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Resumo

Freitas, Patricia Guimaraes Monteiro; D’Almeida, José Roberto Moraes
(Orientador); Estimativa do comportamento mecénico e da vida atil de
reparos de juntas coladas de sobreposi¢éo dupla quando submetidos ao
efeito da variacdo da temperatura em ambiente de névoa salina. Rio de
Janeiro, 2023. 191p. Tese de Doutorado - Departamento de Engenharia
Quimica e de Materiais, Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro.

Os materiais compositos foram desenvolvidos para substituir o uso de ligas
metélicas em aplicagdes de alto desempenho, se tornando materiais muito utilizados
devido a uma ampla combinacdo de propriedades mecanicas. O setor de oleodutos,
com o passar dos anos, tem enfrentado problemas nas tubulacdes devido ao
envelhecimento e deterioracdo causados, principalmente, pela corrosdo. Para
solucionar esses problemas, normalmente, sdo utilizados reparos convencionais
feitos com materiais metalicos tendo a finalidade de substituir a parte danificada.
Porém, esse processo é muito trabalhoso e o setor de oleodutos tem visto como
alternativa o uso de materiais compdsitos poliméricos reforcados com fibra como
reparo. As principais vantagens em relacdo aos reparos convencionais sao a alta
relacdo resisténcia-peso, a baixa concentracdo de tensdo e a fécil aplicacgdo.
Entretanto, muitos estudos ja mostraram que quando expostos a ambientes
agressivos como temperatura, umidade e radiacdo ultravioleta, os materiais
compdsitos podem se deteriorar, ou seja, perdem suas propriedades mecanicas.
Com isso, é importante analisar o efeito desses ambientes com o intuito de prever
0 comportamento mecanico, a vida Util e as possiveis falhas do reparo de juntas
coladas. Com a finalidade de entender o comportamento mecanico, a adesdo e a
vida atil da junta adesiva, 0 objetivo desse trabalho foi analisar o envelhecimento
de reparos em uma atmosfera salina. Foram utilizadas juntas Double-Lap Shear —
DLS de composito polimérico reforcado com fibra de vidro sobre um substrato de
aco. As juntas foram fabricadas com quatro tipos tratamentos superficiais
diferentes: 1) Sem Silano / lixamento manual; 1) Sem Silano / maquina Monti; I11)
Com Silano / lixamento manual; 1) Com Silano / maquina Monti. Os reparos de

juntas coladas foram analisados em relagéo aos efeitos de temperatura (35°C, 55°C



e 70°C) e da exposicdo a ambientes de névoa salina por um tempo de
envelhecimento de até 6830h. O efeito do envelhecimento e a variagdo das
propriedades mecanicas foram avaliados pelo ensaio destrutivo DLS e foi utilizado
0 ensaio ndo destrutivo de ultrassom para detectar o tamanho e localizagdo dos
defeitos. Como resultado, observou-se que quanto maior a temperatura de
envelhecimento mais répida foi a degradacgéo das propriedades mecéanicas e que as
amostras que possuem silano, mantiveram maior resisténcia ao longo do tempo de
envelhecimento. Também foi observado que o modo de falha de junta mudou com
0 passar do tempo e da temperatura tornando a falha adesiva a mais comum. Em
relacdo ao ensaio de ultrassom, foi observado que a técnica de ultrassom foi
eficiente para localizar e dimensionar o tamanho dos defeitos. Porém, ndo foi
possivel fazer uma comparacdo do aumento da area de defeitos com a variagéo das

propriedades mecanicas.

Palavras-chaves
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Abstract

Freitas, Patricia Guimardes Monteiro; D'Almeida, José Roberto Moraes
(Advisor); Estimate of the mechanical behavior and service life of
double overlap bonded joints repairs when subjected to the effect of
temperature variation in the salt spray environment. Rio de Janeiro,
2023. 191p. Tese de Doutorado - Departamento de Engenharia Quimica e
de Materiais, Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Composite materials have been developed to replace the use of metal alloys
in high-performance applications, becoming widely used materials due to their
broad combination of mechanical properties. Over the years, the pipeline sector has
faced problems in pipelines due to aging and deterioration caused mainly by
corrosion. To solve these problems, conventional repairs made with metallic
materials are usually used to replace the damaged part. However, this process is
very laborious, and the pipeline sector has seen the use of fiber-reinforced polymer
composite materials as an alternative for repair. The main advantages compared to
conventional repairs are high strength-to-weight ratio, low stress concentration, and
easy application. However, many studies have shown that when exposed to
aggressive environments such as temperature, humidity, and ultraviolet radiation,
composite materials may deteriorate, meaning they lose their mechanical
properties. Therefore, it is important to analyze the effect of these environments to
predict the mechanical behavior, service life, and possible failures of adhesive joint
repairs. In order to understand the mechanical behavior, adhesion, and service life
of the adhesive joint, the aim of this work was to analyze the aging of repairs in a
saline atmosphere. Double-Lap Shear (DLS) joints made of fiberglass-reinforced
polymer composite on a steel substrate were used. The joints were made with four
different surface treatments: 1) Without Silane / manual sanding; 1) Without Silane
/ Monti machine; I1I) With Silane / manual sanding; V) With Silane / Monti
machine. The bonded joint repairs were analyzed for the effects of temperature
(35°C, 55°C, and 70°C) and exposure to salt spray environments for an aging time
of up to 6830h. The effect of aging and variation of mechanical properties were



evaluated by destructive DLS testing, and non-destructive ultrasonic testing was
used to detect the size and location of defects. As a result, it was observed that the
higher the aging temperature, the faster the degradation of mechanical properties,
and that samples with silane maintained greater resistance over the aging time. It
was also observed that the joint failure mode changed over time and temperature,
making adhesive failure more common. Regarding ultrasonic testing, it was
observed that the technique was effective in locating and sizing defects. However,
it was not possible to compare the increase in defect area with the change of the

mechanical properties.

Keywords:

Double-Lap Shear; DLS; Repairs; Aging; Composites.
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GFRP: Polimero reforcado com fibra de vidro

LO: Lixamento manual sem silano

MO: Lixamento maquina Monti sem silano

LS: Lixamento manual com silano

MS: Lixamento maquina com sem silano

EVA: Etileno Acetato de Vinila
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1.Introducéo

Frequentemente, as propriedades das ligas metalicas, ceramicas e poliméricas
ndo sdo adequadas para aplicacdes de alto desempenho, o que torna necessario
desenvolver novos materiais para substituir os materiais de engenharia
convencionais. Os materiais compdsitos sdo uma solucdo promissora para essa
demanda [1].

De fato, os materiais compositos passaram por uma grande evolugdo e
desenvolvimento nos Gltimos anos e se tornaram um material amplamente utilizado
em diversos campos de aplicacdo. Propriedades gerais como alta resisténcia
mecanica, baixo peso e custo, tornaram a introducdo desses materiais possivel em
muitas aplicacBes onde materiais historicamente mais tradicionais como metais,
plasticos ou cerdmicas tém sido usados [2].

Diversas estruturas de aco estdo envelhecendo e deteriorando com o passar
dos anos. O método convencional de reparar ou reforcar estruturas de aco
envelhecidas é remover a estrutura inteiramente ou apenas a secao danificada e, em
seguida, substitui-la por uma nova ou repara-la. Porém, esse processo requer grande
volume de material e é trabalhoso. Diversas estruturas sdo dificeis de consertar e
podem ficar sujeitas a corrosdo. O uso de compositos poliméricos refor¢cados com
fibra (PRF) para reabilitar estruturas de aco em deterioracdo tem recebido atencéo
consideravel devido as excelentes propriedades do PRF, como a alta relagdo
resisténcia-peso e flexibilidade na adaptagdo as configuragdes de campo [3].

Assim, reparos com materiais compdsitos poliméricos estdo sendo
utilizados com frequéncia em diversas areas industriais e, nos Ultimos anos, se
observou que ha um répido crescimento no desenvolvimento e aplicacdo de
compdsitos poliméricos com comprovada eficiéncia no reparo de estruturas de aco
[4]. Por exemplo, um dos usos dos materiais compositos reforcados com fibra de
vidro € no reparo de dutos, onde os principais objetivos dos reparos poliméricos sao
estender a vida Gtil do componente e propiciar uma operagéo segura [5].

Atualmente, diversas pesquisas tém se concentrado em investigar a
degradacdo dos compositos poliméricos utilizados em tubulacBes onshore e
offshore. Esse processo de degradacdo ocorre devido & exposi¢do dos compositos

poliméricos a diversos fatores ambientais, tais como variacGes de temperatura,
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ataques quimicos e corrosdo, ocasionando a alteracdo das propriedades mecénicas
[61[7].

Mecanismos de reparo foram desenvolvidos para restaurar a capacidade de
carga de dutos e, assim, existem diversas técnicas de reabilitacdo e métodos de
reparo para tubulagdes onshore e offshore. Dentre essas técnicas pode-se citar o
emprego de juntas coladas, que sdo utilizadas para realizar o reparo nas tubulagdes
[4].

Apesar das melhorias no desempenho oferecido pelos compdsitos
poliméricos reforgados por fibras, estes materiais sdo altamente susceptiveis a
danos, tais como a delaminacdo, fraturas na matriz, fratura interlaminar e perda de
aderéncia fibra/matriz. Todos estes danos podem provocar falha estrutural. Além
disso, varios fatores podem ainda ser responsaveis por danos nestes materiais, tais
como carregamento excessivo, impacto, fadiga, condi¢cbes ambientais, teor de
vazios e, além desses fatores, o processo de fabricacdo pode nédo ser o adequado [8].

O processo de fabricacdo de materiais compdsitos € um processo complexo
e que pode gerar variacGes entre os componentes fabricados. Defeitos na estrutura
do compdsito, quer oriundos do processo de fabricacdo ou gerados durante o ciclo
de vida, podem causar grave reducdo de suas propriedades. 1sso leva a necessidade
de inspecdes de rotina de muitos elementos [2][9].

Portanto, é crucial inspecionar as estruturas de materiais compdsitos, a fim
de avaliar sua integridade estrutural. Com essa finalidade sdo utilizadas técnicas de
ensaios ndo destrutivos (END) e de ensaios destrutivos, que permitem monitorar
danos mecanicos nos materiais compdsitos em condic¢des de servico [10].

De modo geral, 0s ensaios mecanicos destrutivos e nao destrutivos,
realizados em juntas adesivas fabricadas com materiais compdsitos sdo
fundamentais para garantir a confiabilidade de qualquer sistema ou componente
colado. Esses testes sdo realizados para diversos fins, incluindo selecdo de
materiais, aquisicdo de dados para projeto, validacdo, avaliagdo de durabilidade
ambiental e controle de qualidade. Com a realizacdo desses ensaios, & possivel
compreender o comportamento mecanico das juntas coladas fabricadas com
materiais compositos e avaliar os efeitos quando as juntas sdo expostas a umidade
em diferentes ambientes e temperaturas, sendo possivel precaver e evitar falhas

catastroficas [11].
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1.1. Objetivo

O objetivo principal deste estudo consiste em analisar o desempenho mecanico
das juntas adesivas composito/metal com matriz de resina e reforco de fibra de vidro
do tipo Double Lap-Shear (DLS), quando expostas a ambientes Umidos com névoa
salina e submetidas a trés diferentes condi¢cdes de temperatura (35°C, 55°C e 70°C).
A analise sera feita para quatro grupos de amostras com diferentes tratamentos
superficiais: sem silano e com lixamento manual; sem silano e com lixamento com
maquina Monti; com silano e com lixamento manual; com silano e com lixamento

com maquina Monti.

1.2. Objetivos Especificos

e Determinar a resisténcia mecanica das juntas pelo ensaio destrutivo DLS e
avaliar o efeito do tempo e da temperatura de envelhecimento sobre as
propriedades mecénicas das juntas;

e Determinar a presenca de defeitos de fabricacdo nas juntas pelo ensaio ndo
destrutivo de ultrassom e verificar a correlacdo dos defeitos com a
resisténcia mecanica das juntas em funcdo do tempo e da temperatura de
envelhecimento;

e Avaliar o efeito dos tratamentos superficiais no desempenho mecanico das
juntas;

e Estimar a vida atil das juntas empregando os dados experimentais com
modelos matematicos para a extrapolacdo da vida;
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2.Reviséao Bibliogréfica
2.1.Materiais Compaositos

Materiais compdsitos sdo formados através da combinacdo de dois ou mais
materiais com caracteristicas distintas, dando origem a um novo material. Essa
combinacdo resulta em uma melhora das propriedades, como por exemplo:
condutividade, resisténcia mecanica, tenacidade, dureza, densidade, resisténcia a
corrosdo e resisténcia a altas temperaturas, que ndo seriam encontradas nos
materiais individualmente [12][13].

Usualmente, os materiais compdsitos sdo formados por duas fases distintas:
matriz e reforco. A fase descontinua é denominada reforco e a fase continua é
denominada matriz [14].

A fase matriz no material composito, normalmente, estd em maior
quantidade e é a regido que envolve e promove a coesdo do reforco. Além disso, a
matriz apresenta menores propriedades mecanicas quando comparadas ao reforgo
[15].

A matriz dos materiais compdsitos pode ser de natureza metalica, polimérica
ou cerdmica. Os materiais metalicos sdo excelentes condutores térmicos e elétricos
e possuem boa ductilidade. J& os materiais ceramicos sdo resistentes ao calor e sdo
materiais frageis. E, os materiais poliméricos apresentam resistividade elétrica,
baixa densidade e facil conformacéo [15].

A fase reforco do material compdsito, normalmente, estd em menor
quantidade. O reforco apresenta melhores propriedades mecéanicas comparadas com
a matriz e € a fase que atribuird alta resisténcia mecénicas ao material compasito.
O reforco pode ser utilizado em diferentes formas geométricas: fibras
unidirecionais, tecidos ou particulas [15].

Os reforgos que sdo adicionados aos materiais compdsitos concedem a esses
materiais algumas vantagens: boa resisténcia a abraséo, boa resisténcia térmica e
mecanica, boa resisténcia superficial, boa condutividade térmica [16].

A Figura 1 apresenta como 0s materiais compoésitos poliméricos sao
subdivididos [17].
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i MATRIZ \

Particulado Fibras descontinuas Fibras continuas

il

Compdsito Compdsito de Compdsito de Compdsto de  Compdsitode  Compdsito de

particulado  fibra descontinua  fiors descortinus  fibrg continus fibra continua  fibra continua
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Figura 1 - Classificagdo de materiais compdsitos poliméricos convencionais [17].

As propriedades dos materiais compasitos irdo depender de alguns fatores
como: quantidade de teor do refor¢o, geometria, orientacdo, tamanho das particulas,
disposicao das camadas, grau de dispersao e a adeséo da interface fibra/matriz [18].

As falhas nos materiais compositos podem ser provocadas pela adesdao
inadequada entre a matriz e a fibra, ou seja, na interface. A interface pode ser
definida como a regido limite entre a fibra e a matriz, sendo uma regiéo de espessura

finita, representada na Figura 2 [16][19].

Reforgo
(fase dispersa)

Matriz
(fase continua)

®

|
Interface

Figura 2 - Representacdo da matriz, reforco e interface [19].

A regido da interface é a principal responsavel pela transferéncia da
solicitacdo mecanica da matriz para o refor¢o. Ela tera influéncia na rigidez,
tenacidade e comportamento de falha dos materiais compositos. Portanto, além das
propriedades individuais de cada componente do compdsito, a interface deve ser a
mais adequada possivel para aperfeicoar a combinacado das propriedades envolvidas
[20].
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O material compdsito deve ser projetado de maneira que o reforgo suporte
as cargas mecanicas que o material sofrera quando em servico. As propriedades
finais do material compdsito irdo depender da matriz, reforco e interface. Com isso,
para projetar um composito € necessario saber: o tipo da matriz, tipo do reforco e
sua geometria, a proporc¢ao da matriz e a proporcao do reforgo [21].

Devido a alta flexibilidade de propriedades que podem ser obtidas, os
compositos sdo materiais de ampla utilizacdo, pois possuem uma vasta combinacéo
de propriedades resultantes da interacdo entre o reforco e a matriz. Porém, os
materiais compositos também possuem limitagdes, como por exemplo: degradacéo
provocada pela absorcdo de fluido, temperatura e a radiacdo ultravioleta. Esses
fatores irdo afetar as propriedades mecanicas em materiais compdsitos de matriz
polimérica reforcada com fibra [21].

O material utilizado neste trabalho serd composto por uma matriz polimérica
epoxi reforcado com fibra de vidro. Sendo assim, a revisdo dos préximos tépicos

serd focada nesse material.

2.1.1. Matriz Polimérica

O termo polimero é constituido de poli + mero, onde "poli" significa muitos
e "mero" significa partes, ou seja, muitas partes. Os polimeros sdo materiais
constituidos por macromoléculas. As macromoléculas sdo longas cadeias
poliméricas formadas pela repeticdo dos meros que estdo unidos por ligacGes
covalentes [22].

Os polimeros sdo materiais constituidos de macromoléculas organicas,
naturais ou sintéticas. A seda, borracha natural, couro e 1a sdo alguns exemplos de
macromoléculas organicas naturais. Os plasticos e borracha sdo exemplos de
polimeros sintéticos [23].

Os polimeros podem ser classificados em termoplasticos ou termofixos.
Sendo a principal diferenca entre eles o0 seu comportamento quando séo aquecidos.
Os polimeros termoplasticos, com 0 aumento da temperatura, podem ser moldados
diversas vezes, pois, se tornam fluidos/viscosos e com o decréscimo da temperatura
enrijecem. Ja nos polimeros termofixos, também conhecidos como termorrigidos,
com o aumento da temperatura ndo se tornam fluidos. Isso ocorre devido & formagéo

de ligagGes covalentes cruzadas entre as cadeias moleculares [15][23].



O material compdsito com matriz polimérica refor¢ada com fibra é chamado
de compdsito polimérico. A matriz é constituida de uma resina polimérica. Essa
matriz tem como funcdo unir as fibras umas as outras, recobrindo o reforgco e
fazendo que o reforco tenha sua orientacdo e posicionamentos adequados. Quando
submetida a uma tenséo, a matriz deve deformar o suficiente a fim de distribuir e
transferir as tensdes para o componente de reforco. A matriz também possui como
funcdo proteger o reforco contra ataques fisicos e quimicos, corrosdo, abraséo e
danos [24][25].

