uma inclinagdo mais acentuada e a fratura
final ocorreu logo apds ser atingida a forga maxima. Observou-se uma
diminuicdo do deslocamento apds o escoamento e que, em seguida, a carga
diminuiu mais rapidamente que nos compositos mostrados anteriormente. Além
disso, as fotografias mostraram o caminho de trincas, se propagando de forma
instavel, antes do total escoamento do figamento. " '

Esse fato & caracterizado como fratura com ductilidade instavel onde se
tem o inicio de deformacéo plastica seguida de nucleagao de trinca, quando em
certo ponto a energia elastica armazenada, concentrada na ponta da trincas,
atinge um valor critico causando uma propagagdo instavel e ruptura subita.
Porém, as amostras apresentaram esbranquigamento nas extremidades do
ligamento, indicando a ocorréncia de certa deformagae plastica, fato que vem
sendo mostrado na literatura (Ferrer-Balas et al., 2001; Maspoch et al., 2002;
Martinez et al., 2009).

Uma vez gerada a regido esbranquicada na ponta da pré-trinca, a trinca
se propagou mais rapidamente, visto que o maior teor de particulas restringiu o
crescimento da zona plastica exterior, como ilustrado nas fotografias da Figura
6.10. Este evento corresponde ac ponto B da curva F x d, localizado apds ser
atingida a forga maxima. Esse efeito foi mostrado pelos pesquisadores Kwon &
Jar, 2007, os quais mostraram que, para polimeros com a ductilidade limitada,
a deformacéo plastica é restringida sem desenvolvimento do pescogo. Os
valores de raio plastico (Anexo |) mostra a diminuicdo deste com o aumento do

teor de particulas.
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Figura 6.10: Curva F x d e fotografias do processo de fratura, durante o
carregamento, de corpos de prova com espessura de 3 mm com comprimento
de ligamento de 23 mm para compésito de polipropileno com 25% de particulas
de madeira (PP25M).

Na micrografia ficou clara a deformacgao plastica da matriz (fibrilamento)
e presenga de descolamento de particulas (identificada pelas setas) no
compésito com particulas de tamanho relativamente grande, como relatado por
Renner et al., 2010.

De acordo com os trabalhos mostrados por Barany et al., 2010, ainda se
pode usar o método EWF para comparacgoes qualitativas, visto que embora nao
se tenha claramente um ligamento completamente escoado antes do
aparecimento de trincas, foi mostrada uma "auto similaridade" das curvas F x d
(Figura 6.7 (d)) para os diferentes comprimentos de ligamentos. Como
mostrado no Anexo | a variagdo de tensao liquida maxima ndo excedeu em

10%.
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A comparagdo da zona plastica e da curva F x d para amostras do
polipropileno puro (PP puro) e os compésitos com diferentes concentragdes de
particulas, ao longo da extensdo da propagagdo, estdo mostrados na Figura
6.11. Como visto anteriormente, na Figura 6.7, a presenga das particulas de
madeira promoveu uma diminuigdo consideravel do deslocamento até a forga
maxima, na ductilidade e na tenacidade a fratura da matriz de polipropileno,
comportamento semelhante ao apresentado por Maspoch et al., 2002.

Nas fotografias da Figura 6.11, verifica-se que a formagdo da zona
plastica foi evidenciada nas amostras de compoésitos, sem agente de
acoplamento, e suas caracteristicas sao semelhantes ao polipropileno puro,
porém a presenca desta carga leva a restricdo da deformagéo plastica
refletindo na diminuicdo da area da zona esbranquigada e esta diminuigdo é
cada vez mais pronunciada com o aumento do teor de particulas. Associado a
isto se tem também a interface fraca, onde a ruptura ocorre antes que ocorra
maior deformagao plastica na matriz.
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Figura 6.11: Fotografias do processo de fratura, durante o carregamento, de
corpos de prova com espessura de 3 mm com comprimento de
ligamento de 23 mm. (1) Polipropileno puro; (2) polipropileno com
5% de particulas de madeira (PP5M), (3) com 15% de particulas
madeira (PP15M) e (4) com 25% de particulas madeira (PP25M).
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Isso esta claramente evidenciado na composigdo contendo 25% de
particulas de madeira onde se observa uma zona esbranquicada menos
desenvolvida em comparagéc aos demais compdésitos.,

Esse comportamento é evidenciado na literatura (Mounzakis, 1998;
Gong et al., 2006; Arencon et al., 2007). Porém vale lembrar que este ndo é
um critério decisivo para aplicagdo do método EWF (Cluston, 2006; Barany, et
al. 2010).

A Figura 6.12 ilustra a influéncia das particulas de madeira sobre os
parémetros do método EWF. Confirmou-se que a presenga de particulas de
madeira, sem um agente de acoplamento, levou a uma variacao significativa
nos parametros do método EWF e, este método apresenta aplicabilidade para
avaliar estes parametros do polipropileno e seus compadsitos.
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Figura 6.12: Regresséo linear das curvas referente ao trabalho total especifico
de fratura, wy , em relagdo ao comprimento do ligamento para o polipropileno
puro (PPpuro) (a), e seus compodsitos PPSM (b), PP15M (c) e PP25M (c).

Na Figura 6.12 (c) fica evidenciada uma mudan¢a no estado de tensao
(plano de tensao para plano de deformagao efou o modo de fatha (ductil-fragit))
da amostra contendo 25% de particulas de madeira durante o carregamento.
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Este fato foi comprovado através do valor negativo para o trabalho nao-
essencial especifico de fratura (Bw;), visto que se obteve uma inclinagdo
decrescente da reta (correlagdo negativa). Para a determinagdo dos
pardmetros, neste caso, estudos apresentados por Barany et al., 2010,
recomendam fazer uso de particao de energia.

Como mencionado anteriormente, para se avaliar o comportamento de
fratura de compésitos de matriz termoplastica tem que se levar em
consideracéo que estes se deformam por diferentes mecanismos, entre os
quais se destacam: escoamento da matriz, descolamento, arrancamento (pull-
out) e fratura de particulas/fibra, e ainda que estes processos podem ocorrer
simultaneamente (Orange et al., 2003; Résler et al., 2007; Renner et al., 2010).
Diante dissa, vem-se lembrar de que o valor do parametro we, N0 método EWF,
para compositos, representa, fisicamente, a energia gasta para gerar novas
superficies de fratura, isto &, o trabalho necessario para descolar, retirar e
romper as fibras/particulas, além de deformar a matriz e, subsequentemente,
para quebrar qualquer forma de interagdo, no plano da trinca, localizado no
interior da zona de processo {IFPZ) (Wong & Mai, 2004; Barany et al., 2010).
Por outo lado, o parametro Sw, representa a energia plastica dissipada na zona
externa a zona de processo. '

Os resultados numeéricos dos parametros do método EWF para o
polipropileno puro e seus compdsitos mostram que, para todas as amostras
dos compodsitos PP5M e PP15M o trabalho essencial especifico de fratura, we,
foi consideravelmente menor do que aquele apresentado pelo PP puro e que
este diminui com o aumento do teor de particulas, indicando que a resisténcia a
fratura dos compdsitos foi reduzida. Isto também era esperado, visto que nao
se teve agente de acoplamento e a inclusdo deste tipo de carga apresenta uma
baixa adesdo com a matriz de polipropileno, mostrada anteriormente (Gong et
al., 2006). O valor global da dissipagdo de energia plastica, Bw,, diminuiu com
o aumento do teor de particulas de madeira. Isso também pode ser atribuido a
diminuicdo da mobilidade das cadeias poliméricas promovida pela presenga
das particulas de madeira o que restringe a area da zona plastica mostrada na
Figura 6.11. Portanto, de acordo com literatura (Mai & Cotterell, 1986 Wong &
Mai, 2004).
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6.3 Influéncia da presenca de agente de acoplamento sobre os
parametros do EWF

Neste item foi estudado o efeito da presenca de um agente de
acoplamento {10% em peso em relagdo ao teor de particulas de madeira) no
composito contendo 5% de particulas de madeira, sobre os parametros do
metodo EWF. Para tanto foram realizados ensaios de tragdo como descrito no
item 6.2.