Os materiais poliméricos, em sua grande maioria sdo materiais de baixa
densidade, isolantes elétricos e térmicos, flexiveis e possuem boa resisténcia a
corrosdo e baixa resisténcia ao calor [23].

As resinas poliméricas mais utilizadas sdo as resinas poliéster, vinil éster e
epoxi. Elas possuem diversas vantagens e desvantagens como pode ser observado
na Tabela 1 [26].

Tabela 1 - Comiaraiéo das resinas Poliéster, Vinil Ester e Eic’)xi iadaitadoi |26‘.

Vantagens Desvantagens
- Altas propriedades térmicas e mecanicas | - Custo superior ao da resina vinil éster
- Alta resisténcia a 4gua - Mistura critica
- Disponibilidade de trabalho por tempos
mais longos
- Baixa contragdo durante a cura
- Boa adeséo
Vantagens Desvantagens
- Facil de usar - Propriedades mecanicas moderadas
- Baixo custo - Alta contracdo durante a cura

- Temperaturas de trabalho limitadas
- Apresenta compatibilidade apenas com
fibras de vidro

Vantagens Desvantagens
- Geralmente € requerida pOs-cura para
- Alta resisténcia quimica que altos valores de propriedades sejam
alcancados

- Propriedades mecénicas superiores as da
resina poliéster

- Boa adesdo as fibras de vidro - Custo superior ao da resina poliéster

- Alta contracdo durante a cura

- Fraca ades&o a fibra de carbono e Kevlar

- Alta concentragdo de estireno
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Para utilizar resinas em materiais poliméricos é necessario realizar uma
selecédo dessas resinas de acordo com os seguintes fatores: aplicagédo, temperatura
de servico, ambiente no qual sera utilizado e propriedades desejadas [28].

Neste trabalho, sera utilizado um compdsito com matriz epdxi. Portanto, os

outros tipos de resinas poliméricas ndo serdo discutidos.

2.1.1.1. Resina Epoxi

A resina epOxi apresenta excelentes propriedades e suas principais
caracteristicas sdo: alta resisténcia quimica e mecanica, boa adesao, boa resisténcia
a corrosao, baixo custo, baixa absor¢do de umidade e menor contragdo na reagdo de
polimerizagdo. Suas propriedades mecanicas, térmicas e estabilidade quimica
justificam sua empregabilidade [29][30].

De fato, dentre os polimeros termofixos, as resinas epoxi sdo consideradas
as mais importantes. Os termofixos possuem uma quantidade significativa de
ligacBes covalentes cruzadas em suas cadeias, 0 que acarreta para as resinas epoxi
boa resisténcia a altas temperaturas, pois as ligacfes covalentes necessitam de uma
alta energia para serem rompidas [31] [32].

As resinas epOxi sdo liquidos orgéanicos de baixo peso molecular,
caracterizada por anéis epoxidicos (Figura 3, [33]), que sdo grupos constituidos por

um atomo de oxigénio ligado a dois atomos de carbono [33].

0
0
[R] —cH —CH,

\ anel epoxidico

Figura 3 - Estrutura molecular da resina epoxi [33].

A reacdo de cura, também conhecida como polimerizacdo, é a reacdo que
transforma a resina em estado liquido para o estado sélido. Apos o processo da cura,
os polimeros termofixos formam uma estrutura tridimensional e, com um aumento

na temperatura ndo sera desfeita a rede tridimensional formada. Isso explica o fato
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dos termofixos ndo serem moldaveis apds o processo de cura. Devido as
reticulacbes formadas entre as cadeias poliméricas, as ligacGes vdo ancorar uma
cadeia em relacdo a outra, impedindo os movimentos de rotacao e vibracdo em altas
temperaturas [34].

O processo de cura consiste na adicdo do agente de cura reativo
(endurecedor), em pequenas quantidades, antes de incorporar fibras na mistura
liquida. Esses agentes de cura irdo reagir com os anéis epoxidicos. O tipo de agente
de cura ird influenciar as propriedades, o ciclo da cura e o desempenho final.
Geralmente, os endurecedores utilizados para resina epdxi sdo: aminas aromaticas,
aminas alifaticas e anidridos [35][36].

A escolha do agente de cura ira determinar se € preciso realizar a cura em
temperatura ambiente ou em temperaturas elevadas. Quando calor é adicionado, o
processo da cura é acelerado. As propriedades de uma resina epdxi curada irdo
depender da composicao quimica do pré-polimero de epOxi e da molécula do agente
de cura [37].

A elevada resisténcia mecanica dos sistemas epdxi € obtida durante a cura.
Pois, durante o processo de cura ocorre a transformacao da resina epoxi em sistemas
tridimensionais insoltveis e infusiveis devido a formagao de ligac6es cruzadas [37].

No periodo de cura, a resina polimérica sofre reducdo de volume devido ao
rearranjo e reorientacdo das moléculas. A resina epdxi ira ter uma reducdo de,
aproximadamente, 2% do seu volume, pois possui pouca reorganizacdo de suas
moléculas. Nas resinas epoxi o processo de cura ira ocorrer preferencialmente nas
extremidades reativas da cadeia polimérica [38].

O processo de cura pode ser dividido nas seguintes etapas: reacao quimica
(liquido viscoso), gelificacdo e vitrificacdo (solido vitreo) [39].

Inicialmente ird ocorrer uma reacdo entre grupos reativos epoxi e grupos
reativos dos endurecedores formando moléculas um pouco maiores. Conforme o
processo de cura for ocorrendo, serdo formadas moléculas de comprimentos
maiores. De acordo com o crescimento dessas moléculas, regides ramificadas serdo
formadas [40].

Na etapa de gelificacdo ocorre a transi¢cdo do estado liquido viscoso para o
estado em gel elastico (borrachoso). Na gelificacdo estdo presentes moléculas
pequenas e ramificadas. Apos a etapa de gelificacdo, o processo de cura ocorrera

de maneira mais lenta devido ao aumento das liga¢fes cruzadas restringirem a
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mobilidade do sistema. O aumento do numero das liga¢des cruzadas, provocard um
aumento na temperatura de transicao vitrea (Tg) e nas propriedades mecanicas. Na
etapa de vitrificacdo ocorrera a transformacéo do estado de gel para um sélido vitreo
[41].

As resinas epoxis podem ser aplicadas em: adesivos, componentes para 0s
setores automotivo e aeroespacial, revestimentos de protecdo e como matriz para
compositos refor¢ados com fibras [42].

Nas Figuras 4 e 5 [26][43] estdo representadas comparacdes das
propriedades mecanicas das resinas epoxis, poliéster e vinil éster. A escolha de uma
resina depende de algumas propriedades como: adesivas, mecénicas, resisténcia a

micro trincas e a degradacdo pelo ingresso de agua [43].

Comparacéo das resisténcias a tracdo das resinas
90-

£
g 804
o 704
IE‘ a0
£ 50
-8 40
[}
o 304
§ 20
E ’ @7 dias a 20°C
H 104 m5 dias a 80°C
e 0 1 -
Poliéster Vinil éster Epéxi
Comparacdo da rigidez das resinas
& 4,5 7
o 3,5
o
T 3
[*]
B 2,5
w
b2
w
wl,5
- -
L 1 @7 dias a 20°C
,g 0,5 4
% g m5 dias a 60°C
b

Poliéster Vinil éster Epdxi

Figura 4 - Propriedades mecanicas: Resinas Poliéster, Vinil éster e epéxi (adaptado) [26].
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Figura 5 - Gréfico de absorcéo de &gua das resinas epdxi, vinil éster e poliéster devido a imersao
em agua a temperatura ambiente [43].

A propriedade adesiva é de suma importancia, pois para garantir uma boa
transferéncia de carga da matriz para a fibra é necessario que a adesdo entre a fibra
e a matriz seja adequada; pois, o desempenho final do compésito é fortemente
influenciado pela interface. Geralmente, sdo realizados tratamentos superficiais nas
fibras para melhorar a adesdo. Dentre as trés resinas apresentadas (poliéster, vinil
éster e epoxi), a resina epdxi apresenta melhores propriedades adesivas [43].

Em relac&o as propriedades mecénicas, é importante conhecer a resisténcia
a tracdo e 0 modulo de elasticidade. A resina epOxi possui melhores propriedades
mecanicas que a vinil éster e poliéster. Essa vantagem nas propriedades mecanicas
pode ser atribuida ao fato da resina epoxi, durante a cura, ter uma reducdo menor
de volume (cerca de 2%) [43].

Ja em relacdo a absor¢do de umidade, vale salientar que todas as resinas
absorvem uma quantidade relativa de 4gua e que a dgua absorvida afetara a matriz
e a ligacdo na interface fibra/matriz, ocasionando perda nas propriedades mecanicas

do material compdsito [43].

2.1.2.Fibras de Vidro

As fibras de vidro sdo as mais comuns de todas as fibras de reforco para
compositos de matriz polimérica (PMC). As principais vantagens das fibras de
vidro sdo: baixo custo, alta resisténcia mecanica e quimica, excelentes propriedades
de isolamento, alto ponto de fusdo, ndo absorvem umidade e possuem baixo

coeficiente de dilatacdo térmica. As desvantagens sdo: baixo moddulo de
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elasticidade, sensibilidade a abrasdo durante 0 manuseio, baixa resisténcia a fadiga
e alta dureza [36].

As fibras sdo os principais elementos que suportam carga em um compaosito.
Elas sdo filamentos continuos e quanto mais fina for a fibra, maior sera a resisténcia
do composito, pois haverd uma maior area de contato entre a fibra e a matriz
[44][45].

As fibras de vidro sdo materiais frageis, pois, ndo apresentam deformacéo
plastica, ou seja, apresentam um comportamento elastico até a ruptura [45].

Algumas caracteristicas das fibras, irdo interferir nas propriedades
mecanicas do compdsito, tal como: orientagdo, comprimento e forma. A orientagéo
da fibra, por exemplo, é o que ira determinar onde o material terd a maior resisténcia
mecanica [46].

Existem diversas maneiras de orientagdo das fibras no interior da matriz.
Quando as fibras estdo orientas na direcdo de aplicacdo da carga (sentido
longitudinal), o material composito serd mais resistente. Se a carga for aplicada
perpendicularmente as fibras (sentido transversal) o compdsito serd menos
resistente [47].

Se as fibras estiverem orientadas de forma aleatoria (compdsito isotropico),
as propriedades do compdsito serdo as mesmas em todas as direcGes. Porém, as
propriedades mecanicas serdo menores quando comparadas com as fibras estiverem
alinhadas (composito ortotrdpico) e as cargas forem aplicadas na direcao das fibras
[48].

A composicao da fibra de vidro consiste em minerais que tem como base
areia (silica), com adicdo de boro, calcério, 6xido de aluminio e éxido de magnésio,
dentre outros. Estas fibras sdo produzidas com diferentes composi¢6es quimicas e,
consequentemente, possuem diferentes propriedades mecanicas e quimicas [49].

As propriedades mecéanicas das fibras de vidro vao depender do tipo de vidro
utilizado. Elas podem ser classificas de acordo com a composi¢éo quimica e, dentre
elas, pode-se citar as fibras dos tipos A, C, E, ECR, R e S [50].

Na Tabela 2 [51] estdo apresentadas algumas propriedades das fibras de
vidrodo tipo E, SeR.
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Tabela 2 - Propriedades das fibras de vidro [51].

Fibras
Propriedade VidroE VidroS VidroR
Densidade (g.cm™) 2,50 2,49 2,55
Maodulo de Young (GPa) 73,0 85,5 86,0
Tenséo de ruptura (MPa) 3400 4580 4400
Deformacédo na ruptura (%) 4,40 5,30 5,20
Coeficiente de expanséo térmica (10%/°C) 5,00 2,90 4,00

A classificagdo da fibra de vidro E se deve ao fato do vidro do tipo E ser um
bom isolante elétrico e possuir boa resisténcia a tracdo e flexdo. A classificacdo C
deve-se ao fato do vidro do tipo C apresentar boa resisténcia a corrosao quimica; a
classificacdo S deve-se ao alto indice de silica, que permite ao vidro do tipo S
suportar temperaturas superiores a outros tipos de vidros e a fibra de vidro do tipo
ECR apresenta propriedades elétrica e mecénica semelhantes a fibra de vidro do

tipo E, aliada a boa resisténcia a acidos [52].

2.2.Degradacédo dos Compdésitos (Envelhecimento)

Os compositos de matriz polimérica estdo sendo cada vez mais utilizados
em diversos setores industriais. Porém, em muitas aplica¢fes, 0 material compdsito
estd exposto a ambientes que podem comprometer sua durabilidade. Por isso, um
ponto importante na observacdo do comportamento de um material composito
polimérico € a sua degradacdo. Prever eventuais alteracdes nas propriedades dos
materiais compdsitos, estimar o tempo de vida e prevenir que o envelhecimento
ocorra € de suma importancia [53].

Os materiais compasitos poliméricos podem se deteriorar conforme seu uso,
processamento ou estocagem. As interacGes ambientais com o material compdsito,
provocam alteragcbes macroscopicas e microscopicas e quando ndo sdo desejaveis
causam a degradagdo do material [53].

Degradacdo € qualquer reagdo destrutiva que pode ocorrer de maneira
quimica, fisica e mecéanica que modifique as caracteristicas e propriedades de um
material polimérico de forma irreversivel. A degradacdo polimérica ira causar
mudancas nas propriedades fisicas, quimicas e mecénicas, devido, principalmente,

a cisao da cadeia principal da macromolécula, limitando a vida atil do material. As
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reacOes de degradacdo podem ser intramoleculares ou intermoleculares podendo
ocorrer por diversos processos [54][55].

Em materiais compdsitos poliméricos, a degradacdo ocorre na matriz, no
reforco, na interface ou no conjunto como um todo. Para analisar a degradacao em
materiais compdsitos é necessario realizar ensaios de envelhecimento, que podem
ser tanto de maneira natural quanto acelerado [56].

No envelhecimento natural, os materiais compoésitos sdo expostos as
mesmas condi¢Oes de uso, ou seja, em condicdes "reais". Porem, como estdo sendo
ensaiados em condic@es reais, esse tipo de envelhecimento é considerado lento por
requerer longos periodos de exposi¢do [56].

No envelhecimento acelerado, as condi¢fes ambientais e de servico séo
simuladas, de forma intensa, a fim de analisar a degradacdo e 0 comportamento do
material ao longo da sua vida util de forma mais rapida. Porém, o resultado obtido
pode ndo ser tdo preciso quando comparado com o envelhecimento natural [56].

A degradacdo polimérica ¢ subdividida em alguns campos de acordo com a
forma de sua iniciacdo. As subdivisbes consistem em degradacdo térmica,
mecénica, fotoquimica, por radiagdo eletromagnética, bioldgica e quimica [57].

O inicio da degradacdo é pertinente ao rompimento da ligagdo quimica
covalente, gerando espécies reativas, responsaveis pela propagacdo do processo.
Para que isto ocorra, é necessario que o material seja submetido a uma fonte de
energia que favoreca a quebra das ligagdes quimicas, tais como calor, luz, radiacao,
tensdo mecanica, ataque quimico ou biol6gico. Alguns fatores como morfologia,
grau de cristalinidade, tensdes mecanicas, presenca de contaminantes, dentre
outros, podem ser responsaveis pela reducdo da energia de ligacdo na cadeia
polimérica, facilitando a quebra de suas ligacdes [54].

Fatores como absor¢cdo de umidade, temperatura e radiacdo ultravioleta
estdo diretamente ligados ao processo de envelhecimento. Sendo que a combinacéo
desses agentes de degradacdo ird atuar como acelerador para que a degradagédo

ocorra.

2.2.1. Degradacao por Absorcédo de Umidade

A degradacdo dos compositos por absor¢do de fluidos ocorre através da

exposi¢cdo da matriz do composito a uma atmosfera Umida ou meio aquoso,
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ocasionando a degradacdo pela penetracdo de agua ou outros fluidos para o interior
do material. A absorcdo ird causar alteragdes no material como dilatacéo,
plastificacdo da matriz, danos na interface fibra/matriz e trincas, reduzindo suas
propriedades mecanicas e sua durabilidade [58].

A degradacéo da fibra de vidro ocorre quando a umidade entra em contato
com sua superficie, devido a adsorcéo das moléculas de 4&gua. Na matriz do material
composito, o ingresso da agua ocorre através da difusdo da agua nos vazios
existentes entre as cadeias poliméricas, do transporte de moléculas de agua para
falhas que existem entre a interface fibra/matriz e através de trincas e vazios que
existem na matriz decorrentes do processo de fabricagao [59].

A difusdo é um processo termicamente ativado, onde as moléculas do fluido
se movimentam de uma regido de maior concentracdo para a de menor
concentracdo, através do transporte de matéria por movimento molecular. Nos
polimeros, € comum que ocorra a difusdo, ja que eles sdo permeaveis, ou seja,
existem volumes livres dentro da parte amorfa do material [60].

A difusdo ocorre quando as moléculas dos fluidos penetram as
macromoléculas dos polimeros, conforme esquematizado na Figura 6 [61]. Na
difuséo o fluido ird penetrar a partir da superficie para o interior do compdsito até
que o equilibrio seja atingido [43] [44].
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Cadeias poliméricas Liquido Polimero plastificado

Figura 6 - Representacdo esquemaética da difusdo de um liquido em um polimero (envelhecimento
fisico) [61].

O processo de plastificacdo e resultante da difusdo de fluidos no material
polimérico e ocorre quando moléculas, que possuem baixa massa molecular,
ocupam os volumes livres das cadeias principais do polimero, permitindo uma

maior mobilidade das cadeias do polimero [62].
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Inicialmente a absorcéo do fluido ird ocorrer na matriz do polimero, através
dos vazios e poros ja existentes, ocasionado dilatacfes e expansdo da matriz,
introduzindo tens@es internas. O aumento gradual dessas tensdes pode, ao exceder
a forca de ligacdo da matriz, gerar trincas, reduzindo as propriedades. A matriz com
trincas tera a absorcéo do fluido mais facil do que uma matriz ndo trincada [63][64].

Apo6s o inicio da absor¢do do fluido, a difusdo ird ocorrer na interface
fibra/matriz, essa difusdo ira acontecer relativamente rapida. O ataque do fluido na
regido da interface, podera causar o descolamento da fibra com a matriz. Em
decorréncia desse processo, acontecera o rompimento de ligagcBes quimicas na
interface fibra/matriz ocasionando seu enfraquecimento, reduzindo a resisténcia
mecanica, aumentando a ductilidade, levando a perda da eficiéncia de transferéncia
de carga entre as fases [64][65].

Outro fator que deve ser destacado € a alteracdo do peso. O peso dos
compdsitos poliméricos reforcado com fibras seré afetado devido absorcdo de dgua
e ocorrera a dissolucdo da resina da matriz se 0 material compadsito ficar exposto
em ambientes aquosos por longos periodos de tempo [66].

A difusdo nos materiais compdsitos poliméricos, em sua grande maioria,
obedece as leis de Fick. Quando a absorcdo de fluido ndo leva em consideracéo a
influéncia do tempo, o processo de difusdo é regido pela primeira lei de Fick,
Equacdo 1. O sinal negativo da equacdo 1 é referente ao fluxo ocorrer na direcao

oposta a dire¢do do gradiente de concentragéo [15]:

J=-D 4 1)
sendo:

J — fluxo;

D — Coeficiente de difusdo (cm/s);

dc/dx - Gradiente de concentracao.

Na prética, geralmente, o processo de difusdo obedece a segunda lei de Fick,
isto €, ocorre no regime ndo estacionario. A segunda lei de Fick estabelece que o

tempo iré influenciar na concentracdo de fluido absorvido [15]:
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0C 0 aC
7= ax Do (2)

Um dos principais modelos utilizados para calcular a difusdo em compdsitos
é 0 modelo proposto por Shen e Springer [67]:

b=n (o) (%) @

Sendo:

M., - valor na saturagéo;

h — espessura da amostra;

M1 e M2 sdo o percentual de peso ganho no tempo t1 e t2.

Como ja dito anteriormente, a difusdo € um processo termicamente ativado.
Com isso, a velocidade em que ocorrerd o processo de difusdo dependera
diretamente da variacdo de temperatura, sabendo-se que quanto maior a
temperatura, maior sera a velocidade de absorcdo de umidade. A correlacgdo entre a
temperatura e o coeficiente de difusdo, velocidade com que ocorrera o processo de
difusdo, pode ser descrita pela equacéo (4), conhecida como equacéo de Arrhenius
[68]:

D(T) = Dy exp (— i—‘;) 4)

Ea - Energia de ativacédo para a difuséo (kJ/mol);
Do - Constante do material associada ao tipo de liquido usado no envelhecimento;
T — Temperatura (K);

R - Constante dos gases ideais (J/mol K).

A Figura 7 apresenta um gréafico tipico de absorcdo Fickiana. A curva
apresenta as seguintes caracteristicas: inicialmente o grafico apresenta uma regiao
linear de M% (percentual de ganho de peso) em funcéo da raiz do tempo. Com o
aumento do tempo a curva alcancga, suavemente, o nivel de saturacdo Moo, que se

mantém constante no decorrer do tempo [69].
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Figura 7 - Gréfico tipico da absor¢do Fickiana [69].

A condigdo para se obedecer ao comportamento da lei de Fick sé é vélida
qguando sdo mantidos constantes os valores obtidos na saturagdo durante todo o
experimento, ou seja, que seja mantido o equilibrio local da absorcao na superficie
do material com o liquido penetrante [43].

Alguns materiais compdsitos ndo vdo obedecer ao comportamento de
absorcéo de umidade utilizando o modelo de absor¢éo Fickiana. Os autores Adan e
Van der Wel [69] descreveram que a absorcao que ndo segue 0 modelo de Fick (ndo
Fickiana — Anbmala) é observado em materiais que ndo correspondem as
caracteristicas classicas de absorc¢do. Os perfis de absor¢do ndo-Fickiano podem ser
classificados de acordo com a aparéncia dos graficos e podem ser divididos em:
absorcdo em dois estagios e absorcdo sigmoidal [69].

A curva de absor¢do em dois estagios € um tipo de difusdo anémala
frequentemente encontrada e a curva tipica esta representada na Figura 8. A curva
inicia tendo um comportamento de difusdo Fickiana até que seja atingido o nivel de
saturacdo tipico de absorcdo Fickiana. Porém, nesse ponto ainda ndo se atingiu a
saturacdo real e a curva sera estendida para uma regido ndo Fickiana.

O nome absorcao em dois estagios é escolhido uma vez que a curva parece
ser composta de duas partes diferentes: (1) absorcédo Fickiana rapida; (2) absorcéao

lenta ndo Fickiana. Por fim, a saturacdo serd alcancada.
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Figura 8 - Curva de absor¢do em dois estagios [69].

A curva de absorcao sigmoidal é outro tipo de difusdo anémala encontrada
e a curva tipica esta representada na Figura 9. A curva possui em formato de “S”,
possuindo um ponto de inflexdo. Esse modelo envolve a penetracdo da umidade
para interior do polimero ocorrendo de forma Fickiana, porém, em certo momento
torna-se ndo Fickiana devido ao estabelecimento lento de equilibrio na superficie
[69].

relative mass uptake [kg kg']

—

-I."limc |h': :J

Figura 9 - Curva de absorcdo em dois sigmoidal [69].
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O estudo realizado por Rahmaan et al. [70], teve como objetivo estudar a
durabilidade, o comportamento do composito através da absor¢do de umidade, 0s
mecanismos de degradacdo e as propriedades mecanicas de materiais compdsitos
poliméricos (vidro/poliéster), de oito camadas dispostas em orientacfes simétricas
[0/90/90/0] e anti-simétricas [0/90/0/90]. Estudando o impacto da exposicéao a alta
umidade, 98% de umidade relativa, simulando as condic¢des externas da regido do
Golfo [70].

As amostras foram colocadas em uma sala com alta umidade por um tempo
de 2000 h. As amostras envelhecidas foram analisadas através do teste de flexao de
trés pontos, a fim de avaliar o impacto da exposi¢do a umidade no médulo de flexao
e na resisténcia dos laminados. Através do microscopio eletronico de varredura
(MEV) foi possivel analisar a microestrutura das amostras fraturadas [70].

Os resultados mostraram que o ambiente Umido afetou o modulo e a
resisténcia a flexdo das amostras expostas a umidade. Os laminados simétricos
perderam, aproximadamente, 54% da rigidez a flexao e 19% da resisténcia a flexao,
enguanto as amostras anti-simétricas perderam 27% da rigidez a flexdo e 7% da
resisténcia a flexdo. Através da analise do MEV, foi possivel observar que o
principal contribuinte da perda de rigidez foi a perda de adeséo entre as fibras e o

polimero [70].

2.2.2.Degradacado Térmica

A degradacdo térmica de um polimero acontece quando o polimero é
exposto a variacdes de temperaturas ocasionando uma mudanca quimica sem que
haja a necessidade de agentes quimicos para que isso aconteca [71].

Em temperaturas elevadas, a absorcdo de umidade pela matriz seréd
favorecida, pois, a temperatura ira interferir na cinética de absorcéo da agua. Com
iss0, a matriz sera degradada mais rapidamente [64].

Outro impacto a ser considerado do efeito da temperatura, é a dilatacdo
térmica. Se a matriz e as fibras apresentarem coeficientes de expansdo térmica
diferentes, as fases dilatardo em propor¢des desiguais, causando tensdes termicas
na regido da interface fibra/matriz. Com essa diferenca na dilatacdo, haverd o

aparecimento e propagacao de trincas [64].
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Por exemplo, nas aplicagdes na industria aerondutica, 0s compositos sao
submetidos a variacdo de temperatura e, com isso, sdo geradas tensOes
interlaminares entre as fases devido a diferenca do coeficiente da expansao téermica
de cada fase [72]. Na Figura 10 [73], esta demonstrado como um composito ira se

comportar quando esta submetido a baixas temperaturas.
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Figura 10 - Efeito do resfriamento da matriz em torno da fibra, representando as tensdes de tragéo
e compressao [73].

Como pode ser observado na Figura 10, a matriz e a fibra possuem
coeficientes de expansdo térmica diferentes. A contragdo volumétrica que a matriz
apresenta, ird gerar forcas compressivas na fibra. Com isso, tensfes cisalhantes
serdo formadas na interface fibra/matriz e havera o surgimento de micro trincas e
delaminacdo. A delaminacdo, ira colaborar para criacdo de uma regido de maior
concentracdo de tenséo, ocasionando a formag&o de novas trincas [74].

Devido ao fato das fibras de vidro possuirem temperatura de fusdo mais
elevada que a matriz, deve-se considerar como temperatura de trabalho do material
composito a temperatura de transicao vitrea (Tg) da matriz, pois ela ird comandar o
processo de degradacédo térmica [64][65].

Os materiais poliméricos em sua grande maioria ndo sdo quimicamente
puros, contendo impurezas e aditivos. Com o aumento elevado da temperatura esses
elementos presentes no polimero reagem com a matriz fazendo com que néo seja
possivel saber se 0 material sofreu degradacdo termoquimica ou degradacéo térmica
[61].

O principal fator que mostra se o material sofreu degradacdo térmica é a sua
perda de massa. Além disso, é observado mudancas na coloragdo do material [71].

Cineticamente a degradacéo térmica € perceptivel a partir do momento em
que a temperatura elevada induz reacdes, rompendo a cadeia principal. Enquanto
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ndo h& ruptura da cadeia principal o polimero ainda ndo sofreu degradacdo pelo
excesso de temperatura [71].

A fim de descobrir o quanto um polimero resiste a altas temperaturas faz-se
necessario conhecer sua estabilidade térmica. A estabilidade térmica de um
polimero ¢é a capacidade que o material tem de resistir a altas temperaturas sem
sofrer degradacdo, sendo assim a temperatura mais alta no qual o polimero suporta
sem degradar, ou seja, sem perder suas propriedades mecanicas [71].

Um dos métodos utilizados para a analise térmica de um polimero é a analise
termogravimétrica (TGA), que é uma técnica que permite a analise da variacdo da
massa em funcdo da temperatura controlada. Seu resultado ira fornecer dados sobre
a transicdo térmica e estabilidade do material conforme a variacdo controlada da
temperatura. A degradacdo do material se inicia quando ele comeca a perder massa
em relacdo ao seu peso inicial [75].

O resultado da TGA é dado através de uma curva onde é registrada a
variacdo de tempo ou temperatura por variacdo de massa, em termos de

porcentagem como pode ser observado através da Figura 11 [75][76][77].
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Figura 11 - Curvas TGA para amostras de resina isoftalica e resina fenélica [77].

Os autores Schmidt e d’ Almeida [77] estudaram o comportamento mecénico

de dois materiais compdsitos apds serem submetidos a um aumento de temperatura.
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Um compdsito possui uma resina de poliéster isoftalico como matriz e o outro
utiliza uma resina fendlica. Antes da caracterizacdo mecénica, analise
termogravimétrica (TGA) foi realizada para determinar as temperaturas de inicio
da degradacdo térmica. A partir dos resultados da analise térmica, foi escolhida uma
temperatura de 250°C como a temperatura maxima a ser utilizada, como pode ser
observado na Figura 11. As propriedades mecanicas dos dois compdsitos foram
analisadas através do teste de flexdo de trés pontos com 25 amostras de cada
composito. Os resultados mostram que 0 compdsito com matriz de resina isoftalica
perdeu sua integridade mecénica com o tempo de exposicdo a temperatura,
enquanto o compdsito com matriz fendlica manteve suas propriedades devido a sua
estabilidade térmica [77].

Também foi observado que o comportamento da resina isoftalica, quando
exposta a uma temperatura de 250 °C, foi resultado da degradagdo da matriz e a
falha da matriz em transferir a carga para as fibras. Com isso, 0 compdsito perdeu
sua resisténcia mecanica mesmo no menor tempo de exposi¢do de 30 min, mas nao
apresentou perda de rigidez, porque essa propriedade é principalmente governada
pelas fibras [77].

Como pode ser observado, a analise da TGA é de extrema importancia para
0 estudo de degradacdo térmica polimérica, a fim de determinar qual temperatura o
material comeca a degradar podendo assim escolher onde 0 mesmo se encaixa para
cada aplicagéo [77].

Conclui-se que as variagdes térmicas produzem o aparecimento de tensdes
entre camadas, propiciando a formacdo de trincas, causando danos no material

composito polimérico.

2.2.3.Degradacéao por Radiagao Ultravioleta (UV)

A radiacdo ultravioleta (UV) € outro fator importante que influencia o
envelhecimento de compdsitos. A radiagdo UV representa cerca de 5% do espectro
solar e possui 0 comprimento de onda que varia entre 280 nm a 400 nm, e ela é
responsavel pela fotodegradacdo polimérica. A fotodegradacdo consiste na
oxidagdo da cadeia macromolecular nos sitios mais suscetiveis ao ataque pelas
radiacBes eletromagnéticas. Ou seja, vai ocorrer a ativagdo das macromoléculas

pela absorcdo dos fétons emitidos pela radiagdo, que ird gerar radicais livres na
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presenca do oxigénio, induzindo a quebra das ligacbes da superficie e no interior
do material [78][79].

A absorcéo da radiacdo ultravioleta, leva ao mecanismo da fotooxidacao. A
fotooxidacdo € decorrente da quebra das ligacOes covalentes dos polimeros,
alterando sua estrutura quimica e, dependendo das condi¢Ges ambientais, pode levar
a ciséo ou a reticulacdo de cadeias (formacdo de ligagOes cruzadas) com a formacéo
de produtos de oxidacéo [80][81].

A cisdo ocorre quando as ligacdes das cadeias moleculares do polimero sdo
rompidas. Entdo, a massa molar do polimero sera reduzida decorrente da separacdo
dos segmentos da cadeia polimérica. Se a radiacdo UV estiver mais proxima a
superficie do compdsito, pode beneficiar a formacdo de ligagdes cruzadas na
superficie do material polimérico, causando fragilidade e surgimento de
microtrincas na superficie do material [81].

A fotooxidacdo ird comecar na superficie dos materiais poliméricos e ira
depender dos fatores intrinsecos e extrinsecos ao material, tais como sua
morfologia, estrutura molecular, umidade, temperatura, comprimento de onda, local
de exposicéo e a intensidade da radiacao ultravioleta [79].

Quando os materiais poliméricos sdo expostos a radiacdo UV por um curto
periodo de tempo, podem ser observadas alteracdes na morfologia da superficie. Se
0 tempo de exposicdo for maior vdo ocorrer mudancas generalizadas no polimero.
Portanto, a radiacdo UV ird influenciar na regido superficial do material e devido a
sua baixa energia, terd uma penetracdo muito pequena [82][83].

Shokrieh e Bayat et. al [84], investigaram o efeito da radiacdo ultravioleta
nas propriedades da resina do composito poliéster/vidro-E. A fotodegradacdo é um
mecanismo de superficie e é restrito a degradacdo das propriedades mecanicas da
resina, pois a fibra ndo é degradada por este efeito.

As amostras de resina poliéster utilizadas para o ensaio foram preparadas e
ficou exposta a radiacdo UV em uma camara de envelhecimento acelerado. Foram
fabricados trés conjuntos de amostras. Para obter propriedades mecanicas
dependentes do tempo da resina poliéster sob radiacdo UV, as amostras foram
irradiadas em trés intervalos de tempo diferentes, equivalente a 3, 6 € 12 meses,
usando uma camara de exposi¢do UV artificial [84].

As amostras foram testadas em tracdo e os resultados mostraram uma

diminuicdo de até 15%, em média, na deformacéo, uma diminuicdo de até 30% na
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resisténcia a tracdo e 18% de diminui¢do do mddulo de tragdo ap6s 100 h de
exposicdo. Além disso, foram notadas mudangas significativas no mddulo de
cisalhamento e resisténcia do poliéster [84].

No geral, os efeitos da radiacdo ultravioleta nos materiais poliméricos
podem resultar na quebra das ligagdes covalentes, levando ao desbotamento da cor,
amarelecimento, perda de peso, rugosidade da superficie e deterioracdo das

propriedades mecanicas [75].

2.3. Dutos de Acgo

As tubulacdes metalicas sdo 0s meios mais eficientes e seguros para o
transporte de petroleo, gas e recursos naturais a longa distancia, transportando das
fontes de producdo para as plantas de processamento [85][86].

Os dutos usados sdo, normalmente, tubos de aco devido a sua alta
resisténcia e baixo custo. Porém, os dutos de aco sofrem deterioracdo quando sao
colocados em ambientes severos. A deterioracdo pode ser na forma de corroséo
interna e externa, rachaduras, desgastes, ruptura, fragmentacéo e amassamento que
podera ocasionar vazamentos dos fluidos. Os problemas mais comuns dos dutos de
aco sdo corrosdo e perda de metal [87][88].

A corrosdo € um dos principais mecanismos de danos das tubulacGes
metalicas, ocorrendo devido ao fluido e a atmosfera em contato com a tubulacéo,
causando falhas nos oleodutos e sua reabilitacdo € um dos principais interesses dos
pesquisadores em todo o0 mundo [89].

Os defeitos causados pela deterioracdo nos dutos, podem comprometer sua
integridade estrutural. Com isso, é necessario realizar a recuperacéo e reforco nos
dutos. Existem algumas maneiras de executar a reabilitacdo do duto: corte ou
substituicdo da parte danificada, dupla calha soldada e dupla calha com enchimento.
Porém, essas técnicas apresentam desvantagens como: parada operacional, risco de
acidente e demora na preparacao do reforgo [90].

Como forma de reparo de dutos de aco, os materiais compdsitos tém
mostrado vantagens sobre outras técnicas, devido a simplicidade de aplicacéo,
baixo custo, reducdo de tempo, resisténcia abrasiva, resisténcia mecanica,

isolamento térmico e elétrico [90].
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Além dos materiais compositos serem utilizados como forma de reparo em
dutos, eles também podem ser utilizados como forma de reforco, aumentando a vida

util dos oleodutos.

2.3.1.Reparo de Dutos com Materiais Compodsitos

A melhor maneira para realizar o reparo de dutos de aco, é substituir a parte
que foi danificada ou o duto por inteiro. No entanto, realizar a soldagem ou a
fixacdo de dutos € uma atividade complexa. Por isso, ultimamente, os compdsitos
tem ganhado destaque em reparos de dutos metalicos, devido a maior simplicidade
na realizacéo do reparo sem comprometer as propriedades do duto [91].