As curvas que estdo representadas na Figura 6.13 mostram a relacao da
forca versus deslocamento correspondente ao compésito de matriz
polipropilenc com 5% de particulas de madeira — PP5M (Figura 6.13a) e ao
compésito de polipropileno com 5% de particulas de madeira e 10% de agente
de acoplamento- PP5M10AM (Figura 6.13b).

Através destas curvas pode-se verificar que existe similaridade entre
elas para todos os comprimentos de ligamento, indicando que a variagdo do
comprimento do ligamento ndo afetou o comportamento de fratura dos
compasitos (Anexo ). Poréem, para as curvas que representam os compositos
contendo agente de acoplamento tem-se uma similaridade mencs expressiva
para alguns comprimentos de ligamento (Figura 6.13b) quando comparado a
composicdo PP5M. Segundo a literatura (Mai et al., 1985; Heino et al., 2009;
Tjong et al., 2002 (a); Tjong et al., 2002 (b) Mai & Cotterell, 1985; Yamakawa,
2005; Santos et al., 2011) isso nao inviabiliza a aplicagao do método, visto que
essa similaridade esta presente na maioria dos comprimentos de ligamento
desta composicao.

Tal como apresentado pela matriz de polipropilenc e demais compdsitos,
observou-se que, durante o ensaic de traglo, a forga alcangou rapidamente um
valor maximo e em seguida a mesma diminuiu de forma suave até a ruptura da
amostra, exibindo comportamento de fratura ductil com o ligamento totalmente
escoado (Figura 6.14) e trinca se propagando de maneira estavel, fato este
semelhante aos apresentados na literatura (Maspoch et al., 2002; Hashemi,
2003; Gong et al., 2008).

Fica ainda evidente nesta figura que se tem um leve aumento no valor

da forga maxima e uma diminui¢gdo no desiocamento até a fratura dos corpos
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de prova contendo agente de acoplamento, o que indica diminuicdo da
ductilidade deste compésito como mostrado por Gong et al., 2005, e Gong et

al., 2007. Isso pode ser atribuido & melhor interag&o interfacial, dificultando a
mobilidade das cadeias.
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Figura 6.13: Curvas de F x d para compdésito de matriz PP com 5% de
particulas de madeira - PP5M (a), e para compdsito com 5% de
particutas de madeira e 10% de agente de acoplamentc -
PP5M10AM (b).

As imagens mostradas na Figura 6.14 representam o desenvolvimento
da zona de deformagio do ligamento durante a fratura dos compositos de
matriz polipropileno contendo 5% de particulas de madeira com e sem a
presenga de um agente de acoplamento PP5M10AM e PPS5SM,
respectivamente. Destas imagens verifica-se o escoamento do material na
regiao do ligamento, caracterizado pela formagdo de uma regido
esbranquigada em torno da raiz da trinca até que se inicie o rasgamento e
finalmente tem-se o colapso total do corpo de prova.

Acredita-se que a formacao dessa regido esbranquicada seja provocada
pela flutuagdo de densidade de fissuras devido ao processo de formagéo de
multiplas fissuras, ja explicado anteriormente, indicando que o ligamento
comegou a escoar e deformar plasticamente. Esta € mais uma forma de se
mostrar que estdo sendo satisfeitos os pré-requisitos para aplicagdo do método
EWF, como evidenciado na literatura (Gong et al., 2006; Gong et al., 2007;
Arencon et al., 2007; Heino et al., 2009 ou 1997; Peres, 2009, Ferrer-Balas et
al., 2002).
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Através das imagens da Figura 6.14 fica indicado que a presenga do
agente de acoplamento, que anteriormente mostrou limitar a deformacéo até a
ruptura, restringe a deformagéo da matriz promovendo a redugdo do numero e
extensdo de micro vazios, o que reflete no aparecimento de uma zona
esbranquicada menos desenvolvida em comparagdo ao compdsito sem a
presenca deste aditivo, para um mesmo deslocamento.

Com o uso da camara termografica (Figura 6.14 e Figura 6.15) observa-
se ainda um menor aquecimento do material sem a presenga do aditivo durante
o processo de falha. Isso mostra que o desenvolvimento da zona plastica nao
s6 depende das propriedades da matriz, mas também é afetada pela presenca
de particulas mais rigidas que a matriz e da variagao da adesao interfacial.

Assim, a diminuigdo da area da zona esbranquigada esta de acordo com
a diminuicdo da ductilidade representada pela menor quantidade de
deslocamento até a ruptura, mostrada anteriormente nas curvas F x d. Esse
fendbmeno foi atribuido ao fato de que quando se tem melhoria na adeséao
interfacial tem-se uma restricdo da mobilidade das cadeias, ja que o
mecanismo de deformagdo caracteristico destes compésitos envolve o
escoamento da matriz em torno das particulas, descolamento das particulas e
formacgao de micro vazios até a ruptura total do sistema, como mostrado por

Gong et al., 2006 e Gong et al., 2007).
Parafuso da maquina

(a) (b)

Figura 6.14: A fotografias do processo de fratura, no ponto referente a forga
maxima, de corpos de prova com espessura de 3 mm com
comprimento de ligamento de 23 mm para compésito de matriz PP
com 5% de particulas de madeira com e sem agente de
acoplamento - (a) PP5SM10AM e (b) PP5M, respectivamente.

84



A Figura 6.15 mostra um perfil de imagem de infravermelho da superficie
dos corpos de prova, detalhados na Figura 6.14, obtido com uma camara
termografica. Na figura também estdo mostrados graficos de temperatura
versus deslocamento, representado a variacdo de temperatura na regido
esbranquigada e em torno dela (linha branca em destaque). A partir das
imagens e dos graficos observa-se que a regido com a temperatura mais
elevada € aquela associada a zona esbranquigada onde ocorre o processc de
fratura prepriamente dito (zona interna de processo de fratura).

Tem-se uma variagdo em torno de 1°C na zona de processo em relagéo
a zona externa a esta para o composito sem agente de acoplamento (PP5M)
enguanto para a composicdo contendo agente de acoplamento (PP5M10AM)
tem-se um aumento em torno de 2°C. Isso ¢ atribuido ao aumento da
resisténcia do composito a deformacgio, promovido pela presencga do agente de
acoplamento que dificulta a mobilidade das cadeias, mostrado anteriormente,
que se manifesta comoc um aumento da energia interna e, consequentemente,
aguecimento na regio de deformagao. Isto estd de acordo com estudos de
Mimaroglu et al., 1995.

Vale enfatizar que essas temperaturas foram medidas na superficie das
amostras, portanto as temperaturas internas podem ser substanciaimente
diferentes do vailor da superficie devido & baixa condutividade téermica dos
polimeros. No entanto, os valores medidos sdo satisfatorios para obtengao de
informagdes sobre o comportamento de deformacdao permanente dos
compdsitos de matriz polimérica.
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Parafusos da maquina

(a) (b)

Figura 6.15: Imagens de infravermelho do processo de fratura, no ponto
referente & forca maxima, de corpos de prova com espessura de 3
mm com comprimento de ligamento de 23 mm para compdsito de
matriz PP com 5% de particulas de madeira com e sem agente de
acoplamento - (a) PP5M10AM e (b) PP5M, respectivamente.

Corroborando os resultados mostrados nas Figura 6.13, 6.14 e 6.15,
verifica-se, no grafico da Figura 6.16, que a linha de regressao representativa
do composito contendo o agente de acoplamento — PP5M10AM apresenta
menor inclinagdo (valor do Bw,) do que a linha de regressao para o compdsito
sem este aditivo — PP5M. Isso vem confirmar que a melhoria na adesdo
interfacial, promovida pelo agente de acoplamento, restringiu a mobilidade das
cadeias, diminuindo a ductilidade do compésito, como visto na literatura (Gong
etal., 2006; Gong et al., 2007; Arencon et al., 2007).
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Os resultados numéricos dos pardmetros do método EWF (trabalho
essencial especifico de fratura, we, e o trabalho essencial n&o especifico de
fratura, Bw,) e o coeficiente de correlagdo linear (R?) para os compdsitos

PP5M10AM e PP5M, também estdo representados na Figura 6.16.
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Figura 6.16: Trabatho essencial especifico de fratura (wg em fungao do
comprimento de ligamento (/) compésito de matriz PP contendo 5%
de particulas de madeira sem agente de acoplamento (PPSM) (a) e
com 10% de agente de acoplamento (PPSM10AM} (b).

Foi mostrado anteriormente neste trabalho e na literatura (Gong et al,,
2006, Gong et al., 2005), que os valores do trabalho essencial especifico de
fratura, w,, para compdsitos foram consideraveimente mencres do que aquele

apresentado pela matriz e o Bw, global diminui com o aumento do teor de
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particulas de madeira, visto que as particulas de madeira restrigem a
mobilidade da cadeia molecular da matriz.

Observa-se ainda na Figura 6.16, que o valor do w, apresentou
recuperagéo quando se adiciona um agente de acoplamento em relagdo ao
composito sem a presenca deste aditivo. Implicando no fato de se ter maior
interagdo entre particulas/matriz 0 que exige maior quantidade de energia para
desenvolvimento do processo de fratura, isto €, maior energia para descolar
efou remover as particulas, e quebrar toda forma de interagac interfacial, entre
os elementos do composito, corroborando os resultados apresentados na
Figura 6.15, e ainda esta de acordo com estudos anteriores (Geng et al., 2005;
Gong et al., 2006; Heino et al., 2009; Yamakawa, 2005).

Os resultados numéricos mostram que para o compésito contendo
agente de acoplamento - PP5SM10AM, o trabalho ndo essencial especifico de
fratura, Bw,, sofreu uma reducdo, em torno de 50%, em relagGo aquele
apresentado pela amostra sem a presenga deste aditivo. Esse fato ja era
esperado, e corrobora cam a diminuigdo do deslocamento até a ruptura e
restricBo da zona plastica, vistc que este é um valor que representa toda a
energia plastica desenvolvida em torno da zona de processc de fratura, o que
estd de acordo com estudos reportados na literatura (Wong & Mai, 2004,
Barany, et al., 2010).

Ainda é possivel verificar a boa linearidade apresentada pelos resultados
do coeficiente de correlagéo linear simples, R? o que confirma a possibilidade
de uso do método EWF para avaliar o efeito da presenga de particulas de
madeira, bem como o0 efeito do compatibilizante neste tipo de compésito, como
afirmado por Heino et al., 2009, e Yamakawa, 2005.

6.4 Influéncia da espessura dos corpos de prova sobre os parametros
do EWF

Nos ensaios preliminares com a matriz pura, foram usados corpos de
prova com espessura de 3 mm. Nos estudos relatados no item (6.1.2) foi
evidenciada a formagdo de uma zona de processo escoada com deformagio
plastica elevada. Isso pode ser confirmada nas curvas F x d mostradas na (

Figura 6.3). Este comportamento € apresentado por alguns grades de

polipropileno e segundo estudos da literatura (Maspoch et al., 1998; Maspoch
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et al.,, 2002; Arencon et al., 2007) uma forma de se minimizar efeitds do
empescogamento elevado é trabalhar com amostras de menor espessura.

Diante do exposto e com o objetivo de se avaliar a influéncia da
espessura nos parametros do método EWF, foi feito um estudo comparativo
dos parametros deste método, obtidos de corpos de prova de polipropileno
puro e do composito PP5M com espessuras de 3 e 2 mm produzidas sob as
mesmas condicbes de processamento, insergdo de entalhe e pré-trinca,
variando o comprimento do ligamento em 6 niveis.

Na Figura 6.17 foram dispostas as curvas F x d obtidas de corpos de
prova de polipropileno com espessura de 3 e 2 mm, (a) e (b) respectivamente,
para diferentes comprimentos de ligamento. Na Figura 6.17 também foram
dispostas as curvas comparativas representando estas espessuras para
amostras com comprimento de ligamento igual a 23 mm, visto que a mesma
representa o comportamento dos demais ligamentos.

Observou-se que cada grupo especifico de curvas, representando as
duas espessuras, apresentou forma praticamente idéntica entre si para os
diferentes comprimentos de ligamento, indicando que ¢ modo de fratura parece
ser independente dos diferentes comprimentos estudados. A similaridade das
curvas pode ser confiirmada na Tabela 6-3, onde os valores das tensdes
liquidas apresentam variagdo dentro do intervalo de 10% do valor da tensao
média. '

Pode-se ainda observar que amostras com espessura menor (2 mm)
apresentaram um maior deslocamento (em torno de 50% maior), apos
escoamento, quando comparadas com amosiras de maior espessura (3 mm).
Por outro lado, as amostras com maior espessura apresentam valores de forga
maxima em torno de 14% superior aos apresentados por amostras de menor
espessura, confirmando estudos anteriores (Maspoch et al.,, 1998 Arencon et
al., 2007). Que atribuiram isso a presenga de maior area de resisténcia
mecanica nas amostras de maior espessura.

A Figura 6.17 (c) mostra um resumo do comportamento mecanico do
material, quando submetido as condi¢cdes de ensaic anteriormente descritas.
Nesta figura se confirma a dependéncia das propriedades mecanicas, obtidas
do ensaio de tragdo, com a variagdo da espessura das amostras de
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polipropileno puro. Observa-se uma variagdo em torno de 30% no valor da
forca maxima, enquanto que a amostra com menor espessura (2 mm)
apresentou deslocamento até a ruptura em torno de 100% maior que a amostra
de maior espessura (3 mm).

B, Amossiras com espessura de 3mm
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Figura 6.17: Curvas de Forga versos Deslocamento do polipropileno puro com
espessura de 3 (a) e 2 mm (b) diferentes comprimentos de ligamento
e curva comparativa das duas espessuras para o comprimento de
ligamento igual 23 mm (c).

90



Tabela 6-3: Tensdes liquidas maximas atingidas por cada comprimento de

ligamento para amostras de polipropileno puro com espessura de 2
mm.