Nos ultimos anos, diversos estudos e analises experimentais foram
realizados para analisar sistemas de reparos e para melhorar seu desempenho na
aplicagdo em dutos [92].

O reparo de tubulagbes com material compoésito tem como principais
vantagens eliminacdo do uso da solda, continuidade na operacéo, facil moldagem e
ser realizada in-loco [93].

Geralmente, sdo utilizados dois tipos de sistemas de reparos: sistema
flexivel de lay-up umido e sistema em camadas pré-curadas. Ambos os métodos de
reparo envolvem o tubo, de forma flexivel ou através de conexdes coladas [94].

Os reparos realizados com materiais compostos sdo fabricados por
diferentes empresas e institutos de pesquisa ao redor do mudo e possuem
desempenho diferentes uns dos outros. O sistema de reparo de materiais compasitos
é composto por trés partes: (i) reforco de fibra de alta resisténcia; (ii) materiais
adesivos com alta velocidade de cura e alta performance; e (iii) material de alta
resisténcia a compressdo para preenchimento de defeitos na tubulagcdo como meio

de transferéncia de carga [95].

2.3.1.1. Sistema em Camadas Pré-curadas

O sistema de reparo em camadas pré-curadas consiste em uma bobina pré-
fabricada de material compdsito reforcado com fibra, que pode ser envolvido
firmemente em volta dos tubos. As camadas do envoltorio sdo unidas por um
adesivo entre camadas [86]. A area do defeito €, antes da aplicacdo da camada de

composito, preenchida com material de enchimento de alta resisténcia a compressao
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para ajudar na transferéncia de carga. Este € um método apropriado para formas
simples, como a secdo reta de um duto, com superficies regulares. O invélucro do
composito é pré-fabricado sob ambiente controlado, o que, geralmente, permite
melhor controle de qualidade [95].

A colagem das camadas e a instalagdo séo as principais desvantagens deste
sistema de reparo. Também € limitado por sua utilizacdo ser para se¢des retas do
tubo e necessitar um espaco grande para realizar a aplicacdo das camadas no tubo
defeituoso [91].

Alguns dos sistemas de camadas pré-curadas para realizar reparo em dutos
que estdo disponiveis comercialmente sdo: Clock Spring®, os sistemas
PermaWrapTM e WeldWrapTM. A Figura 12 representa os componentes do
sistema de camada pré-curada comercialmente disponivel, Clock Spring®. Este
sistema consiste em: (1) estrutura composta de fibras de vidro e base polimérica,
dispositivo unidirecional de alta resisténcia, (2) adesivo interlaminar (entre as
laminas de fibra) e (3) material de preenchimento com uma alta resisténcia a
compressdo, responsavel pela transferéncia de carga para o composito. Todos 0s
trés sistemas em camadas sdo feitos com fibra de vidro como reforco e alegam que
podem reparar defeitos de até 80% de perda de metal [95]. A seguir é feita uma

apresentacdo resumida das caracteristicas de cada sistema:

1- FRP Composite 2 - Interlayer Adhesive 3 - Infill Material

Figura 12 - Sistema Clock Spring® de reparo de compdsito [95].
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e Clock Spring® - O sistema Clock Spring foi projetado exclusivamente para
tubulacdes de transmissdo de alta pressdo. E composto por uma bobina compésita
de vidro unidirecional, material de enchimento e adesivo. Cada bobina é composta
por 8 camadas, proporcionando um reparo com uma pressao de falha mais alta do
que o tubo original. E projetado para reforcar estruturalmente e restaurar
permanentemente as anomalias externas, podendo restaurar a resisténcia total de
uma tubulagéo com até 80% de perda de parede. Esse sistema possui como algumas
vantagens: instalacdo sem interromper as operagdes, melhora a seguranga a curto e

a longo prazo, sem riscos ambientais e sem trabalho pesado [96].

e PermaWrap™ - O sistema PermaWrap consiste em uma bobina rigida
circular usada em conjunto com um adesivo, para restaurar a resisténcia
circunferencial do tubo de aco. A chapa de compdsito € impregnada com um
polimero de alta resisténcia quimica, incorporado para garantir uma vedacao
mecanica no sistema. E considerado um reforco estrutural permanente de danos ou
defeitos externos nos tubos com até 80% de perda de parede. E utilizado um selador
para preencher todas as cavidades e vazios para garantir uma "transferéncia de

carga" da superficie do tubo para sistema de reparo PermaWrap™ [97].

e  WeldWrap™ - O sistema WeldWrap é o Unico sistema rigido de reparo de
tubo composto de uma unica unidade, projetado para reforcar defeitos na solda de
circunferéncia, o que pode reduzir o tempo de reparo em quase 60% e economizar

em custos de material [98].

2.3.1.2. Sistema de Lay-up Umido Flexivel

O reparo através do sistema flexivel de lay-up imido é utilizado em reparo
em dutos de ago. Consiste na aplicacdo de bandagem flexivel e é muito utilizada
pela industria de reparo de tubos tanto para casos de reparo onshore quanto para
reparos offshore e pode ser utilizado em dutos com angulos ou curvaturas [90].

A aplicacéo consiste em uma matriz de resina que, geralmente, ndo é curada
durante a aplicacdo e, apds a cura, desenvolve uma casca dura. Este sistema, é
adequado para realizar reparos internos e externos, restabelecendo a resisténcia do

tubo que foi perdida pela corrosdo. Em condicdes subterraneas € utilizado para
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tubos sob presséo relativamente baixa e quando o reparo for subaquatico, é utilizado
para areas rasas ou para baixas aplica¢fes de pressdo [91][99].

A instalacdo do sistema flexivel de lay-up umido, consiste: (1) limpar a
secdo danificada; (2) aplicar material de enchimento na secédo danificada; (3) aplicar
resina na superficie do tubo; (4) preparar bandagem compdsita; e (5 e 6) envolver
a secdo a ser reparada com a bandagem composita. A Figura 13 [95] ilustra as etapas

de instalacéo [95].

Figura 13 - Passo a passo da instalagdo do sistema flexivel de lay-up imido [95].

A cura in-situ da resina dificulta a instalacdo deste sistema especialmente
em areas com lencol freatico elevado, levando assim a possibilidade de sub-cura e
cura ndo uniforme. Isso pode causar reducdo na capacidade do adesivo para
transferéncia de carga e, portanto, a resisténcia geral do reparo € comprometida.
Além disso, a aplicagdo desse sistema em um espago confinado, como o
subterréneo, é muito dificil. A contencédo de pressdo é outra falha deste sistema [95].

Alguns dos sistemas de lay-up umido flexivel para realizar reparo em dutos,
que estdo disponiveis comercialmente, sdo: Aquawrap®, Envoltério composto
RES-Q, Armor Plate® e StrongBack [95].

e Aquawrap® - O sistema Aquawrap® é um sistema de reparo compésito de
baixo custo usado para reparar e reforcar estruturas e tubulacdes. Este sistema esta
pronto para aplicacdo e a cura é realizada por meio de uma reacdo quimica com
agua aplicada em campo. Quando curado, se torna um material duravel e de alta
resisténcia. Algumas das vantagens sao: baixo custo, simples e facil de usar, curas

em condi¢cbes Umidas e subaquéaticas, disponivel em muitas larguras e
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comprimentos diferentes, tempo de trabalho de 30 minutos e bom para instalagdes
longas [100].

e Envoltorio composto RES-Q® - O sistema RES-Q® pode ser utilizado para
reparar tubulacdes danificadas, que podem ser internas ou externas. O involucro é
feito de um tecido de fibra de carbono de alta resisténcia combinado com uma resina
epoxi que, quando aplicado ao tubo em servico, fornece suporte estrutural nas
direcdes circunferencial e axial. Ele pode ser aplicado na vertical ou na horizontal
e e compativel com secles retas ou curvas, tornando-o eficaz para reparos
complexos de defeitos de forma. Suas principais caracteristicas sdo: capacidade de
restauracdo do oleoduto mantendo a pressdo de projeto sem desligamento ou
desvio, projetado para ser facilmente instalado, ndo contém solventes volateis
[101].

e Armor Plate® - O sistema Armor Plate € um sistema de reparo compdsito
utilizado para reparar tubulagfes corroidas. Este sistema acomoda qualquer
configuracdo de tamanho de tubo. E um sistema de disposicdo Gmida que tem a
vantagem de ser aplicado a uma variedade de configurag6es de tubos, como: dobras,
conexdes, tubos retos, cotovelos, risers, flanges, goivas, defeitos mecéanicos,
corrosdo, e tubos de diametros pequenos a grandes. O sistema possui algumas
vantagens como: reparar tubulacdes engquanto estiverem em servico, adaptar-se a
todas as configuracGes de tubulacdo, excelente uso em reparos em espacos
confinados [102].

e StrongBack - O sistema StrongBack utiliza refor¢os de fibra de vidro
impregnadas de resina epdxi e é ativado pela dgua. Este sistema pode ser aplicado
debaixo d'agua, pois tém a capacidade de deslocar a dgua das superficies umidas
para fazer um envoltério permanente. A caracteristica mais importante deste
sistema de reparo € que ele usa um tecido de vidro biaxial, que funciona para

fornecer reforgo tanto na direcdo circunferencial quanto na transversal [103].

2.4. Juntas Coladas

A unido de compdsitos foi, incialmente, realizada através do uso de
parafusos ou rebites. Porém, com o passar dos anos diversos estudos comegaram a

mostrar diversas vantagens na utilizagao de juntas coladas. As principais vantagens
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analisadas das juntas coladas é o fato delas possuirem poucos concentradores de
tensbes quando comparadas com as juntas ligadas por parafusos ou rebites. Além
disso, destaca-se que 0s concentradores de tensfes nas juntas coladas serdo nas
bordas do adesivo, porém com severidade muito menor [104].

As juntas coladas vém sendo cada vez mais utilizadas em diversas
aplicac@es industriais. Podem ser utilizadas no setor aeroespacial, ferroviario e de
transporte onshore e offshore, sendo adequadas para unir diversos tipos de
materiais, distribuindo a carga aplicada por toda area colada [105][106].

As principais caracteristicas que tornam a utilizacéo da junta colada atraente
incluem: boa vedacao, alta relacéo resisténcia-peso, baixa concentracéo de tenséo,
baixo custo, resisténcia a corrosdo para casos de juntas de substratos incompativeis
e resisténcia a fadiga [106].

Devido a flexibilidade de diversos adesivos, materiais com diferentes
coeficientes de expansdo térmica podem ser unidos, pois, 0 adesivo pode compensar
a diferenca [107].

A Figura 14 demonstra a distribuicao de tensfes em juntas de cisalhamento
simples, comparando com o caso de utilizacdo de fixadores mecanicos (rebites)
[107].
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Figura 14 - Comparacéo da distribuicdo de tensdo de juntas rebitadas em relagdo as juntas coladas
[107].
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Outros fatores a serem destacados em relacdo a utilizagéo das juntas coladas
em comparagdo com as juntas mecanicas sao: o processo de fabricagdo necessitar
de uma quantidade menor de etapas, as juntas coladas serem mais leves, terem
maior resisténcia a penetracdo de umidade e maior resisténcia a tracdo, dentre
outros fatores [108].

A utilizacdo das juntas adesivas possui algumas desvantagens como: alguns
adesivos precisam realizar a cura (endurecimento) e, para iSso, € necessario a
utilizacdo da temperatura 0 que gera aumento no custo; geralmente a colagem néo
é instantanea, entdo, é preciso a utilizacdo de ferramentas para manter o0s substratos
em posicdo correta; é necessario realizar a preparacdo da superficie para que haja
uma boa resisténcia interfacial obtendo uma junta duravel [107].

Para que haja uma colagem adesiva bem-sucedida utilizando materiais
compdsitos poliméricos é necessario que as propriedades da superficie tenham alta
energia livre de superficie (ELS). Se a energia livre de superficie do adesivo for
menor que do aderente, havera uma colagem bem sucedida. Porém, geralmente, a
ELS dos adesivos € maior que a dos aderentes, sendo necessario realizar
tratamentos (quimico, térmico e mecénico) para modificar as superficies [105].

A formacédo da junta colada é constituida por trés estagios: No primeiro
estagio, o adesivo se encontra no estado liquido podendo ser espalhado de maneira
adequada sobre a superficie dos aderentes a serem colados, criando um contado
molecular entre a superficie e o adesivo. No segundo estagio, o adesivo passa pelo
processo de cura e endurece. No terceiro estagio, ap6s a junta colada ja estar rigida,
deve-se entender que a capacidade das juntas de suportar cargas sera afetada por
alguns fatores, como geometria das juntas, ambiente no qual a junta estd sendo
aplicada e como as cargas estdo sendo aplicadas [107].

No estudo de Rohem et al. [109] foi investigada a eficacia de um reparo de
material compadsito (epoxi-fibra de vidro) em dutos de ago. Dois tipos de defeitos
foram fabricados no corpo de prova tubular original, sendo eles: defeito do Tipo A,
no qual o substrato ndo esta vazando e ndo se espera que vaze durante a vida Util do
sistema de reparo, necessitando apenas de reforgo estrutural e o defeito do Tipo B,
no qual o substrato requer reforco estrutural e vedacdo de defeitos nas paredes
(vazamentos). A avaliagdo do desempenho do tubo reparado foi realizada por meio
de testes hidrostaticos [109].
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No defeito do Tipo A as amostras do tubo foram preparadas pela usinagem
do defeito no tubo para simular uma perda de espessura da parede externa de 80%.
Para reparar o duto, foi aplicado a adesivo na area do defeito e em seguida o
laminado composito envolveu o duto. Apos o teste de pressdo hidrostatica os
autores relataram que os resultados mostraram que o sistema de reparo sustentou a
pressdo do projeto original [109].

No defeito Tipo B, as amostras foram preparadas para representar um
orificio circular no duto. Para isso, o duto foi perfurado na espessura da parede com
diferentes tamanhos de orificios: 10 mm, 15 mm e 20 mm. Foi aplicado um reparo
laminado para recuperar a integridade estrutural do tubo. A Figura 15, mostra
resultados do teste de pressdo hidrostatica das amostras com defeitos de diferentes

tamanhos de orificios [109].
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Figura 15 — Pressdo de falha medida do teste hidrostatico das amostras com defeito do tipo B com
tamanho dos orificios de 10 mm, 15 mm e 25 m [109].

Na Figura 15, cada ponto representa um valor médio de pressao de falha e
0s autores relataram que a pressdo de falha mais alta foi sustentada pela amostra
com defeito de menor tamanho [109].

Como concluséo, os autores relataram que o desempenho do tubo reparado
usando o composito foi satisfatorio em ambos os tipos de defeito e que os materiais
compdsitos sdo uma ferramenta viavel para reparar o tubo de aco danificado e

podem sustentar a pressdo maxima possivel sem falhar [109].
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2.4.1. Adesao e Adesivos

A adesdo ¢ definida segundo a norma ASTM D907 como "o estado em que
duas superficies sdo mantidas juntas por forc¢as interfaciais que consistem em forcgas
de valéncia ou acdes de intertravamento ou ambas", ou seja, € a atracao entre duas
substancias resultantes das forcas que se estabelecem entre elas. Adesivo é a
“substancia capaz de reter materiais juntos pela superficie de contato” [110].

O substrato ou aderente é o material a ser ligado, unido [107][111].

Interfase é uma fina regido entre o adesivo e o aderente. A interfase tem
caracteristicas quimicas e fisicas diferentes daquelas do adesivo ou aderente
[107][111].

Interface € a regido de contato entre as superficies dos materiais. A interface
estd contida na interfase. A interface também é denominada por camada limite
[107][111].

A junta é toda a parte formada pelos aderentes, o adesivo, as interfases e
interfaces a ela associadas [107][111].

2.4.1.1. Adesivo

Adesivo € uma mistura em um estado liquido ou semiliquido aplicado as
superficies de materiais com a finalidade de uni-los de forma permanente ou
temporaria. O processo de ligacdo adesiva equilibra as duas forcas: a forca adesiva
e a forca coesiva, pela qual o adesivo se liga a ambos os substratos a serem unidos.
Na Figura 16 € possivel observar de maneira simples o mecanismo basico de um
processo de colagem por adesivo. Os adesivos podem ser usados para unir metais,
plasticos, ceramica, cortiga, borracha e combinacGes de materiais [105][112].

Substrate 1 Substrate 1 "

w Application of Adhesive w

Substrate 2 Substrate 2

: Substrate 1 Balanced
Formation of Cohesive
Adnesive * e and

Forces

Figura 16 - Processo de colagem adesiva [112].
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O processo de cura dos adesivos ocorre pela evaporagdo do solvente ou por
reagdes quimicas que ocorrem entre dois ou mais constituintes. Os adesivos podem
ser classificados em termoplésticos e termofixos [105].

Os adesivos termofixos ndo se fundem quando o material € aquecido, mas
se tornam emborrachados e perdem sua resisténcia. Os adesivos termofixos mais
conhecidos sdo os epoxis [105].

As caracteristicas mais importantes de um bom adesivo para ligacdo de

metal podem ser apresentadas sinteticamente como segue [113]:

- Baixa viscosidade para facilitar o umedecimento da superficie;

- Energia de superficie livre relativamente baixa;

- Presenca de varios grupos funcionais na estrutura quimica do adesivo, ampliando
a aplicabilidade do adesivo e permitindo a formacao de ligacdes quimicas;

- Baixa contragéo na cura.

Um bom adesivo para ligacdo metalica deve conter diversos grupos
funcionais. Sua estrutura quimica deve conferir alta resisténcia coesiva, bem como
elasticidade para garantir boas propriedades de amortecimento e capacidade de
“absorver” cargas. Grupos funcionais exercem um papel altamente significativo na
estrutura quimica dos adesivos. Eles permitem a formacdo de ligacGes quimicas
entre 0 adesivo e 0 substrato e determinam alta resisténcia da junta [113].

Quando deseja-se unir materiais compositos em aplicagcbes de alta
confiabilidade, usam-se os chamados adesivos estruturais. Esses adesivos recebem
esse nome, pois possuem uma excelente capacidade de suportar cargas elevadas.
Os materiais poliméricos sdo muito utilizados como adesivos estruturais, sendo 0s
mais comuns 0s epoxis, fendlicos, poliuretano e silicones [114].