Ligamentc  Tensdo maxima

| {(mm) amax (MPa)
13 25,07
15 26,57
17 22,52
19 23,42
21 21,79
23 24,71
25 21,01
am 23,58
Desvio padrao 1,97
omin 2712
gmax 21,23

Os valores numéricos, apos linearizag&o do grafico de wy plotado em
relacBo a /, estao mostrados na Figura 6.18. Observou-se uma menor
correlag&o linear entre wr € / das amostras com menor espessura, quando se
utilizou todos os pontos experimentais, isto €, obteve-se uma maior dispersao
dos valores obtidos. Isso pode ser atribuido a extrapolagdo dos valores
experimentais de |, que deveria estar num intervalo de 6-10 mm até um maximo
17,7 mm. Desta figura observou-se ainda que o valor do w, foi
significativamente afetado com a variag&o da espessura. Amostras com
espessura de 2 mm apresentaram um valor em torno de quatro vezes maior
que aquele apresentado pela amostra com espessura de 3 mm, enquanto que
o valor do 8w, nao sofreu variagado significativa.

350, -
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Figura 6.18: Trabalho essencial especifico de fratura (wy) em fun¢éo do
comprimento de ligamento (L) para amostras de polipropilenc puro
com espessura de 3 mm (a) e 2 mm (b).

Os valores mostrados na Tabela 6-4 mostram valores validos que
asseguram que a fratura ocorreu sob estado plano de tensédo (t<<25w./oy) e
assegura ainda escoamento do ligamento antes da propagacio da trinca
{1<2rp).

Tabela 6-4: Tensdes liquidas maximas atingidas por cada comprimento de
ligamento para amostras de polipropilenc puro com espessura de 2

mm.
oy (MPa) 14,34
E (MPa) 823,00
we KJ/m? 466,70
2rp (mm) 594 85
t<< 813,63

Os resultados obtidos mostraram-se contrarios aos apresentados por
Saleemi e Naim, 1990, os quais verificaram que para polimeros ducteis o w. &
independente da espessura e Kaiger-Koksis et al., 1996 que sugeriram, para
copoliésteres amorfos, que w, também fosse independente da espessura,
porém segundo estes pesquisadores, o parametro pode variar ou nd com a
espessura, dependendo de cada material e da faixa estudada. Por outro fado,
os resultados aqui obtidos estdo de acordo com estudo feito por Maspoch, et

al., 1998, os quais mostraram que no polipropitenc isotatico o trabalho
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especifico de fratura wy diminui @ medida que se aumenta a espessura dos
corpos de prova e, que o pardmetro w, € o mais afetado por esta variagao.
Este comportamento também foi mostrado por Peres, 2009 e Yamakawa, 2005,
em polietileno de alta densidade e blendas de poliamida 6, respectivamente.

Este efeito vem sendo explicado tomando como base a morfologia pele-
nucleo (skin-core) que ocorre nos polimeros semicristalinos durante o
resfriamento, principalmente de pecas injetadas (Friedrich, 1983; Mouzakis et
al., 2000; Ferrer-Balas, 2001; Yamakawa, 2005; Peres, 2009; Arencén, 2007;
Barany et al., 2010).

Tamanho, distribuicdc de tamanho e alteragbes morfolégicas nos
esferulitos dos polimeros cristalizédveis podem variar de acordo com a histéria
térmica a que estes sao submetidos e a presenca de agentes de nucleagéo.
Em condicdes especiais, por exemplo, durante a moldagem por injegéo, as
diferentes condigdes de resfriamento podem conduzir diferengas na morfologia
em toda a espessura da amostra, formando a morfologia pele-nacleo. No caso
das zonas rapidamente resfriadas {pele), uma microestrutura com esferulitos
menores ou mesmo auséncia destes pode predominar. Por outro lado, nas
regides resfriadas mais lentamente (nacleo), ha predominancia de esferulitos
maiores (Friedrich, 1983). Assim, a superficie (pele} € composta de uma
estrutura com esferulitos menores e menos perfeitos e o aumento da
espessura leva a uma menor contribuigdo da pele-nucleo (skin-core) no
comportamento global do material, nestas condigdes tem-se maior contribuicao
do nucleo, isto &, pecas mais espessas apresentam maior cristalinidade.

Os resultados estao ainda em concordancia com aqueles mostrados por
Maspoch et al., 2002, onde o valor do trabalho essencial especifico de fratura,
we, diminui enquanto que Bw, aumenta com a presenca de cristais mais
perfeitos.

Como forma de se visualizar melhor o tipo de deformag&o ocorrido nos
corpos de prova nas duas espessuras diferentes foram obtidas fotografias
através de um microscopio dotado de camara, das superficies de fratura
(perpendicular ao plano de fratura) de corpos de prova apés realizagao dos

ensaios de tragdo. Para fins de comparagéo, os corpos de prova tiveram o
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mesmo comprimento de ligamento (I = 15 mm). A Figura 6.19 (a) representa
corpo de prova com espessura de 3 mm e (b) espessura de 2 mm.

De uma observacao lateral todos os corpos de prova demonstram um
escoamento total do ligamento semelhante, mas podem-se observar dois tipos
de fratura: um é altamente deformado com regido de empescogamento seguido
de rasgamento visivel (Figura 6.19 (b)) e outro apresentando superficie com
menor deformagdo (Figura 6.19 (a)). Ficou claro na figura que a proporgao
relativa de regido deformada, comparado (a) e (b), € reduzido a medida que
aumenta a espessura e este aumento pode levar ao aparecimento de
comportamento fragil, como mostrado na literatura (Maspoch et al., 1998).

. Regidio néo deformada

Regido deformada

(a) (b)

Figura 6.19: As fotografias do processo de fratura de corpos de prova de
polipropileno puro com espessura de 3 mm (a) e 2 mm (b).

O comportamento até entdo discutido, para a matriz pura, foi retratado
para o composito contendo 5% de particulas de madeira (PP5SM) quando se
variou a espessura das amostras. Este comportamento estd mostrado na
Figura 6.20:, onde fica claro uma diminuigdo em torno de 95% no valor de
trabalho essencial especifico de fratura (we) com o aumento da espessura e
uma variagao, pouco significativa, do valor do w,.
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Figura 6.20: Trabalho essencial especifico de fratura (wf) em fungdo do
comprimento de ligamento (I) para o compésito de matriz PP
contendo 5% de particulas de madeira (PP5M) com espessura de 3

mm (a) e 2 mm (b).

6.5 Influéncia do envelhecimento (tempo de exposicdo a radiagcdo UV)
sobre os parametros do EWF

Neste item foi estudado o efeito do envelhecimento acelerado por
exposicdo a radiagdo ultravioleta (UV-A) sobre os parametros do EWF para
amostras de polipropileno puro e o composito com 5% de particulas de madeira
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(PP5M), sem a presenga de estabilizantes nem pigmentos, expostos a este tipo
de radiagao por um periodo de 5 (cinco) semanas. Para tanto, se fez uso do
ensaio de tragdo unidirecional em corpos de prova tipo DENT com espessura
de 2 mm. De forma semelhante aos casos anteriores, para cada amostra
estudada foram ensaiados, no minimo, 6 comprimentos de ligamento diferentes
e para cada comprimento de ligamento testou-se 5 corpos de prova. Vale
ressaltar que neste item as curvas F x d foram apresentadas com linhas cheias,
ao contrario do que se vinha mostando até aqui, com simbolos, visto que ficou
dificil de visualizar e diferenciar curvas dos subgrupos de amostras com menor
comprimento de ligamento apds exposi¢ao a radiagao UV-A.

Sabe-se gue tanto o polipropileno como seus compdsitos sdo muito
sensiveis & foto-degradagdo. No caso do polipropileno, o mesmo contém
impurezas capazes de absorver a radiagcdo e desta forma catalizar a
fotodegradagdc quando na presenga de raios ultravioletas e O,. Vale lembrar
ainda que este tipo de degradagao € governado por difusdo de Oz no polimero
e que a mesma € um fendmeno de superficie, concentrando-se nas camadas
superficiais, devido a limitacdo de passagem do oxigénio para o interior das
amostras, e portanto, sofre influéncia significativa da espessura das mesmas
(Schoolenberg & Vink 1991; Schoolenbrg & Meijer, 1991; Rabello, 1998;
Santos, 2000; Yakimets et al., 2004).

Pesquisadores (Carlsson & Wiles, 1976; Seldén et al.,, 2004) também
mostraram que a foto-oxidagdo de polipropileno pode levar a alteragdes
morfoldgicas, incluindo cisdo de cadeia do polimero, liberando segmentos
moléculares mais curtos e quebra de emaranhados nas regides amorfas.
Segundo eles, esses segmentos podem se reorganizar em uma fase cristalina,
processo esse, conhecido como quemicristalizagdo. A consequéncia pratica
mais importante deste processo & a fissuragdo espontdnea da superficie
causada por contracao das camadas de superficie.

Na Figura 6.21 foram dispostas imagens comparativas da aparéncia
superficial, examinadas por microscopia 6ptica, das amostras de polipropileno
puro antes (a) e depois (b) do envelhecimento acelerado. Ficou evidenciado
que apos as 5 semanas de exposi¢do a radiagdo UV-A o polipropileno sofreu

uma degradacdo da superficie onde se observa o aparecimento de varias
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fissuras (Figura 6.21 b), perpendiculares & diregdo de fluxo de injegdo,
evidenciando uma camada degradada.

Esses resultados estdo de acordo com a literatura (Carlsson & Wiles,
1976; Schoolenberg & Vink 1991; Schoolenbrg & Meijer, 1991; Rabello, 1998;
Santos, 2000; Yakimets et al., 2004; Seldén et al., 2004). Segundo Stark e

Matuana, 2006, em seus estudos sobre fotodegradagao de polipropileno, apdés
um periodo de exposigdo a partir de 4 semanas, esta camada superficial
degradada tem profundidade em torno de 0,5 mm, a qual podera ou néo
influenciar o comportamento mecanico do polimero.

(a) (b)

Figura 6.21: Microscopia optica de polipropileno antes (a) e depois (b) de 5
semanas de envelhecimento acelerado (exposta a radiagao UV-A).

Segundo Li & Ragaukas, 2000, em compésitos, de natureza semelhante
ao estudado neste trabalho, o processo de fotodegradacdo na matriz de
polipropileno & acelerado pela presenga de particulas lignoceluldsicas, como as
particulas de madeira, onde a quebra da liginina em produtos soluveis em agua
leva a formagao de grupos croméforos tais como acidos carboxilicos, quinonas,
e radicais hidroperoxi que catalisam a fotodegradagao. Estes grupos reagem
com o oxigénio livre e o efeito destas reagdes no polipropileno é uma
predomindncia de cisdo da cadeia e, consequentemente, uma redugdo na
densidade de moléculas atadoras e emaranhamentos da fase amorfa. Estas
alteragdes provocaram uma redugdo na massa molar e diminuigdo de todas as
propriedades mecanicas, fragilizando o compésito e promovendo mudangas na
coloragdo do mesmo (Jabarin & Lofgren, 1994; Deka & Maji, 2012).
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As imagens obtidas através de microscopia oOptica das amostras do
composito PPSM antes (a) e depois (b) de 5 semanas sob radiagio UV-A estdo
mostradas na Figura 6.22. O composito antes da exposi¢gdo se mostra com
superficie lisa e sem irregularidades, Figura 6.22 (a), enquanto que a aparéncia
superficial das amostras envelhecidas (Figura 6.22 (b)) apresentaram uma
mudanca drastica devido a exposigdo a radiagdo UV-A, onde se observou
grande quantidade de fissuras longitudinais e transversais, mostrando ainda
um descolamento e exposicéo de particulas de madeira.

O resultado fisico desse fato pode ser a perda de propriedades
mecanicas do composito, pois além da degradagdo da matriz, pode-se ter a
degradacdao das particulas de madeira, onde ocorre principalmente a
deterioragao da lignina, na superficie da madeira, e resulta em uma regiao rica
em celulose, com isso a superficie oxidada torna-se mais sensivel a presenga
de umidade e, como resultado, as paredes celulares da madeira incham
facilitando a penetragdo da luz favorecendo uma maior degradagd@o. Além
disso, o inchamento da particula de madeira compromete a interag&o interfacial
madeira / matriz podendo ainda criar microfissuras na matriz e resulta em uma
alteragdo na aparéncia e deterioragdo das propriedades mecanicas (Stark &
Matuana, 2006).

Vale lembrar que os resultados apresentados neste trabalho
correspondem ao composito submetido a exposi¢do a radiacdo UV-A sem
aspersdo de agua e realizados a temperatura ambiente.

(a) (b)

Figura 6.22: Microscopia 6ptica do compésito PP5M antes (a) e depois (b) de 5
semanas de envelhecimento acelerado (exposta a radiacdo UV-A).
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Os resultados obtidos estdc de acordo com estudos similares reportados
na literatura (Stark & Matuana, 2006; Seldén et al., 2004; Fabiyi, et al., 20086;
Fabiyi, et al, 2008; Ndiaye et al., 2008; Santos et al.,, 2011), os quais
mostraram que, com um periodo de exposi¢éo a partir de 4 semanas, tem-se a
formagao de uma camada degradada resultando em um material com perda de
brilho e de cor e a presenga de fissuras superficiais. Nos compdésitos a camada
degradada e ainda mais visivel e tem-se 0 aumento desta com o aumento no
teor de particulas de madeira. Segundo Fabiyi, et al., 2006, os danocs
promovidos pela exposigdo a radiagdo UV aos compositos tipo WPC'’s, tendo o
polipropileno come matriz, tem uma profundidade limitada, mesmo apéds 10
anos de exposigio. '

Nas Figura 6.23 (a) e (b) sdo apresentadas curvas de F x d para
amostras de polipropilenc puro antes e depois da exposigdo a radiagdo UV-A,
respectivamente. Observou-se que para o grupoc de curvas representando
amostras nao envelhecidas tem-se uma auto similaridade entre estas para
todos os comprimentos de ligamentos, com ja mostrado no item 6.1.2. Por
outro lado o grupo de curvas representativo das amostras apds exposicdo a
radiagdo UV-A (Figura 6.23 (b)) mostraram-se divididos em dois subgrupos
com caracteristicas distintas. Verifica-se que ndo existe similaridade das
curvas, como retratada na Tabela 6-5.

Em se tratando destes conjuntos de curvas distintos para diferentes
comprimentos de ligamentos pode-se detalhar separadamente como segue.
Iniciaimente teve-se um conjunto de curvas, para comprimento de ligamento
entre 21 a 25 mm, apresentando caracteristicas de material dactil, onde ha
uma regido de comportamento elastico linear, seguido de um ponto de maximo
na forga com uma regido caracteristica de escoamento e elevado
deslocamento até a ruptura, comportamento semelhante ao apresentado por
amostras nao envelhecidas de mesmo comprimento de ligamento. Porém, ao
se diminuir o comprimento do ligamento, variagéo entre 13 a 19 mm, apareceu
um segundoc conjunto de curvas com caracteristica de material fragil
necessitando de baixos valores de forca no ponto maximo e elevada redugdo

no deslocamento até a ruptura.
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Figura 6.23: Curvas F x d tipicas do método EWF obtidas no ensaio de tragdo
uniaxial, corpos de prova com espessura de 2 mm, para amostras de
polipropileno puro antes do envelhecimento (a) e depois do
envelhecimento {b).