Os principais fatores que se deve levar em consideracao na escolha de um
adesivo em um composito é o tipo de composito no qual pretende-se realizar a
colagem, pois o composito deve ser quimicamente compativel como o adesivo.
Além disso, deve-se considerar onde o composito sera aplicado, pois 0 ambiente
pode prejudicar na resisténcia do adesivo devido a diversos fatores como
temperatura, umidade, exposicao a radiacdo, dentre outros fatores [104].

Apos a escolha do adesivo correto, deve-se levar em consideracdes alguns

fatores na hora de aplica-lo, como a limpeza da superficie no qual pretende-se
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realizar a colagem, boa concepcdo da junta e a escolha correta do processo de
colagem que ser utilizado [104].

Os adesivos devem possuir boa resisténcia ao cisalhamento e boa resisténcia
a compressdo. Em geral, entretanto, possuem como principal desvantagem a baixa
resisténcia ao arrancamento. Com isso, a geometria da junta é um fator
extremamente importante, pois quanto maior for a complexidade da geometria da
junta, menor sera a resisténcia em relacdo as tensdes normais aplicadas e,

consequentemente, menor sera a resisténcia da junta [105].

2.4.1.2. Adeséao

A adesdo entre o0 adesivo liquido e o substrato sélido pode ser explicada por
quatro mecanismos principais [112][113]:

- Teoria de intertravamento mecéanico, na qual o adesivo atua em pequenos
poros do substrato;

- Teoria de adsorcdo, na qual atuam as forcas de van der Waals que se
desenvolvem entre as moléculas;

- Teoria da difusdo, a adesdo ocorre pela interdifusdo na interface de dois
materiais;

- Teoria eletronica (eletrostatica), as duas superficies, adesivo e substrato,
sdo unidas através de forcas de atracdo, onde uma superficie encontra-se com carga
positiva e a outra superficie encontra-se com carga negativa.

A teoria do intertravamento mecanico propde que a adesao mecanica ocorre
nas irregularidades da superficie do substrato, ou seja, quando o adesivo liquido
penetra nas irregularidades, poros, orificios da superficie do substrato. Os métodos
de pré-tratamento aplicados em uma superficie aumentam a adesao, pois resultam
em uma superficie rugosa, podendo melhorar a forca de adesdo no intertravamento
mecanico. A rugosidade e a porosidade dos substratos sdo, geralmente, fatores
pertinentes somente quando a molhabilidade do adesivo é suficiente. Caso
contrério, pode impedir a formacé&o de ligacdes adesivas adequadas. Entdo, para se
obter uma forte adesdo, ndo basta o adesivo apenas umedecer o substrato, também
€ preciso que o adesivo possua caracteristicas reologicas adequadas para penetrar
nos poros em um tempo adequado. A baixa viscosidade do adesivo promove maior
resisténcia interfacial devido a sua penetracdo mais répida e completa nos

microvazios e poros. O intertravamento mecanico pode ser efetivamente aplicado
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guando os substratos sdao impermeaveis ao adesivo e a superficie do substrato é
suficientemente &spera [105][113].

A teoria de adsorcdo propGe que a adesdo ocorre devido ao contato intimo
das superficies do adesivo com a do substrato, fazendo com que ocorram interagdes
das forcas interatbmicas e intermoleculares entre os &tomos e as moléculas. Essas
forgas incluem as forgas de VVan der Waals, as ligagdes de hidrogénio, as interagdes
covalentes, i6nicas, metalicas e doador-aceitador [105][113].

A teoria da difusdo prop6e que a adesao ocorre através da difusdo muatua das
macromoléculas através da interface, gerando a interfase. Se a difuséo ocorrer em
dois polimeros idénticos, é considerado autoadesdo. Se a difusdo ocorrer na
interface entre as macromoléculas de dois materiais poliméricos, é considerado
interdifusdo. De acordo com a teoria da difusdo, tanto o adesivo quanto o substrato
devem ser polimeros, que sdo mutuamente misciveis e compativeis [105][113].

A teoria da atracdo eletrostatica propde que a adesao ocorre quando ocorrem
forcas de atracdo entre duas superficies carregadas, uma com carga positiva e a
outra superficie uma carga negativa. Ou seja, ocorre transferéncia de elétrons entre
0 adesivo e o substrato, resultando na criacdo de uma camada elétrica dupla na
interface. Essas forcas eletrostaticas na interface sdo responsaveis pela resisténcia
a separacdo do adesivo e do substrato [105][113].

Os principais critérios para obter uma boa ligacdo adesiva sdo a
molhabilidade da superficie e a cura do adesivo. As variaveis importantes para a
aplicacdo e distribuicdo do adesivo no substrato sdo o angulo de contato, a

viscosidade do adesivo e a resisténcia quimica do substrato ao adesivo [112].

2.4.2. Molhabilidade e Energia Superficial Livre

As interagOes interfaciais s&o um fator importante na adesdo. Durante a
adesdo liquido-solido, geralmente, ha trés interfaces envolvidas: a interface sélido-
gas, a interface liquido-gas e a interface solido-liquido. A capacidade de um liquido
molhar uma superficie pode ser descrita em funcéo da energia livre de superficie,
existente nas interfaces [115].

Qualquer superficie aderente tem energia livre de superficie, ou seja,
excesso de energia na superficie que aparece como resultado do desequilibrio entre

as forcas moleculares. Este efeito também pode ser definido como a energia
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necessaria para formar uma unidade de &rea de uma nova superficie. A energia livre
de superficie € expressa por unidade de area [113].

Quando se adiciona um liquido em uma superficie solida, podem ocorrer
dois fenémenos: o liquido pode se contrair, formando uma gota esférica ou se
espalhar pela superficie com uma boa molhabilidade. Liquidos com fortes ligacdes
coesivas e forcas de adeséo mais fracas tendem a formar gotas em contato com
outro material. Liquidos com ligacdes coesivas fracas e forte atracdo por outro
material tendem a se espalhar pelo material [115][116].

O angulo de contato formado entre a superficie solida e o liquido indica o
grau de interacdo entre essas duas substancias, sendo que a magnitude do angulo
depende do tipo de superficie solida e do tipo de liquido. Uma forma de quantificar
a caracteristica da molhabilidade da superficie de um liquido é medir 0 angulo de
contato de uma gota de liquido colocada na superficie de um substrato [116][117].

A formacdo de uma gota de liquido na superficie sélida pode ser descrita
pelo angulo de equilibrio 0, que interpreta o equilibrio de forcas no contato entre as
trés fases do material. A relacdo entre as energias livres da superficie é representada

pela equagéo de Young [118] e pela Figura 17:

Ysv = Vs + YLy cosb )
Onde:

ysy € aenergia livre de superficie de um substrato sélido e o vapor (J/m?)

Y.s € aenergia livre de superficie entre liquido e o sélido (J/m?)

yLy € aenergia livre interfacial entre o vapor e o liquido (J/m2)

0 é o angulo de contato entre a interface solido-liquido, Figura 17 [104].

1)

Yiv vapour

-
e s solid

Figura 17 - Angulo de contato em uma superficie sélida [119].
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Como ja& dito anteriormente, a forca de adesdo é influenciada pela
capacidade do liquido se espalhar na superficie solida. Entdo, para que a
molhabilidade ocorra espontaneamente, a proxima condicdo deve ser aplicada
[113]:

Ysv = Vsit Yiv (6)

As superficies sdo sempre regides de maior energia. A natureza tende a
buscar um estado minimo de energia. Um exemplo claro, € uma gota de agua que
tende a ficar na forma esférica, pois sera a forma geométrica com menor area
superficial e, consequentemente, menor energia. A condicdo da Equacéo 6 deve ser
obedecida, pois para se ter molhabilidade perfeita o &ngulo de contato deve tender
a zero. Com isso, a energia da interface solido-vapor (ysy), precisa ser maior que a
somas das energias livre de superficie da interface solido-liquido (ys;) e da energia
livre interfacial liquido-vapor (y.y,) [113].

Se o valor de yg; ndo for significativo, este critério pode ser simplificado:

Ysv = Yiv (7)

Uma molhabilidade ruim, diminui a area de contato entre o substrato e o
adesivo e, consequentemente, a resisténcia da junta adesiva diminui [113].

A molhabilidade de forma espontanea € um caso ideal, mas ndo é possivel
que ocorra com todos os polimeros. A tendéncia de uma gota se espalhar sobre uma
superficie solida plana é maior a medida que o angulo de contato diminui. Assim,
0 angulo de contato fornece uma medida inversa de molhabilidade, conforme
mostrado na Tabela 3 [105].

Tabela 3 - Relagdo do &ngulo de contato com a molhabilidade [105].

Angulo de contato  Grau de molhamento  Forca de Interacéo sélido-liquido  Forca de Interacéio liquido-liquido

6=0° Umedecimento perfeito Forte Fraco
Alta molhabilidade Forte Forte

0=8<90°
Fraco Fraco
90° =8 < 180° Baixa molhabilidade Fraco Forte
6=180° Perfeito para ndo molhar Fraco Forte

O valor de 6 pode variar de 0° a 180°, entdo o cos 0 varia de 1 a -1. Quando

0 angulo de contato se aproxima de 0° considera-se que o liquido tem um
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espalhamento perfeito (molhabilidade completa). Sendo assim, a superficie do
substrato sélido tem uma energia de superficie muito maior do que o liquido e cos
0 = 1. Quando o angulo de contato se aproxima de 180°, considera-se que o liquido
ndo consegue se espalhar na superficie (molhabilidade incompleta). Sendo assim, o
solido tem uma energia de superficie muito mais baixa do que o liquido, e cos 0 =
-1. Quando o angulo de contato se aproxima de 90°, considera-se que o liquido ndo
se espalha de maneira adequada na superficie (molhabilidade ruim) [113].

Na Figura 18 é possivel observar a espalhamento do liquido na superficie

conforme o angulo de contato [120].

g5® Bad wetting

45° Good wetting

Complete wetting

{:IID

Figura 18 - Representacdo da gota de liquido na superficie sélida [120].

Para compreender o trabalho de adesédo, é fundamental o entendimento sobre
as energias de superficie, pois as falhas da ligacao adesiva também estdo associadas
as energias livres da superficie. O termo de energia livre de superficie pode ser o
trabalho de adesdo (Wa) ou o trabalho de coesdo (Wc), dependendo se a falha é
adesiva ou coesiva. Eles sdo definidos da seguinte forma [105][113][118]:

Wa= ysy + Vv — Vsi %)
We = 2ygy (10)

Através da Equacdo de Young (equacdo 5) e realizando as operacdes

matematicas necessarias, obtém-se a seguinte equacéo:

Wa= ysy+ Vv — Vsu = Vv (1+cos0) (11)



62

Wa € o trabalho de adeséo solido-liquido, sendo utilizado para expressar a forga da
interacdo entre as fases liquida e sélida. Wc é o trabalho de coesédo, que expressa a
medida da forca das interacbes moleculares dentro do liquido.

A ilustracdo das forcas adesivas e coesivas € demonstrada na Figura 19
[121].

. ; Substrato 1
|

'l-l'i | ']

' g :lcti)e::::oas
1 bﬁﬁ?%\al |

Substrato 2

e Adesao
N Coesao

Figura 19 - llustracdo da forga adesiva e coesiva na camada adesiva [121].

Como ja visto, se a tensdo superficial do liquido for baixa e a energia
superficial do substrato for alta, serd favorecida a molhabilidade. Por exemplo, os
polimeros que possuem uma baixa energia superficial e os substratos metalicos que
possuem alta energia superficial possuem uma excelente molhabilidade, como pode

ser observado na Figura 20 [116].

Adesivo epoxi
v = 47 dina.cm-1

’ n
Aluminio PVC _
¢ = 500 dina.cm-1 y = 39 dina.cm-1

| | J
Polietileno Poliflucroetileno
1= 31 dina.cm-1 y = 16 dina.cm-1

Figura 20 - Molhabilidade do adesivo epoxi em diferentes superficies [116].



63

2.4.3. Tratamento Superficial

As ligacdes adesivas dependem da quimica da interface e, portanto, o
controle da quimica da superficie é fundamental para a qualidade da liga¢&o. Assim,
a etapa mais importante na ligacdo adesiva é a modificacdo da superficie, que néo
apenas previne ou remove contaminantes que podem afetar adversamente a ligacao,
mas também ajuda na criacdo de locais quimicamente ativos na superficie
aumentando a resisténcia da ligagdo [122][123].

O tratamento superficial é realizado em juntas adesivas para que a jungéo
do adesivo com o substrato ocorra de maneira adequada, obtendo a molhabilidade
maxima da superficie do adesivo, gerando uma junta estavel. Na maioria das vezes
a unidao do metal com o adesivo liquido polimérico sem o tratamento superficial ndo
é viavel devido as diferencas nas estruturas quimicas, o que levaria a uma fraca
adesdo [124].

A molhabilidade da superficie dependera da energia livre da superficie e da
rugosidade da superficie. Quanto mais a superficie colada participa do processo
adesivo, maior € a resisténcia da junta colada [113].

A cobertura da superficie aderente pelo adesivo dependera da viscosidade,
da limpeza da superficie e da rugosidade da superficie. A aplicagdo do adesivo deve
ser lenta para permitir o preenchimento adequado das rugosidades da superficie [9].

Em suma, para que se obtenha um tratamento superficial adequado da
superficie dos metais as seguintes etapas devem ser realizadas [125][126]:

- Remover contaminantes da superficie;

- Ter uma superficie quimicamente ativa para permitir a formacdo de ligacdes
quimicas entre o adesivo e os aderentes;

- Modificar a superficie por um processo quimico para produzir uma interface
resistente a hidratacdo [125][126]:

Realizando essas etapas deve-se produzir uma superficie aspera, livre de
contaminantes na superficie e estavel, que tenha uma composi¢cdo quimica
favoravel.

Véarios métodos convencionais tém sido usados para modificar superficies.
Os diferentes métodos de tratamento sdo [105][127]: tratamento quimico,

tratamento térmico e tratamento mecanico.
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O tratamento quimico tem como objetivo alterar a superficie do material,
como por exemplo, a rugosidade. Através do tratamento quimico altamente
oxidativo a superficie polimérica pode ser alterada. Essa modificacdo altera as
caracteristicas de molhabilidade [105].

O tratamento térmico desempenha um papel importante na modificagdo da
natureza e concentracdo dos grupos funcionais de superficie nos polimeros. Ele
oxida a superficie dos polimeros pela introducdo de grupos polares, como carbonila,
carboxila ou amida, e também utiliza um mecanismo de radical livre acompanhado
por cisdo da cadeia e algumas ligagdes cruzadas, o que ajuda a melhorar a
molhabilidade da superficie [105][128].

O tratamento de abrasdo mecénica gera uma melhoria na adesdo de
superficies. Ele consiste no impacto de particulas abrasivas na superficie,
aumentando a rugosidade da superficie e, consequentemente, aumentando a
capacidade de intertravamento [105][129][130].

2.4.4. Promotor de Adesao Silano

Os promotores de adesdo, também conhecidos como agentes de
acoplamento, sdo produtos quimicos cuja funcdo é aumentar a adesdo entre um
polimero organico e uma superficie inorganica, atuando na interface entre esses
materiais distintos. Como materiais organicos e inorganicos apresentam diferencas
significativas em termos de compatibilidade, reatividade quimica, propriedades de
superficie e coeficiente de expansdo térmica, estabelecer uma ligacao adesiva forte
entre eles € um desafio complexo. Um promotor de adesdo ideal atua na regido
interfacial organica/inorganica, promovendo a unido quimica e fisica desses
materiais, resultando em uma estrutura de ligacdo coesa e robusta
[131][132][133][134].

Um dos métodos frequentemente empregados para reforcar a adeséo
interfacial € a utilizacdo de agentes de acoplamento silano. Esses agentes
promovem ligacdes quimicas e aumentam a forca de adesdo. O agente de
acoplamento age como uma ponte molecular entre o substrato e a matriz, podendo
criar ligagdes covalentes ou interagcdes fisicas com ambos os lados, aumentando,

assim, a forca de adesdo. O tratamento com agente de acoplamento silano é
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amplamente empregado devido ao seu desempenho eficaz na promocéo da forga de
adesdo [132][133][134].

Esses agentes de acoplamento ndo sé afetam as propriedades fisicas e
quimicas na interface, mas também protegem a interface/junta contra fatores
externos, como calor e umidade. O agente de acoplamento a base de silano, tem
uma estrutura geral de quatro substituintes ligados a um Gnico &tomo de silicio em
seu estado mais estavel, agindo como uma ponte molecular para fortalecer a adeséo
[132].

A molécula de silano, com sua reatividade orgénica e inorganica, € essencial
para a eficicia dos agentes de acoplamento. Atuando na interface entre substratos
inorganicos e organicos, esses agentes criam uma conexao molecular que melhora
a aderéncia. Isso € crucial, j& que a interacdo entre polimeros e substratos
inorganicos envolve fatores complexos, incluindo adeséo e resisténcia. A migragao
de agua pode prejudicar as ligacbes adesivas, mas 0s agentes de acoplamento
impedem isso e reforcam a ligacdo, resistindo inclusive a ambientes hostis
[132][135].

Quando o agente de acoplamento a base de silano se liga a uma superficie
inorgénica, essa superficie assume caracteristicas da quimica e reatividade do
agente. Esse processo ocorre rapidamente e € influenciado pela estrutura quimica
do grupo orgéanico no agente. No contexto de um polimero termofixo, a reatividade
do agente de acoplamento deve coincidir com a do polimero para obter uma ligacéo
forte [132].

Os agentes de acoplamento a base de silano sdo especialmente bem
avaliados pela sua capacidade de resistir a umidade e manter a adesdo. A
"resisténcia imida", medida da ligacdo entre substrato inorganico e polimero em
condicBes Umidas, € um critério chave para sua eficacia. Em suma, esses agentes
funcionam como pontes moleculares, estabelecendo ligagdes quimicas primarias e
protegendo as interfaces, mesmo em ambientes desafiadores [132].

Os organossilanos, como ja dito, desempenham o papel de "conectores
moleculares™ utilizados como iniciadores e facilitadores de unido para
revestimentos e adesivos. A introducdo de um composto silano na interface resulta
em uma ligacdo forte e resistente, pois estabelece uma ligacdo primaria entre a

superficie inorganica e o polimero organico, resultando em aderéncia superior tanto
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em ambientes Umidos quanto secos; o que leva a criacdo de uma barreira que
impede a infiltracdo de umidade através da interface [134].