Os valores descritos na Tabela 8-5 mostram uma variagdo muito grande

entre eles ficando claro um aumento no valor da tensao liquida quando se tem

aumento no comprimento de ligamento, o que caracteriza um modo misto de
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fratura (tens&o plana/deformacdo plana). Neste caso os dados ndo
representam medidas validas para o método EWF.

Tabela 6-5: TensOes liquidas maximas atingidas por cada comprimento de
ligamento para amostras de polipropileno puro apés a exposigéo ao
envelhecimento acelerado.

Ligamento Tensac maxima
I omax (MPa)

15 7.27

17 12,03

19 8,16

21 19,07

23 20,61

25 22,21
am 14,89
omin 13,40
amax 17,13

Para meihor visualizar a mudanga no comportamento destes subgrupos
de curvas, em relacao as amostras antes do envethecimento, devem-se
observar as curvas destacadas na Figura 6.25 (a) e (b) as quais mostraram
curvas F x d representativas do subgrupo de amostras de maior comprimento
de ligamento {21 < | = 25) e para o segundo subgrupo com comprimento de
ligamento de menor extensdo (13 = | 2 19), respectivamente. Estas amostras
apresentam uma camada superficial degradada o que diminui ainda mais a
espessura (til dos corpos de prova, como mostrado na literatura (Fabiyi, et al.,
2006).

Ao se analisar a Figura 6.25 (a), representada aqui por amostra de
comprimento de ligamento igual a 21 mm, verificou-se uma redu¢do em torno
de 10% no valor da forga maxima e de 22% no deslocamento até a ruptura,
vale ressaltar que estes valores se repetiram para os demais comprimentos de
ligamentos deste subgrupo, o que mostrou que para estas dimensbes de
amostras o envelhecimento acelerado teve pouca influéncia sobre as
propriedades mecanicas do polipropileno.

Por outro lado, ao comparar resultados do segundo subgrupo (Figura
6.25 (b)), representado aqui por amostra de comprimento de ligamento igual a
15mm, entre curvas de mesmo comprimento de ligamento antes e depois do
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envelhecimento verificou-se uma diferencga significativa nos resultados, onde se
tem uma redugdo em torno de 75% na forga maxima e de 88% no valor do
deslocamento até a ruptura para amostras envelhecidas.

Esta diferenca de comportamento nos dois subgrupos pode ser devido
ao fato de que uma amostra, tanto de polipropileno puro como do compésito,
apos a exposigdo a radiagao ultravioleta, é descrita como sendo constituida por
um substrato ductil (interior da amostra) e uma camada de superficie fragil
como na Figura 6.24, para os compositos PPSM.

Interior da amostra

(a) (b)

Figura 6.24: imagem da vista de topo da regido fratura de amostra de PPSM (a)
depois do envelhecimento acelerado por um periodo de 5 semanas
e desenho esquematico desta vista em 2D (b).

Na imagem da fratura verificou-se uma regido de aparéncia
caracteristica de fratura fragil (superficie lisa), destacada no esquema da direita
como uma camada mais clara. Observou-se apenas uma superficie degradada
visto que as amostras foram expostas apenas de um lado, isto é a luz foi
incidida em apenas uma das superficies da amostra. Este comportamento de
fratura foi claramente visivel durante o ensaio de tragdo onde ao se atingir um
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determinado valor de deslocamento teve-se a ruptura da camada degradada e
o restante da amostra continuou se deformando até a ruptura.

Quando se tem amostras de menor comprimento de ligamento, tem-se
uma quantidade de substrato ductil diminuida em relagao as amostras de maior
comprimento o que pode provocar um efeito sobre as propriedades mecanicas
e comportamento de fratura do polipropileno exposto a radiagdo UV, passando
bruscamente do comportamento ductil para um comportamento fragil e ou pela
possibilidade de uma transigdo de plano de tensdo/plano de deformacao
(Yakimets et al., 2004). |
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Figura 6.25: Curvas F x d obtidas no ensaio de tracdo uniaxial, corpos de prova
com espessura de 2 mm, para amostras de polipropileno puro antes
e depois do envelhecimento para comprimento de ligamento de 21
mm {(a) e comprimento de ligamento de 15 mm (b}).
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A mudanga no comportamento de fratura das amostras envelhecidas
esta mais claramente evidenciada na representagdo grafica (Figura 6.26) dos
valores do trabalho fotal especifico de fratura (wy) versus o comprimento do
ligamento para amostras de polipropileno puro antes e depois do
envelhecimento. A partir dos resuitados foi aplicada uma regressdo linear
seguida da extrapolacdo até um valor do comprimento igual a zero e desta
linearizag&o foram obtidos os valores dos pardmetros do EWF (Figura 6.26).

Pela Figura 6.26 ficou evidenciada uma diminuicdo da tenacidade a
fratura do polipropileno quando submetido ao envelhecimento acelerado. Isso
ja era esperado, pois além do entalhe e pré-trinca somaram-se a estes defeitos
as fissuras superficiais que se formaram espontaneamente (Figura 6.21 b)
apés 5 semanas de exposicdo aos raios UV. Esse efeito foi similar ao
reportado na literatura (Schoolenberg & Meijer, 1991; Schoolenberg & Vink
1991; Stark & Matuana, 2006; Seldén et al., 2004; Ndiaye et al., 2008; Santos
et al.,, 2011 Yakimets et al., 2004) e segundo estes, ¢ efeito da fotodegradagao
influencia as propriedades mecdanicas da matriz.

Pela Figura 6.26 (b), obteve-se uma evidéncia de interceptagac negativa
com a extrapolagao para ligamento igual a zero o que foi confirmada no valor
negativo de w, para amostras apds envelhecimento. Isso vem confirmar uma
mudanga de comportamento de fratura. Segundo estudos descritos por Barany
et al., 2010, um valor de w, negativo representa uma mudanga no modo de
falha (ductil-fragil) ou transigdo de estado plano tensao/deformacgio das
amostras durante o carregamento.

A diminuigdo do w, pode ser atribuida a formagéo da camada danificada,
pois nesta camada ocorre predominincia de cisbes de cadeia, assim foi
necessaria uma quantidade de energia bastante reduzida para promover a
ruptura do material, visto que w. representa a energia necessaria para gerar
novas superficies e quebrar toda forma de interag&o no plano da trinca na zona
de processo (Wong & Mai, 2004; Yakimets et al., 2004; Barany et al., 2010).

Por outro lado, observou-se um aumento consideravel da energia
plastica dissipada na zona externa a zona de processo (Bw), porem ¢é dificil

afirmar qual medida de energia exata, visto que se obteve uma mudanga no
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comportamento de fratura, de forma que para melhor encontrar o valor desta
energia se propde a aplicar o método, em trabalhos posteriores, se propde

aplicar o método de parti¢do de energia como recomendado por Barany et al.,
2010.
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Figura 6.26: Curva de regressao linear do trabalho especifico de fratura versus
comprimento do ligamento de amostras de polipropileno puro antes
e depois do envelhecimento artificial por um periode de 5 semanas.