Os compostos organossilanos apresentam tipicamente a seguinte estrutura
[134]:

R —Si— (X)3

O elemento central da molécula de organossilano ¢é o silicio (Si). Além
disso, a estrutura do organossilano inclui um grupo organofuncional (R) e um
segundo grupo funcional (X).

X é um grupo hidrolisdvel, frequentemente representado por alcoxi, como
metoxi ou etoxi. Quando entra em contato com a &gua, este grupo reage, gerando
grupos silanol (Si—OH). Os silandis formados tém a capacidade de reagir entre si,
resultando em variacGes oligoméricas. Essas distintas formas de silanol sdo capazes
de interagir com superficies ativas contendo grupos hidroxila. Isso culmina na
formagéo de ligages oxanicas com o substrato inorgénico (Si—-O—Metal) [134].

R é um grupo organofuncional ndo hidrolisavel, podendo ser exemplificado
por vinil, amino, cloro, epdxi, mercapto, entre outros. Esses grupos proporcionam
a compatibilidade orgénica essencial para a co-reacdo do organossilano com 0s
grupos funcionais presentes no polimero do revestimento ou adesivo. Essa interagdo
resulta na formacdo de ligacBes que, a0 menos em teoria, apresentam excelente
resisténcia a agua [134].

Geralmente, a deposicdo Umida dos silanos passa por trés etapas do
processo. A primeira etapa € a hidrélise do silano em solucdo aquosa, gerando
grupos silanol ativos (Si-OH). Esses grupos silanol sdo, entdo, aplicados na
superficie do aco, onde reagem com os grupos hidroxila do metal. Isso resulta na
formacdo de ligacBes por meio de pontes de hidrogénio, conectando o silano ao
substrato [131][133].

A etapa seguinte envolve a silanizagdo do substrato. Nessa fase, ocorre a
formagéo de ligagOes covalentes metal-siloxano (Si-OM) na interface. Essas
ligacbes contribuem para fortalecer a ligagdo entre o silano e o metal.
Simultaneamente, uma rede de siloxano (Si-O-Si) comeca a se desenvolver dentro
do filme, proporcionando maior estabilidade e coeséo ao revestimento [131][133].

A etapa final desse processo é a cura térmica do substrato silanizado.
Durante essa etapa, ocorre uma reagdo de acoplamento que passa por varias etapas.

Inicialmente, inicia-se a fisissor¢do, seguindo para a formacdo de ligacdes de
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hidrogénio e, finalmente, resultando na formagcéo efetiva de ligacbes covalentes por
meio da condensacdo de hidroxilas superficiais com silandis. Esse processo de
maultiplas etapas contribui para a formacdo de um revestimento aderente e duravel
[131][133].

Essas reagOes de acoplamento estdo representadas nas seguintes etapas
[135]:

(@) Hidrolise do grupo silano:

pH or catalyst
R--SiX;+ 3H,0 + R—Si{OH); +3HX

onde HX geralmente é um alcool.

(b) Ligacao de hidrogénio a superficie:

OH
r
, _ /N
R—Si(OH); + HO—Si—>R—Si~Q  O—Si
( N/
H
OH
(c) Condensacao com a superficie:
OH

R—Si(OH)3 + HO—Si—*R—S8i—0—35i + H;0

OH

(d) Polimerizacéo:

"R R .

2nR—SOH);—*HO 1+ Si—0—Si—0-+ 2rH;0

~OH OH -n
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(e) Reagdo com o polimero:

C C + RNH;—*HO—C—C—NHR

0 |
= HO—C—C—N—C—C—0OH

Em sintese, os promotores de adesdo silano desempenham um papel
fundamental na unido entre materiais organicos e inorganicos. Eles ndo apenas
melhoram a adesdo, mas também protegem as interfaces contra fatores adversos,
contribuindo para a durabilidade e desempenho dos produtos finais em uma
variedade de aplica¢des industriais.

Dawood [136] verificou que o uso do agente de acoplamento silano para o
pré-tratamento da superficie do aco melhorou a durabilidade da ligacdo. Os
resultados da pesquisa indicaram que as amostras que ndo possuiam silano,
apresentaram 60% de degradacdo da resisténcia e que 0 uso do silano aumentou a
durabilidade da zona interfacial entre o aco e o adesivo, ndo tendo degradacdo com
6 meses de envelhecimento. Estudos semelhantes foram descritos por Heshmati
[137].

Del Real [138] também verificou que o uso do tratamento com silano
proporcionou uma ligeira melhora no comportamento dos compostos CFRP/epoxi
jateados com granalha. Os tratamentos de silano aumentaram a energia de fratura e
melhoram a durabilidade das juntas.

Yu et al. [139] realizaram um estudo experimental sobre 0 comportamento
interfacial de juntas duplas de aco/CFRP submetidas a névoa salina a temperatura
de 35°C e concluiram que o tratamento com silano ajudou a melhorar tanto a
resisténcia de ligacdo quanto a rigidez das juntas de aco/CFRP.

Petrie et al. [140] descreveram que a adicéo de silano na interface resulta na
melhora da resisténcia de ligacdo e varias teorias foram abordadas para explicar 0s
mecanismos pelos quais os silanos melhoram a forga e a resisténcia a umidade.
Também foi relatado que o uso do silano melhora a forca de ligagdo inicial e
estabiliza a superficie para aumentar a durabilidade e permanéncia de juntas coladas
em ambiente amido.

Bera et al. [141] estudaram a adesdo dos revestimentos hibridos de epdxi-

silano com ago galvanizado. O agente acoplante silano foi utilizado em trés
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concentragOes diferentes no polimero epoxi para avaliar o efeito da concentracdo
na adesdo. Foi relatado que houve uma melhoria significativa na forca de adeséo
qguando a concentracdo de silano aumentou de 1% em peso para 3% em peso.
Porém, quando teve um aumento da concentracéo de silano para 5%, houve queda
da forca de adeséo.

Ramezanzadeh et al. [142] estudaram a forca de ades&o do revestimento a
base de epOxi em aco de baixo carbono, que foi tratado por varias misturas de
silanos de 3-aminopropiltrietoxissilano (APS) e tetraetilortossilicato (TEOS).
Ensaios de pull-off e névoa salina (300h) foram realizados nessas amostras para
investigar os efeitos do tratamento de superficie nas propriedades de adesdo e
protecao contra corrosdo do revestimento epoxi. A mistura de silanos melhorou as
propriedades de adesdo do revestimento epOxi no substrato de aco.

Ghosh et al. [143] estudaram a forca de adesdo em aco inoxidavel/epoxi
com vdrias condigdes de deposi¢do quimica Umida de silano -
aminopropiltrietoxissilano (APS). Foi utilizado o teste de pull-off, para determinar
a resisténcia interfacial de placas de aco com tratamento superficial em contato com
a resina epoxi. Foi relatado que a resisténcia adesiva aumentou de 30 MPa para 60
MPa a medida que o tempo de imersdo aumentou de 1s para 30s.

Bajat et al. [144], avaliaram uma superficie de aluminio pré-tratada com
uma solucdo alcalina e verificaram que houve um aumento na forca de aderéncia
Umida do revestimento epoxi, quando a superficie foi tratada com
viniltrietoxissilano (VTES) em uma solucéo de NaCl a 3%. Os resultados dos testes
demonstraram que a forca de aderéncia atingiu 1,46 MPa, representando um
aumento de 30% em comparacdo com a superficie de aluminio sem tratamento ao
revestimento epdxi. Através de analises de XPS, foi confirmada a presenca de
ligagdes Si—O-Si e Si—-O-Al no revestimento VTES.

2.4.5.Tipos de Juntas Coladas

As juntas coladas podem ser classificadas de diversas maneiras, devido a
sua capacidade de suportar diferentes tipos de carga. As principais juntas coladas
sdo as juntas sobrepostas simples (Single Lap Joint), juntas sobrepostas duplas
(Double Lap), juntas sobrepostas em rampa e juntas sobrepostas em escada, como

pode ser observado na Figura 21 [145].
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Figura 21 - Tipos de Juntas [130].

As juntas de sobreposicdo dupla possuem maior resisténcia quando
comparadas com as juntas de sobreposicdo simples. Porém, destaca-se que sua
fabricacdo é complexa comparadas com as juntas de sobreposicao simples [146].

Santos [147] realizou um trabalho onde teve como objetivo analisar a
resisténcia das juntas sobrepostas duplas. O autor utilizou trés tipos de adesivos
variando algumas propriedades, como ductilidade e comportamento mecanico,
utilizando um adesivo fragil (Araldite® AV138), um adesivo com alta ductilidade
(Sikaforce® 7888) e um adesivo com ductilidade moderada (Araldite® 2015)
[147].

O autor concluiu que o0 aumento da forca méxima varia com o comprimento
de sobreposicéo e o tipo de adesivo utilizado. Foi verificado que a maior variagéo
entre forca maxima e o comprimento de sobreposi¢do ocorreu nas juntas que
possuiam adesivos mais ducteis devido a sua maior capacidade de suportar grandes
deformacdes. J& para o adesivo fragil, o aumento da forca méxima é diminuido,
devido a sua fragilidade [147].

Destaca-se que no estudo de Santos foi notado que para valores de
comprimento de sobreposi¢cdo pequenos, a distribuicdo de tensdes se torna
praticamente constante em toda a camada adesiva, fazendo com que os adesivos

fragil e ductil apresentassem resisténcia parecida [147].
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2.4.5.1. Falhas em Juntas Coladas

A finalidade de se obter uma ligacéo de adesdo eficiente € a transmissdo de
carga entre os dois componentes ligados para manter sua integridade estrutural em
solicitacOes estaticas e dinamicas, além de condi¢bes ambientais adversas (umidade
e temperatura) [148].

Os modos de falha séo determinados pela qualidade da ligacdo em cada
interface, geometria da amostra e carregamento. Em juntas adesivas compostas de
FRP (polimero reforgado com fibra) de acordo com anorma ASTM D5573, existem
sete modos de falha tipicos. Sao eles [149]:

(a) falha adesiva, ruptura da unido adesiva na qual a separacdo ocorre na

interface entre o adesivo e o aderente;

(b) falha coesiva, ruptura da unido adesiva na qual a separa¢do ocorre no
adesivo;

(c) falha coesiva de camada fina, ruptura da unido adesiva na qual a
separacdo ocorre no adesivo, porém muito proximo a interface
adesivo/aderente;

(d) falha de rompimento da fibra, ruptura no aderente com ruptura de
camada de fibra;

(e) falha rompimento leve da fibra, ruptura exclusivamente da matriz na
primeira camada do aderente;

(F) falha por rompimento no substrato, ruptura do aderente no corpo de
prova fora da regiédo colada;

(g) falha mista, combinagéo de mais de um tipo de falha.

Esses modos séo ilustrados na Figura 22 [150]:

a) Adhesive failure b) Cohesive failure

¢) Thin-layer cohesive failure d) Fiber-tear failure
¢) Light-fiber-tear failure f) Stock-break failure

Figura 22 - Possiveis modos de falha em juntas coladas entre aderentes de FRP [150].
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A falha de uma junta adesiva depende do local de inicio da trinca e do
caminho de sua propagagédo. De um modo geral, serdo abordados os dois principais
modos de falhas em juntas coladas: falha coesiva no interior do adesivo e falha
adesiva na interface entre o substrato e o adesivo [113].

A falha coesiva ocorre dentro do adesivo, ou seja, quando a iniciacdo e
propagacdo de trincas estdo contidas dentro da camada adesiva. Esse tipo de falha
ocorre quando a ligacéo entre o adesivo e o substrato sdo mais resistentes do que a
resisténcia do préprio adesivo. Uma junta deve ser projetada de modo a que a falha
nunca ocorra pelo adesivo. Portanto, uma junta corretamente projetada sera aquela
onde ocorra falha do substrato. A condigdo para 0 projeto de uma junta estrutural
deve ser [106][113][148]:

Fa>Fc (12)
onde,

Fa = Falha adesiva;

Fc = Falha coesiva.

A falha adesiva ocorre entre 0 adesivo e 0 aderente, onde a trinca inicia e se
propaga ao longo da interface. Entdo, quando a forca coesiva € maior do que o
adesivo, a falha adesiva ocorre. Neste caso, a fratura seria entre o aderente e a
camada adesiva [106][113]:

Fa< Fc (13)

A falha adesiva pode evidenciar a presenca de uma camada limite fraca na
junta colada, ou seja, hd uma ma preparacdo das superficies. Se a falha for coesiva,
pode-se assumir que o tratamento superficial é adequado. E importante salientar
que o envelhecimento da junta contribui para que ocorra falha na interface, mesmo
se a adesao inicial for satisfatoria [113][148].

Os autores Teixeira de Freitas et al. [151] realizaram um estudo
experimental para avaliar a qualidade de adesdo das juntas do material compdsito
com metal sob condigdes de envelhecimento. O envelhecimento foi realizado com
spray de sal. Foi realizado um teste de descolamento (peel tests) para determinar a

forca da ligacdo adesiva entre os materiais. Para avaliar a adeséo da interface entre
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as partes ligadas, amostras foram fabricadas com substratos de aco e composito
(polimero reforgado com fibra de carbono). As amostras foram mantidas dentro da
cabine de spray salino (NaCl 5%) por 30 dias e 90 dias. Trés amostras foram
testadas em cada condicédo [151].

Foi relatado que dois tipos de mecanismo de falha foram observados: falha
coesiva (CF) dentro do adesivo e falha adesiva (AF) e que apds 30 dias de exposicao
a névoa salina, a forca diminuiu em media 11% e apds 90 dias, a forca diminuiu,
em media cerca de 23%, em compara¢do com as amostras ndo envelhecidas [151].

Na Figura 23 é possivel observar a superficie da fratura do substrato de aco

apos o teste.

(a) (b)

Figura 23 - Superficies de fratura do substrato apos o teste. (a) amostra ndo envelhecida (b)
amostra envelhecida 30 dias névoa salina (c) amostra envelhecida 90 dias névoa salina [151].

Na Figura 23(a), foi observado que a falha coesiva foi 0 modo de falha
dominante para a condigdo sem envelhecimento. Isso indica uma boa qualidade de
adesdo das juntas coladas. Também foi observado na Figura 23(b) o modo de falha
coesiva, mas também foi observado que existe uma pequena parcela de falha
adesiva nas amostras. Isso indica que apds 30 dias de envelhecimento a interface
foi afetada pela entrada de umidade. J&, na Figura 23(c) foi observado que a falha
adesiva aumentou significativamente, apos 90 dias de envelhecimento. A Figura 23
mostra que a entrada de umidade ocorre, inicialmente, através das bordas para o
centro das amostras e que aumentando o tempo de exposicdo aumenta a entrada de
umidade e, consequentemente, diminui a resisténcia das juntas [151].

Os autores concluiram que a adesdo das juntas diminui progressivamente
com o aumento do tempo de envelhecimento. As superficies de fratura de amostras
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ndo envelhecidas exibem uma falha coesiva dentro da camada adesiva, o que indica
uma boa adesdo entre as interfaces do aco-CFRP. A degradacdo da interface é
indicada por uma queda na carga de descolamento e na falha do adesivo, que
aumenta com o tempo de envelhecimento. O teste de descolamento avaliou com
sucesso a adesdo da interface em condicGes envelhecidas e ndo envelhecidas, e pode
ser usado como um método rapido, fécil e confiavel para estudar a durabilidade de

longo prazo no caso de juntas de metal-compdsito [151].

2.4.5.2. Carregamento em Juntas Adesivas

As ligacBes adesivas podem estar sujeitas a varios tipos de esforcos, entre
os quais o esforco de tracdo, compressdo, clivagem, arrancamento e o esfor¢co de
corte (cisalhamento). Na Figura 24 [152] encontram-se esquematizados 0s tipos de

esforcos que podem existir numa junta adesiva.

Tension <= = = H[| <= Compression

&
Cleavage % ﬂ‘E Peel

Figura 24 - Tipos de esfor¢os existentes em juntas adesivas [152].

As tensdes de tracdo sdo desenvolvidas quando forcas que atuam
perpendicularmente a superficie da junta sdo distribuidas de maneira uniforme ao
longo da area colada [148].

As tensOes de compresséo, sdo semelhantes as de tracdo. A diferenca é que
a tensdo de tracéo alonga e de compressdo comprime a junta [30].

As tensOes de cisalhamento aparecem quando forgas atuantes no plano do

adesivo tendem a separar 0s substratos. As juntas séo geralmente mais resistentes a

solicitacOes de cisalhamento [148].
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A tensdo de clivagem é a tensdo que ocorre quando as forcas que atuam na
extremidade da junta tendem a separar os substratos [148].
A tensdo de arrancamento age de modo semelhante, mas ocorre no caso de

pelo menos um dos substratos ser flexivel [148].

2.4.5.3. Exposicado ambiental

As juntas adesivas podem ser expostas a Varias condi¢cBes ambientais
durante sua vida Util. Os principais fatores ambientais na exposi¢cdo climética sao
temperatura e umidade. O desempenho mecéanico das juntas adesivas pode ser
consideravelmente deteriorado quando expostos a ambientes agressivos. Esses
fatores ambientais devem ser considerados como fatores criticos na determinacéo
da durabilidade de longo prazo das juntas. O tratamento de superficie adequado é
essencial para garantir a durabilidade ambiental de longo prazo da junta adesiva
[92][150].

A exposicdo a temperaturas elevadas, geralmente, ira gerar alteracOes
quimicas e fisicas irreversiveis nos adesivos. A medida que a temperatura aumenta,
a resisténcia da unido diminui. Em temperaturas abaixo da temperatura de transicéo
vitrea (TQg), a reducdo da propriedade do polimero é reversivel, enquanto acima Tg,
as propriedades da matriz sdo permanentemente degradadas [150].

A presenca de umidade, nas juntas adesivas pode ndo apenas reduzir as
propriedades fisicas e quimicas do proprio adesivo, mas também reduzir as
propriedades da interface entre o adesivo e o substrato. Essas propriedades sao
prejudicadas devido a presenca de umidade, que pode romper as forcas
intermoleculares presentes no adesivo ou entre 0 adesivo e o substrato, podendo
levar o descolamento entre os dois materiais [124][150][153].