Com o objetivo de se avaliar ¢ efeito do envelhecimento nos pardmetros
do método EWF apresentados pelo compdsito PP5M foram plotadas curvas de
F x d representando este compésito antes e depois da exposi¢do a radiagao
UV-A, Figura 6.27 (a) e (b), respectivamente. Observou-se que, de forma
semelhante ao comportamento mostrado pelo polipropileno puro, para o grupo
de curvas representativos das amostras n@o envelhecidas tem-se uma auto
similaridade entre estas, com ja mostrado no item 6.2. Enquanto que o grupo
de curvas representativo das amostras apés exposicdo a radiagdo UV-A
também se mostra dividido em dois subgrupos com caracteristicas distintas
(Figura 6.27 (b)): subgrupo | para amostras de maior comprimento de ligamento
(21 =1z 25), apresentando caracteristicas de material ductil, e subgrupo Il para
amostras com comprimento de ligamento de menor extensdo (13 €1z 19), com
caracteristica de material fragil. De forma semelhante ac mostrado pelo
PPpuro, ndo existe similaridade entre as curvas, como pode ser confirmado na
Tabela 6-6. Observa-se um aumento no valor da tensdo liquida com o
crescimento do ligamento o que caracteriza um modo misto de fratura (tenséo
plana/deformagdo plana). Neste caso nao se tem medidas validas para os

parametros do método EWF, podendo se ter apenas valores qualitativos. ,
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Na primeira série de curvas representando o subgrupo | tem-se, uma
regido de comportamento elastico linear, seguido de um ponto de forga
maxima, uma regido caracteristica de escoamento seguido de elevado
deslocamento e posterior rasgamento e ruptura total, comportamento
semelhante ao apresentado por amostras ndo envelhecidas de mesmo
comprimento de ligamento. Porém, para a série de curvas representando o
subgrupo |l tém-se curvas com caracteristica de material fragil com baixo valor
de forga no ponto maximo e elevada redugao no deslocamento até a ruptura,
guando se compara as amostras antes do envelhecimento de mesmo
comprimento de ligamento.

Semelhante ao ocorrido com o polipropileno puro os valores de tenséo
maxima descritos na Tabela 6-6 mostram uma variagao muito grande entre
eles ficando claro um aumento no valor da testa quando se tem aumento no
comprimento de ligamento, o que caracteriza um modo misto de fratura (tensao
plana/deformagao plana). Neste caso os dados n&o representam medidas
validas para o método EWF.
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PP5M depois do envelhecimento
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Figura 6.27: Curvas F x d tipicas do método EWF obtidas no ensaio de tracao
uniaxial, corpos de prova com espessura de 2 mm, para amostras de
polipropileno com 5% de particulas de madeira (PP5M) antes do
envelhecimento (a) e depois do envelhecimento (b).

Tabela 6-6. Tensdes liquidas maximas atingida por cada comprimentc de
ligamento para amostras do compdsito PPSM apods exposicdo ao
envelhecimento acelerado.

Ligamento Tenséo maxima
] omax (MPa)

15 11,21

17 8,69

19 7,89

21 14,51

23 20,04

25 22,21
om 14,11
omin 11,23
agmax 14,35

Para melhor visualizar a mudanga no comportamentc desses dois
subgrupos de curvas mostradas pelas amostras do compésito PP5M depois do
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envelhecimento devem-se observar as curvas destacadas na Figura 6.28 (a) e
(b) as quais mostram curvas F x d representativas do subgrupo de amostras de
maior comprimento de ligamento (21 <1 2 25) e para o segundo subgrupo com
comprimento de ligamento de menor extensio (13 < | 2 19), respectivamente.
Quando da analise da Figura 6.28 (a) verificou-se que o envelhecimento
acelerado promoveu uma variagdo nos resultados, onde se observou uma
reducdo em tornc de 34% no valor da forga maxima e de 17% no deslocamento
até a ruptura. Vale ressaltar que estes valores se repetiram para os demais
comprimentos de ligamento deste subgrupo, ficando evidenciado que, para
estas dimensbes de amostras, o envelhecimento aceleradc promoveu, de
forma semelhante ao ocorrido com o polipropileno puro, mudangas pouco
relevante sobre as propriedades mecanicas do compdsito PP5M.

No entanto, quando se compara o0s resultado do subgrupo Il {(Figura 6.28
(b)), representado aqui por amostra de comprimenio de ligamento igual a 15
mm, com curvas de mesmo comprimento de ligamento antes do
envelhecimento verificou-se uma diferenca significativa nos resultados, onde se
teve uma redugdo em tornc de 45% na forgca maxima e de 57% no valor do
deslocamento até a ruptura. Ficou evidente que para amostras com menor
comprimento de ligamentc o envelhecimento acelerado apresentou influéncia
mais significativa que para aguelas de maior comprimento de ligamento. Isso
possivelmente pode ser afribuido a diminui¢do da espessura da amostra apds

exposi¢ao, visto que se teve formagao da camada degradada.
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Figura 6.28: Curvas F x d obtidas no ensaio de tragdo uniaxial, corpos de prova
com espessura de 2 mm, para amostras do compdésito (PP5M) antes
e depois do envelhecimento para comprimento de ligamento de 21
mm (a) e comprimento de ligamento de 15 mm (b).

Semelhante ao ocorrido no polipropileno puro, o envelhecimento
acelerado promoveu uma mudanga no comportamento de fratura das amostras
do composito. 1sso esta evidenciado na representacio grafica (Figura 6.29 (b))
dos valores do trabalho total especifico de fratura (wy) versus o comprimento do
ligamento para amostras do compaosito depois do envelhecimento.

Evidenciou-se também pela Figura 6.29 que, em comparagado as
amostras ndo expostas (Figura 6.29 (a)), foi necessario uma menor quantidade
de energia para fraturar o composito envelhecido. Resultados similares foram
apresentados na literatura (Schoolenberg & Meijer, 1991; Schoolenberg & Vink
1991; Stark & Matuana, 2006; Seldén et al., 2004; Ndiaye et al., 2008, Santos
etal, 2011 Yakimets et al., 2004). Outro evento retratado na Figura 6.28 (b) é a
interceptagdo negativa com o eixo das ordenadas (valor negativo para ¢
trabalho essencial especifico de fratura (w,)) para amostras depois do

envelhecimento. De forma semelhante ac polimero puro, tem se a confirmag&o
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de uma mudanga no modo de falha (ductil-fragil) das amostras envelhecidas
durante o carregamento.

A diminuicdo no valor do w, das amostras envelhecidas pode ser
explicada pelo fato da degradacdo ocorreu preferencialmente na camada
superficial, deixando um nucleo inalterado, assim avaliam-se amostras de
menor espessura que aquelas n&o envelhecidas. Além disso, a energia de
fratura diminuiu porque se tem a formagdo de defeitos (trincas) na superficie
exposta 0 que facilita a propagacgio e geragdo de novas trinca, levando a
necessidade de menor energia para ruptura das amostras. Isso tem sido
relatado na literatura (Horst & Spoormaker, 1996 Wong & Mai, 2004; Yakimets
et al., 2004; Barany et al., 2010).

Corroborando os dados obtidos para o polipropileno puro observou-se
um aumento no valor da energia plastica dissipada na zona externa a zona de
processo (8w,), porem com o objetivo de se justificar este valor e também do
w,, fica proposto a aplicagdo do método, em trabalhos posteriores, fazendo uso

de particdo de energia, como recomendado por Barany et al., 201.

w, = 180 KJ/m®
300 |

pw_ = 4,98 KJ/m’ 10
1R* = 0,3942

PP5M antes do envelhecimento

0 5 10 15 20 25 30
Ligamento (mm)
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Figura 6.29: Curva de regressdac linear do trabalho especifico de fratura versus
comprimento do ligamento de amostras do compdésito (PP5M) antes
e depois do envelhecimento artificial por um periodo de 5 semanas.