Uma vez que a umidade penetra na junta, a degradacao pode ocorrer devido
a dois mecanismos: degradacdo da interface adesivo/aderente ou degradacdo das
propriedades do proprio adesivo. Na interface, a degradacdo ocorre devido ao
deslocamento das forcas adesivas intermoleculares ou devido & instabilidade das
camadas de Oxido na superficie de aderentes metélicos. A presenca de umidade
pode afetar as propriedades do adesivo de maneira reversivel, como por
plastificacdo, ou de forma irreversivel, como por degradacdo quimica ou fisica do
adesivo [125].



76

Ashcroft et al. [154] estudaram o efeito que o ambiente de teste e o pre-
condicionamento tiveram no comportamento & fadiga de juntas de CFRP/epdxi
sobrepostas. Foi demonstrado que a resisténcia a fadiga das juntas sobreposta néo
variou significativamente até proximo a temperatura de transicdo vitrea (Tg), que
foi o ponto em que foi observado uma reducéo na carga de fadiga. Os autores
também notaram que a umidade absorvida gerou reducédo significativa na Tg do
adesivo. Foi observado que o local de falha das juntas foi altamente dependente da
temperatura. Também foi visto que a medida que a trinca se propagava ao longo da
junta sobreposta, as forgas na ponta da trinca tendem a conduzi-la para o aderente,
0 que poderia resultar em superficies de fratura de modo misto complexo [154].

Os autores Heshmati et al. [155] realizaram uma investigacdo experimental
para prever o comportamento mecéanico de juntas FRP/aco apds envelhecimento
higrotérmico. O estudo experimental realizou testes de tracdo para obter
propriedades mecanicas do adesivo com a penetracdo da umidade, e juntas de
cisalhamento de sobreposicdo dupla para avaliar os efeitos do envelhecimento
higrotérmico. As amostras foram confeccionadas utilizando adesivo epdxi,
laminado CFRP e ago S355 [155].

Cinco condigBes ambientais de envelhecimento foram selecionadas para
realizar os ensaios: 20°C em agua deionizada (DW), 20°C em &gua salgada com
5% NaCl (SW), 45°C com condic¢do de 95% de umidade relativa (UR), 45°C em
agua deionizada e 45°C em agua salgada. O envelhecimento foi realizado no
adesivo e em amostras de CFRP por até um ano [155].

A Figura 25 representa as mudancgas no mddulo de elasticidade do adesivo

das amostras de tracdo nos cinco ambientes de exposicao.
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Figura 25 - Mudangas no modulo de elasticidade do adesivo versus teor de umidade [155].
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Como mostrado na Figura 25, o mddulo de elasticidade diminui
consideravelmente com o aumento do teor de umidade. A taxa de reducédo €, no
entanto, ligeiramente menor para a solucdo com sal em comparacdo com a agua
destilada ou umidade relativa [155].

Foram fabricadas seis amostras de juntas de cisalnamento de sobreposicéo
dupla que foram expostas a condi¢do de envelhecimento 45DW por até um ano.
Trés amostras foram testadas apds oito meses de exposi¢do, enquanto as outras
amostras foram testadas apds um ano de exposicdo. A relacdo entre o tempo de
exposicao e a resisténcia residual, bem como 0 modo de falha esta representada na
Figura 26 [155].
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Figura 26 - Configuracéo das amostras DLS e gréfico de carga vs. tempo de exposicdo a45 ° C
DW [155].

Os autores relataram que a resisténcia da junta aumentou 5,5%, em média,
apos oito meses de exposicdo em comparagcdo com amostras secas, enquanto, apés
12 meses, a carga de ruptura cai 8,7%. Essa condi¢éo foi justificada pela mudanca
do modo de falha apds 12 meses de exposicdo, pois 0 adesivo ndo estava
plastificado. Com isso, foi concluido que a presenca de umidade a uma exposi¢do
prolongada degrada a capacidade de carga da junta [155].

Sousa et al. [156] realizaram um estudo experimental sobre os efeitos do
envelhecimento higrotérmico e ao ar livre no desempenho de juntas de sobreposicédo
simples (SLJs) entre aderentes de pultrudados de polimero refor¢gado com fibra de

vidro (GFRP), colados com adesivos epoxi ou de poliuretano. As amostras foram
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expostas as seguintes condicGes de envelhecimentos: imersdo em (i) agua e (ii) agua
salgada a 20°C e 40°C; (iii) envelhecimento ao ar livre.

As amostras foram retiradas em tempos pré-determinados para avaliar o
comportamento mecanico das juntas SLJs. O comportamento mecanico foi avaliado
pelo ensaio de cisalhamento de junta. Os autores relataram que os resultados obtidos
mostraram que o envelhecimento higrotérmico afetou negativamente a carga final
de falha, tendo reducdes de 35% para o adesivo epoOxi e 28% para 0 adesivo de
poliuretano na temperatura de 40°C. Houve reducdo de rigidez das juntas em 26%
para o adesivo epdxi e 11% para o adesivo de poliuretano na temperatura de 40°C
e foi observado que o aumento da temperatura aumentou a degradagéo das juntas.
O envelhecimento ao ar livre ndo causou mudancgas significativas em termos de
rigidez para ambos o0s adesivos e, também, para ambos 0s adesivos, a falha sempre
foi iniciada nos aderentes de GFRP, independentemente do processo do
envelhecimento [156].

Bai et al. [157] realizaram uma revisdo sobre degradacdo ambiental na
ligacdo entre aco e material compoésito (CFRP). Foi realizada uma anéalise do
desempenho mecénico das juntas de sobreposicdo dupla de aco/CFRP expostas a
varios ambientes diferentes como: temperaturas elevadas, agua do mar, temperatura
e umidade ciclicas e radiacéo ultravioleta (UV) [157].

Os autores verificaram que a rigidez e a resisténcia da junta diminuiram em
até 80% quando foram testados em temperaturas elevadas, proximas ou superiores
a Tg do adesivo. Também foi verificado que as propriedades mecénicas foram
reduzidas em cerca de 20% quando expostas a agua do mar por até 1 ano. As juntas
que foram expostas a umidade com temperatura entre 20°C e 50°C, falharam
catastroficamente durante a exposicdo. Além disso, a exposicdo aos raios
ultravioleta também levou a uma diminuicdo da resisténcia, mas a um aumento da
rigidez para as juntas ndo carregadas, causado pela pds-cura com o calor fornecido
pelos raios ultravioleta [157].

Os autores também destacaram que o desempenho de um sistema de junta
adesiva de aco/CFRP varia consideravelmente dependendo das condigdes
ambientais especificas, do tipo de adesivo e dos procedimentos de preparacéo [157].

Nguyen et al. [158] realizaram uma pesquisa na qual foi examinado o
desempenho mecéanico em temperaturas elevadas, préximas a temperatura de

transicéo vitrea do adesivo, de juntas coladas de sobreposi¢édo dupla de aco/CFRP.
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Os autores destacam que a temperatura de transicdo vitrea (Tg) do adesivo é 42°C.
As juntas foram testadas em temperaturas entre 20°C e 60°C [158].

Os autores relatam que dois modos de falha foram observados. Em uma
temperatura mais baixa, as juntas falharam por meio de delaminacdo. Quando a
temperatura aumentou para préximo ou maior que Tg, as juntas falharam por falha
coesiva. Essa diferenga de falha ocorreu devido a diferenca na dependéncia da
temperatura da camada adesiva e aderéncia de CFRP, ja que o adesivo se degrada
muito mais rapido [158].

Foi concluido que a rigidez da junta diminuiu significativamente em
temperaturas préximas e superiores a Tg do adesivo. Houve uma reducdo de 20%
da rigidez quando a temperatura testada foi igual a temperatura de transicéo vitrea
do adesivo. Ocorreu uma reducdo de 50% da rigidez quando a temperatura testada
se encontrava 10°C acima da Tg e 80% de reducéo da rigidez quando a temperatura
estava a 20°C acima da Tg [158].

Machalicka, et al. [159] realizaram um estudo onde foram analisadas
experimentalmente juntas adesivas estruturais. O estudo experimental fez uma
comparacdo do comportamento estrutural de dois adesivos diferentes: polimero
com acoplamento de silano (SikaFlex 552) e adesivo de acrilato (SikaFast 5215
NT), em juntas com substratos de aluminio e a¢o galvanizado com zinco [159].

O objetivo principal do estudo foi a comparacdo das propriedades
mecanicas de juntas expostas e ndo expostas a condi¢des de envelhecimento:
imersdo em agua desmineralizada morna (45° C) durante 21 dias de acordo com
ETAG 002 (European Organization for Technical Approval), em laboratorio.
Destaca-se que a agua na camada adesiva pode alterar significativamente as
propriedades mecéanicas da junta, pois prejudicara a adesdo da cola ao substrato
[159].

Os autores relatam que a resisténcia ao envelhecimento da junta pode ser
melhorada aumentando a durabilidade do substrato. Por esta razdo, dois materiais
de substrato diferentes foram testados [159].

A partir dos resultados e das andlises 0s autores chegaram as seguintes
conclusdes: a penetragdo de dgua na estrutura do polimero diminuiu a forca ao
cisalhamento em até 37% para polimero com acoplamento de silano e 73% para
juntas adesivas de acrilato. Foi verificado que os substratos de aluminio

apresentaram geralmente a menor resisténcia ao cisalhamento apos o
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envelhecimento em laboratério (para ambos os adesivos). Alem disso, 0s autores
relatam que o substrato de aco galvanizado mostrou adesdo problemética no caso

do adesivo de acrilato [159].

2.5.Ensaio Double-Lap Shear (DLS)

O ensaio de cisalhamento é utilizado para avaliar as propriedades mecanicas
de juntas adesivas. Uma das principais dificuldades para a medicdo das
propriedades mecanicas é a geracdo de um estado de tensdo puro seja de tracdo,
compressdo ou cisalhamento no corpo de prova. A geometria do corpo de prova
deve fornecer um estado de tensdo distribuido uniformemente pela superficie de
contato e através da linha de ligacdo (camada adesiva), livre de concentracfes de
tenséo [160].

E 0 método de teste mais comumente utilizado para observar a degradacio
de juntas devido a sua facilidade de montagem. Existem duas configuracdes
comuns para amostras de cisalhamento de sobreposicdo: cisalhamento de
sobreposicao Unica (Single-Lap Shear - SLS) e o cisalhamento de sobreposicdo
dupla (Double-Lap Shear - DLS) [161][162], conforme pode ser observado na
Figura 27.

A

\

Single lap shear Double lap shear

Figura 27 — Configuraces de teste de cisalhamento: Single lap shear - SLS (ASTM D1002) [163].
Double lap shear — DLS (ASTM D3528) [164].
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Os adesivos tendem a ser mais resistentes quando carregados em
cisalhamento, j& que todas as areas coladas em contato com o adesivo contribuem
para a resisténcia da junta [160].

O teste de cisalhamento € realizado usando equipamento de teste mecéanico
padrdo de tracdo/compressdo e as extremidades da amostra séo fixadas e carregadas
em tracdo [160][162].

O ensaio de cisalhamento de uma sobreposicdo Unica consiste em duas
pecas retangulares unidas pelo adesivo e submetidas a forcas de tracdo nas
extremidades opostas. Quando a amostra é tracionada, ocorrera um desalinhamento
dos eixos neutros (Figura 28) nos aderentes e a parte da junta na qual os aderentes
se sobrepGem girara, causando uma tensdo normal de arrancamento na camada
adesiva [161][162][165].

Portanto, os resultados do teste de amostras de cisalhamento de uma junta
de sobreposi¢do Unica ndo indicam a forca de cisalhamento pura do adesivo, mas
sim a resisténcia sob um estado de tensdo combinada de cisalhamento e de

arrancamento na camada adesiva [159].
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Figura 28 - (a) Junta colada simples por sobreposi¢éo e cisalhamento com dimens6es em de acordo
com ASTM D1002. (b) Uso opcional de abas coladas para melhorar o alinhamento. (c) Distorcéo
tipica devido a carga de tracéo [166].
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As tentativas de eliminar o carregamento excéntrico das SLS, resultaram no
ensaio de cisalhamento de sobreposicéo dupla DLS. O teste DLS é preferido, uma
vez que a excentricidade da carga € eliminada e, portanto, a tensdo de arrancamento
no adesivo e reduzida em comparacdo com o teste de cisalhamento de sobreposi¢édo
Unica. As juntas de sobreposicdo dupla sdo duas vezes mais resistentes do que as
juntas de volta Unica [11][160][167].

A junta adesiva de sobreposi¢cdo dupla é uma configuracdo simples com
tensdes de arrancamento relativamente baixas, pelo fato de ndo ter o
desalinhamento do eixo neutro. Por isso, é frequentemente usada na determinagdo
das propriedades adesivas [168].

Kim et al. [169] estudaram o comportamento de uma junta adesiva de
sobreposicao dupla (adesivo epdxi colado a um substrato de ago) que foi submetido
a ambiente frio. Foram testadas 43 amostras usando juntas de cisalhamento de
sobreposicdo dupla em condi¢des Umido-seco e congelamento-degelo para
examinar o desempenho de durabilidade da junta, incluindo capacidade de carga,
deterioracdo da interface e modo de falha [169].

As tiras de ago foram cortadas no comprimento (100 mm de comprimento
37 mm de largura 3 mm de espessura) e tornadas asperas usando um esmeril
mecanico para melhorar o desempenho da ligacdo. Todas as amostras foram
curadas por pelo menos sete dias em temperatura ambiente [169].

O ciclo tmido-seco compreendeu 8h de imersdo em banho-maria e 16 h de
secagem a temperatura ambiente. O ciclo de congelamento-descongelamento
consistiu em 8h de congelamento a uma temperatura de -20°C e 16h de
descongelamento a temperatura ambiente. Apos a conclusdo dos ciclos ambientais
planejados, todas as amostras foram carregadas usando uma maquina de teste de
tracdo em temperatura ambiente [169].

A carga de falha média das amostras sem quaisquer efeitos ambientais foi
de 15,7kN. Através do teste DLS, os autores observaram que a capacidade de carga
das amostras submetidas aos efeitos ambientais tendeu a aumentar com os ciclos de
umido-seco e congelamento-degelo, quando comparados com a carga de falha
média. Os autores concluiram que esse aumento pode ser atribuido a cura adicional
do adesivo epoxi, ou seja, a presenca de umidade resultou em caracteristicas de
coesdo melhoradas. Foi relatado também que o efeito da temperatura fria também

aumentou a resisténcia da junta [169].
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No estudo de Heshmati et al. [170] foram investigados os efeitos do
envelhecimento ambiental na resposta mecénica de juntas de cisalhamento de
sobreposicao dupla coladas com adesivo e aderentes de CFRP (polimero reforcado
com fibra de carbono) ou GFRP (polimero reforcado com fibra de vidro). As
amostras foram envelhecidas por até trés anos nas seguintes condi¢cdes ambientais:
(1) 45RH: exposicéo a 45°C a 95% de umidade relativa, (if) 45DW: imerséo em
agua destilada a 45°C, (iii) 45SW: imersdo em agua salgada a 45°C, (iv) 20DW:
imersdo em agua destilada a 20°C, (v) 20SW: imersdo em agua salgada a 20°C
[170].

Pelos resultados obtidos apresentados nos graficos da Figura 29, os autores
analisaram o0 médulo de elasticidade e a resisténcia a tracdo dos compdsitos de fibra
de carbono nos varios cenarios de envelhecimento. Os testes foram realizados ap6s
a exposi¢do por 210 e 840 dias. Foi relatado que o modulo de elasticidade quase
ndo foi afetado por qualquer uma das condigdes de envelhecimento. Esse
comportamento foi justificado pelo fato de 0 mddulo de elasticidade ser dependente
das fibras dos compositos unidirecionais e a estabilidade das fibras de carbono na

presenca de umidade [170].
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Figura 29 - Efeito do envelhecimento nas propriedades mecénicas do CFRP: (a) médulo E, (b)
resisténcia a tracdo [170].

Em relacdo a resisténcia a tragdo, houve significativa degradagdo com o
aumento da duracdo da exposicao e da gravidade da condicdo de envelhecimento.
Os autores justificaram essa diminuic¢do da resisténcia pela mudanca no modo de
falha observada durante os testes. Com o0 aumento da exposi¢éo, a falha mudou para

falha interlaminar de CFRP nas garras. A resisténcia ao cisalhamento interlaminar
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€ uma propriedade dominada pela resina que € altamente suscetivel & degradacéo
ambiental. A uma dada temperatura, a imerséo de curto prazo em &gua destilada é
considerada mais prejudicial do que em agua salgada. Foi justificado que isso
ocorre devido as caracteristicas de difusdo que resultariam em uma maior
concentracdo de umidade proxima a superficie das amostras imersas em &gua
destilada em comparacdo com &gua salgada na mesma temperatura.
Consequentemente, a taxa de acumulo de moléculas de agua salgada na interface
resina/fibra perto das superficies das amostras de CFRP torna-se menor do que a da
agua destilada. Assim, como a evolucdo do dano na interface resina/fibra depende
do tempo de exposicdo e da concentragdo da solucdo, justifica-se a menor
degradacéo da resisténcia ao cisalhamento interlaminar apds a exposic¢éo por 210
dias em agua salgada em comparacdo com a agua destilada. No entanto, com uma
exposicao mais longa e concentracdes mais altas de solucdo, a 4gua salgada causou
mais degradacdo em comparacdo com a agua destilada. A difusdo de umidade é
altamente dependente de sua concentracdo e temperatura, tendo a maior degradacao
sido encontrada em condicdes de imersdo a 45°C [170].

Comparados ao CFRP, o GFRP é mais permeavel, com as taxas de difusdo
mais rapidas. Com isso, todos as amostras de GFRP atingiriam a saturacdo de
umidade menos de um més apds a exposicdo. O envelhecimento afetou
significativamente a resisténcia, enquanto a degradacdo do modulo de elasticidade
foi menor que 10%. Os autores concluiram que a resisténcia a tracdo é governada
por uma combinacdo de falha de fibra e resina e que além da suscetibilidade comum
das resinas ao envelhecimento, as fibras de vidro (ao contrario das fibras de
carbono) também podem se degradar na presenca de umidade com exposicao
prolongada [170].