Ac se comparar os valores dos parametros obtidos para o polipropileno
e para o compodsito verificou-se que, mesmo o0 compésito tendo apresentado
uma superficie mais fissurada, o mesmo parece permanecer com suas
propriedades menos afetadas que amostras de polipropileno sem carga. Isso
pode ser devido a dois mecanismos diferentes: a) as particulas de madeira
podem ter exercido um efeito de prote¢ao dificultando a passagem de radiacao
para o interior da amostra, o que limita a penetra¢do de radiagao UV e, como
consequéncia, uma camada superficial com menor profundidade foi degradada,
como explicado por Seldén, 2004, ou b) apds o periodo de exposigao a
multiplicagdo das trincas superficiais formaram uma camada extremamente
degradada, descoiada do restante da amostra, passando a ser protetora
impedindo que as trincas se propaguem para o material ndo degradado, como
mostrado por Schoolenberg & Meijer, 1991.
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7 CONCLUSOES

Através deste trabalho pode-se concluir que:

O meétodo EWF se mostrou eficiente para avaliar a tenacidade a fratura do
polipropileno puro e seus compésitos tendo como fase dispersa particulas de

madeira.

Para todas as amostras dos compésitos, o trabalho essencial especifico de
fratura, we, foi consideravelmente menor do que aquele apresentado pelo PP
puro e a dissipagdo de energia plastica, w,, diminuiu acentuadamente com o

aumento do teor de particulas de madeira.

A presencga do um teor de particulas de 25% na matriz de polipropileno leva
a um valor negativo do Sw, indicando uma mudanc¢a no modo de falha (ductil

para fragil) deste compésito.

A presenga de um agente de acoplamento no compdsito contendo 5% de
particuias de madeira (PP5M) promove uma recupera¢do no valor do w,
enquanto que a presencga deste aditivo levou a uma diminuigdo do trabalho
nao-essencial especifico de fratura (Bwp).

A espessura dos corpos de prova afeta de forma significativa o valor do
trabalho essencial de fratura (we), enquanto que o trabalho nao-essencial
especifico de fratura (Bwp) foi pouco afetada por este fator.

Para as condi¢bes estudadas nado se conseguiu valores validos do
pardmetro EWF para amostras apos envelhecimento acelerado. Mostrando
grande efeito de horda e transigdo de estado plano de tensao/deformacéo
durante realizacio dos ensaios. Porém, foram obtidos valores para uma andlise
qualitativa.

O processo de fotodegradagao na matriz de polipropileno foi acelerado pela
presenga das particulas de madeira.
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De forma qualitativa o envelhecimento acelerado promoveu diminuigéo
significativa do trabalho essencial especifico de fratura (w,) e aumento da
energia plastica dissipada na zona externa a zona de processo (8w;), tanto

para matriz de polipropileno quanto para o composito PPSM.
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8 SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Estudo de amostras com comprimento de ligamento variando de 9 a 18mm;

Uso de particdo de energia para entender melhor a mudanga ductil-fragil e
transigdo de estado plano de tensao/deformagao.

Estudo da influéncia do tratamento térmico com corpos de prova de menor
espessura (2 mm).

Aplicar medidas de micredureza para identificar o skin-core;

Aplicar ensaios de tragdo nas diregoes TD e MD para verificar influéncia do

alinhamento das cadeias durante processamento;

Estudo da separagdo da zona interna de processo (IOPZ) e zona plastica

exterior DOPZ através de espectrofotometro,
Desenvolvimento de software para fornecer os parametros do EWF a partir da
alimentacdo dos valores trabalho total de fratura e dimensdes dos corpos de

prova.

Estudar melhor a propagagdo da trinca apds exposi¢do a radiagao UV para
diferentes espessuras dos corpos de prova dos compositos.

Estudar a influéncia do tamanho das particulas de madeira nos parametro do
metodo EWF.

Verificar a influéncia do grau de cristalinidade (através de analise de

calorimetria diferencial exploratdria) nos paradmetro do método EWF.
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ANEXO |

Memdrias de calculo das tensdes maximas, apds aplicagdo de critério de
Hill, valores de tensdo no escoamento, médulo elastico e medidas do raio

plastico das composigdes estudadas.

PP puro com espessura de 3 mm

Ligamento Tensao maxima
| (mm) omax (MPa)
13 21,77
15 22,54
17 22,05
19 19,08
21 19,08
23 20,48
25 19,56
E (MPa) 820,00
oy (MPa) 14,95
om 20,65
omin 18,59
omax 23,75
we KJ/m? 145,65
2rp (mm) 170,25
t<< 243,61

PP puro com espessura de 2 mm

Ligamento Tensdo maxima
| (mm) omax (MPa)

13 25,07

15 26,57

17 22,52

19 23,42

21 21,79

23 2471

25 21,01
oy (MPa) 14,34
E (MPa) 823,00
om 23,58
omin 21,23
omax 27,12
we KJ/m? 466,70
2rp (mm) 594,85
t<< 813,63

129



PP5M com espesssura 3 mm

Ligamento Tensd@o maxima
I (mm) omax (MPa)

13 18,10

15 18,67

17 18,06

19 17,29

21 16,63

23 17,57

25 17,42
oy (MPa) 14,34
E (MPa) 823,00
om 17,68
omin 15,91
omax 20,33
we KJ/m? 772
2rp (mm) 9,84
t<< 13,4589

PP5M10AM com espesssura 3 mm

Ligamento Tensdao maxima
| (mm) omax (MPa)
13 18,62
15 18,48
17 19,99
19 18,53
21 17,85
23 18,01
25 18,80
oy (MPa) 14,16
E (MPa) 1059,00
om 18,61
omin 16,75
omax 21,40
we KJ/m? 27,86
2rp (mm) 46,86
t<< 4919
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PP15M com espesssura 3 mm

Ligamento Tensdo maxima
| (mm) omax (MPa)
13 14,78
15 18,79
17 18,09
19 16,81
21 16,23
23 15,8
25 16,32
oy (MPa) 14,16
E (MPa) 1242,00
om 16,69
omin 15,02
omax 19,19
we KJ/m? 6,45
2rp (mm) 12,72
t<< 11,39

PP25M com espesssura 3 mm

Ligamento Tensao maxima
| (mm) omax (MPa)
13 21,06
15 19,48
17 17,95
19 18,15
21 17,74
23 19,57
25 17,37
oy (MPa) 14,16
E (MPa) 1331,00
am 18,76
omin 16,88
omax 21,57
we KJ/m? 6,45
2rp (mm) 13,64

t<< 11,39
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PP espessura 2 mm envelhecido

Ligamento Tensdo maxima
| oma_(MPa)
15 7,27
17 12,03
19 8,16
21 19,07
23 20,61
25 22,21
oy (MPa) 2,56
E (MPa) 886
om 14,893
omin 13,403
omax 17,126
we KJ/m? -1520
2 p(mm) -2719
t<< -5E 05

PP5M espessura 2 mm apos envelhecimento

Ligamento Tensdo maxima
| (mm) omax (MPa)

15 11,207
17 8,6858
19 7,9868
21 14,506
25 20,043

oy (MPa) 14,34

E (MPa) 823

om 12,486

omin 11,237

omax 14,358

we KJ/m? -449

2rp (mm) -572,29

t<< -160967
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ANEXO II

Projeto de suporte do disco de corte.

s

Dovutorado

Montagem Suporte

i

Givanido P. 104

Givamido P. ™ w04m Montagem
Everton 5. Y L
EverfonS. ' woem LZora lonara

A 1: Projeto de suporte do disco de corte.

A4

”n
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