Nguyen et al. [3] relataram o desempenho mecénico de juntas coladas de
aco/CFRP em temperaturas elevadas. Verificou-se que o0 modo de falha da junta
mudou de falha aderente para falha coesiva quando a temperatura se aproximou da
Tg, ou seja, em temperaturas mais baixas, as juntas falharam por delaminagéo e
quando a temperatura aumentou para proximo ou maior que Tg, as juntas falharam
por falha coesiva. A mudanca dos modos de falha foi devido a diferenca na
dependéncia da temperatura da camada adesiva e do aderente CFRP, pois a camada
adesiva se degrada muito mais rapido do que o aderente. Foi observado também

que a carga final e a rigidez da junta diminuiram significativamente com
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temperaturas proximas e superiores a Tg, enquanto o comprimento efetivo de
adesdo aumentou com a temperatura [3].

Com o objetivo de compreender o comportamento mecanico, adesdo e
durabilidade das juntas adesivas, serdo produzidos quatro tipos de amostras com
tratamentos superficiais diferentes: 1) lixamento manual sem silano, Il) maquina
Monti sem silano, I11) lixamento manual com silano, e 1V) maquina Monti com
silano. Os reparos de juntas coladas serdo avaliados quanto a variacdo de suas
propriedades mecéanicas em resposta a efeitos de temperatura e exposi¢do a
ambientes de névoa salina. Este estudo é importante para preencher lacunas de
conhecimento sobre o comportamento mecénico e durabilidade dos reparos de
juntas coladas em ambientes imidos, que simulam as condicdes reais de uso em

tubulacoes.

2.6.Ensaio Nao Destrutivo — Ultrassom

O ensaio de ultrassom é uma técnica de ensaios ndo-destrutivos capaz de
detectar descontinuidades no interior dos materiais pela captagdo de ondas
acusticas. As suas aplicacbes sdo muito vastas, podendo ser aplicado em
praticamente todos os materiais, fazendo com que o ensaio de ultrassom seja 0 mais
utilizado dentre os ensaios ndo-destrutivos [171][172].

O ensaio de ultrassom é baseado na emissdo de uma onda sdnica com
elevada frequéncia, acima de 20.000 Hz, ndo sendo perceptivel aos ouvidos dos
seres humanos. A onda atravessard o material analisado e ser refletida ao encontrar
uma interface. A onda refletida detectada é interpretada para avaliacdo de possiveis
descontinuidades e defeitos [173][174].

O aparelho do ensaio de ultrassom realiza a deteccéo das descontinuidades
pela analise e monitoramento das reflexdes. O aparelho possui um transdutor, que
é um cristal piezoelétrico, que transforma a tensdo de voltagem em pulso
ultrassonico. A emissdo do sinal do ensaio de ultrassom pode ser realizada pelo
método de transmissdo ou pelo método pulso-eco. Independentemente do método
utilizado a vibragdo causada pela onda refletida sera convertida em um sinal elétrico
no transdutor e sera analisada na tela do aparelho pelos picos indicando a presenca
de descontinuidades, como pode-se observar na Figura 30 [173][174][175].
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Figura 30 - Principio basico do método por ultrassom [174].

A técnica de transmissdo total utiliza dois transdutores separados, onde o
primeiro transmite as ondas ultrassénicas e o segundo recebe. Além disso, €
necessario acoplar os transdutores nos dois lados das pecas de maneira que eles
estejam alinhados. Destaca-se que nesse tipo de técnica ndo é possivel obter a
profundidade da descontinuidade. Ja a técnica de pulso-eco a analise € realizada
pela parte refletida do sinal de entrada e, diferentemente, da técnica de transmisséo
total, na técnica de pulso-eco é possivel identificar a profundidade das
descontinuidades [175].

A principal vantagem da técnica é sua boa capacidade de detectar pequenas
descontinuidades como trincas e outras descontinuidades que seriam de dificil
deteccdo, se empregados outros ensaios, como radiografia. Além disso, o ensaio de
ultrassom é considerado um ensaio rapido e sem a necessidade de grandes
operagdes, como plano de seguranga e acessorios, para sua aplicacdo. Tem também
como vantagem o fato do resultado ser encontrado diretamente na tela do
equipamento [171][172].

Apesar de grande utilizacdo e grandes vantagens, o ensaio de ultrassom
possui como uma de suas principais desvantagens o fato de ser um ensaio que exige
um alto investimento. Além disso, o fato do resultado aparecer diretamente na tela
do seu equipamento é considerado uma vantagem e ao mesmo tempo uma
desvantagem, pois exige um excelente treinamento para analise de seus resultados.
Por fim, destaca-se como desvantagem a necessidade de preparagédo da superficie
para sua aplicacdo [171][172][176].
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Gholizadeh [177], realizou uma revisdo bibliogréfica sobre ensaios nédo
destrutivos para avaliacdo de materiais compositos. O autor utilizou os ensaios de
ultrassom, termografia, radiografia, teste eletromagnético, emissdo acustica e teste
de Shearografia.

O autor destaca que a técnica de ultrassom €, geralmente, a mais utilizada
em inspecdo de juntas de compdsitos. A técnica possui como vantagem a boa
resolucdo, excelente capacidade de deteccdo de falhas e 6tima possibilidade de uso
no campo. O autor destaca como principais desvantagens a dificuldade de
configuracdo do equipamento de ultrassom e a necessidade de uma amostra de teste
(gabarito) para garantir um teste preciso [177].

Taheri et al. [178], realizaram um estudo em materiais compositos
poliméricos reforcados com fibras de vidro e fibras de carbono. Os autores
destacam que apesar do ensaio de ultrassom convencional ser muito utilizado para
a deteccdo de falhas e descontinuidades, ele possui algumas desvantagens como alta
atenuacdo e baixa relacdo sinal-ruido. Além disso, os autores relatam que na técnica
de ultrassom de phased array (PAUT), os sinais podem ser gerados nas distancias
e angulos desejados, fazendo com que esse teste forneca resultados promissores
para compositos onde a estrutura anisotropica torna a avaliacao do sinal um desafio
[178].

Os autores compararam o método tradicional com o método phased array.
Os resultados mostraram que 0 ensaio phased array detectou falhas com
profundidade de penetracdo variando de 0,8 mm até 0,25 mm. Além disso, 0s
autores destacaram que os sinais resultantes tém melhores caracteristicas do que a
técnica ultrassdnica convencional [178].

Rezende et al. [175], apresentam a analise de descontinuidades internas
utilizando a de técnica de ultrassom em materiais ferrosos e néo ferrosos. O painel
de aluminio utilizado possuia as seguintes dimensdes: 300 x 300 x 20 mm de
comprimento, largura e espessura, respectivamente, como pode ser observado na

Figura 31.



88

Figura 31 - Painel sanduiche de aluminio com insertos de teflon [175].

Com a finalidade de simular as descontinuidades foram colocados no
interior das duas placas de aluminio insertos de teflon simulando bolhas de ar. Além
disso, foram utilizadas duas técnicas de ultrassom: as técnicas de transmisséo total
e Pulso-Eco [175].

As imagens obtidas pela técnica de transmissdo total, podem ser analisadas

na tela do aparelho, como pode-se observar na Figura 32.

Figura 32 - Imagem da inspecdo do painel [175].

As areas em vermelho representam as descontinuidades, geradas pelas
bolhas de ar simuladas. Os autores destacam que a peca também foi ensaiada pela
técnica de pulso-eco. Porém, devido a espessura da peca o resultado apresentado
ndo foi satisfatério. Por fim, os autores relatam que a técnica de pulso-eco deve ser
utilizada em pecas finas, pois as ondas ultrassdnicas irdo percorrer um menor

caminho, ou seja, menor caminho antes de retornar ao transdutor [175].
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3. Metodologia Experimental

A metodologia do estudo consistiu na exposi¢cdo de corpos de prova de
juntas coladas DLS ao ambiente salino, para avaliacdo periodica de suas
caracteristicas fisicas e mecanicas utilizando técnicas destrutivas e ndo-destrutivas.

As etapas adotas estéo listadas a seguir:

1) Fabricacdo das amostras
2) Caracterizagdo das amostras ndo envelhecidas
3) Condicionamento dos corpos de prova

4) Caracterizacdo das amostras ao longo do envelhecimento

3.1. Materiais

O material utilizado nas juntas coladas DLS consiste em um substrato
metalico de aco ASTM A516 Gr. 70 e placas de compdsito (epdxi + fibra de vidro),
fabricado por empresa especializada na area de reparos compasitos.

O material compdsito de matriz polimérica € constituido por tecido
bidirecional de fibra de vidro com trama de 2:1 (66% fibras longitudinais e 33%
fibras transversais) e gramatura de 365g/m?2 impregnado com a resina de laminacao
PIPEFIX 50/90. A matriz epdxi utilizada consiste de uma resina DGEBA
bicomponente endurecida por um endurecedor a base de poliamina. O composito
foi fabricado utilizando o processo de laminagdo manual.

No presente trabalho foi estudado o comportamento mecanico de juntas
DLS em quatro condicGes de preparacdo superficial do substrato (quimica e

mecanica), conforme a Tabela 4.

Tabela 4 - Preparacdo da superficie do substrato de ago.

Grupo Lixamento Agente Acoplante Sigla
1 Manual Sem Silano LO
2 Maquina Monti Sem Silano MO
3 Manual Com Silano LS
4 Maquina Monti Com Silano MS
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Para as amostras com silano, foi adotado o silano Dynasylan Glymo
hidrolisado a 1% para realizar o tratamento quimico.

3.2. Métodos

3.2.1. Fabricacao

O processo de laminagdo do composito e o processo de fabricacéo das
juntas DLS serdo detalhados a seguir.

3.2.1.1. Processo de Laminacao

Para a confeccdo do laminado composito foram utilizadas 20 camadas de
tecido de fibra de vidro. O processo de laminacdo foi realizado conforme descrito
a seqguir:

1. Pesagem dos componentes A e B da resina de laminagao PIPEFIX 50/90.
Para cada batelada de resina foram utilizados 1000g de Componente A e 176g do
componente B (Componente A: Resina epdxi modificada e aditivos; Componente

B: Poliamina e aditivos).
2. Mistura da resina até obter uma mistura homogénea;
3. Aplicacdo de uma camada de resina com auxilio de rolinho de 13;
4. Aplicagdo de uma camada de fibra de vidro;
5. Compactacdo com rolinho metalico;
6. Processo 3 a 5 foi repetido até a vigésima camada;
9. Aplicacdo de uma camada de resina;

10. Aplicagdo de uma camada de Peel-Ply, tecido antiaderente destinado a
dar acabamento e deixar a superficie apta ao processo de pintura (quando

necessario).

3.2.1.2. Fabricagédo da Junta DLS

A fabricacdo foi feita usando duas chapas de aco com dimensdes de 0,19 m
x 0,30 m x 3/8” (largura x comprimento x espessura) que foram unidas com material

composito em ambas as faces, conforme Figura 33.
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Figura 33 - Chapa de aco unida com material compdsito.

Inicialmente, os substratos metalicos das juntas DLS foram completamente
revestidos, usando a tinta de fundo Akzo-Nobel/International — Interbond 998
(Petrobras N-2680) e tinta de acabamento: Akzo-Nobel/International — Interthane
582 (Petrobras N-2677), segundo o procedimento descrito pela norma N442 da
Petrobras “Revestimento Externo de Tubulagdao em Instalagdes Terrestres — Rev. Q
— Condigao 17, de forma a simular um equipamento de campo.

Apds pintura, as regides de reparo/colagem foram tratadas considerando os
quatro diferentes tipos de preparacdo superficial mencionados anteriormente:
lixamento manual sem silano, lixamento com maquina Monti sem silano, lixamento
manual com silano e lixamento com maquina Monti com silano. A area tratada
mecanicamente (Figura 34) para gerar uma superficie rugosa e retirar a tinta deve
corresponder as areas onde o reparo seré aplicado, adicionando-se 25 mm em cada
extremidade da &rea de colagem/reparo que, ficardo sem esquema de pintura e sem

reparo/colagem por compdsito, como mostra a Figura 35.

B

@ (b) (©

Figura 34 - Lixamento (a) (manual), (b) e (¢) maquina Monti.
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25mm sem protecdo 25mm sem prote¢do

Figura 35 - Junta com extremidades do reparo sem protecdo por pintura. **Em verde, esquema de
pintura inicial aplicado a tubulacéo.

Apds o tratamento da superficie, as placas foram limpas com acetona para
remover qualquer residuo e foi feita a aplica¢éo do silano utilizando spray (quando
necessario).

As placas foram unidas por dois laminados de compdsito, um na parte
superior e um na parte inferior, com 6 mm de espessura cada, deixando um
espacamento entre as placas de 2,4 mm. Para manter o espagamento, foi utilizado
fita de EVA, Figura 36 (a), que € um material de baixa aderéncia, evitando que o
adesivo penetre por entre as chapas de aco.

Feito o tratamento superficial adequado, foi aplicado o primer (uma camada
do adesivo epoxi bi-componente NVT201E) na regido a ser coberta pelo tecido,
Figura 36 (b). As amostras onde foi aplicado o silano tiveram aplicagdo do primer
apos a secagem do silano.

Durante o processo de laminacdo, foram aplicadas 20 camadas de tecido,
conforme descrito no item 2.2.1. Apds a cura, por um periodo de 24h, foi executada

a laminacéo do lado oposto da chapa, Figura 36 (c).

Figura 36 - Etapas do processo de fabricacdo. (a) EVA para manter o espagamento entre as placas
metalicas, (b) primer aplicado e (c) processo de laminag&o.



93

Figura 37 - Placa apds o processo de fabricacdo e prontas para serem cortadas.

Posteriormente, as chapas unidas (Figura 37) foram cortadas, na PUC-RIio,
para a fabricacé@o dos corpos de prova (Figura 38), obtendo-se 10 tiras com 25 mm
de largura, em média, por placa.

10 mm

190 mm Espessura do Reparo: 6 mm

Figura 38 - Amostra DLS.

Apo0s o corte, foi realizada inspecdo visual das laterais das juntas com o
objetivo de verificar se houve delaminacdo do material compdsito. As juntas
tiveram suas laterais protegidas por resina epoOxi e, posteriormente, foi feita
aplicacdo do verniz Colorgin de uso geral para assegurar condi¢cdo de difusdo
unidirecional durante o envelhecimento e maximizar a protecdo da secdo lateral
contra corrosdo. A Figura 39 mostra a visdo geral das amostras fabricadas e prontas

para 0s ensaios.
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3.2.2. Descricao Geral dos ensaios

Os ensaios realizados e o envelhecimento ao qual foram submetidas as
amostras de DLS estdo apresentados nos fluxogramas das Figuras 40 e Figura 41.

O fluxograma da Figura 40 mostra a fabricacdo do material compdsito e da
junta adesiva DLS. Foram fabricadas 10 amostras para cada condicao de preparagéo
superficial (1, 2, 3 e 4). Logo ap6s, as juntas DLS foram analisadas pelo ensaio
ndo-destrutivos de ultrassom. Em seguida, foi realizado o ensaio destrutivo das
juntas. Para essa etapa (antes do envelhecimento), 40 amostras foram testadas,

sendo 10 amostras para cada condicao.

Fabricagao do
material
composito

Junta adesiva Junta adesiva Junta adesiva Junta adesiva
DLS -1 DLS -2 DLS -3 DLS -4

Ensaios nao
destrutivos
Ultrassom

Ensaios
destrutivos
DLS

Figura 40 - Fluxograma esquematico da caracterizagao das juntas DLS antes do envelhecimento.
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O fluxograma da Figura 41 mostra, primeiramente, oS ensaios de
envelhecimento aos quais as juntas DLS foram submetidas. Ap6s o
envelhecimento, as juntas DLS foram analisadas por ensaio ndo-destrutivo de

ultrassom. Por fim, foi realizado o ensaio destrutivo DLS.

Envelhecimento
das juntas
adesivas DLS

- |
Envelhecimento
em névoa salina

- [
Envelhecimento
em névoa salina

Envelhecimento
em névoa salina
a 55°C

a 35°C a70°C

Ensaio nao
destrutivo
Ultrassom

Ensaio
destrutivo DLS

Figura 41 - Fluxograma esquematico da caracterizagéo das juntas DLS apds o envelhecimento.

Para essa etapa (depois do envelhecimento) 120 amostras foram testadas por
retirada, sendo 10 amostras para cada tipo de tratamento superficial e para cada

condicdo de envelhecimento.

3.2.2.1. Envelhecimento

No ensaio de envelhecimento, as juntas DLS (compdsitos com matriz epdxi
reforgada com fibras de vidro/substrato de ago) foram expostas a ambientes Umidos
(cadmaras climaticas), contendo névoa salina para simular a maresia. As amostras
foram envelhecidas em trés temperaturas diferentes: 35°C, 55°C e 70°C, visando a
avaliacdo da aceleracdo dos mecanismos de degradacdo por aumento da
temperatura de teste.

As camaras foram operadas seguindo as recomendacdes da ASTM B117-
19, fazendo uso de solucéo salina artificial na concentracdo de 5,0% de NaCl e pH

entre 6,5 e 7,2. Porém, a norma trabalha somente com temperatura de 35°C. Entdo,
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0 ensaio na temperatura de 35°C foi realizado seguindo a norma e 0s ensaios com
as outras duas temperaturas foram executados fora da norma, para avaliar o efeito
da temperatura.

Os corpos de prova foram acomodados em racks (Figura 42) para evitar
acumulo de agua e organizados para facilitar as retiradas das amostras com minimo

de interferéncia.

Figura 42 - Amostras DLS na cAmara de envelhecimento.

A realizacdo do ensaio ndo destrutivo de ultrassom e do ensaio destrutivo
DLS, foi feita de acordo com os seguintes intervalos de tempo: Oh (amostra como
fabricada), 570h, 1820h, 3460h, 5160h e 6830h.

Para realizar os ensaios das amostras envelhecidas e ndo envelhecidas foram
necessarias 640 amostras, sendo 40 amostras ndo envelhecidas e 600 amostras

envelhecidas, conforme Tabela 5.

Tabela 5 - Quantidade de amostras.

Espécimes Quantidade de espéecimes
DLS né&o-envelhecidas 40
DLS na camara 35°C 40
DLS na camara 55°C 40
DLS na camara 70°C 40
Idades de envelhecimento 5
Total 640
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3.2.2.2. Ensaio Nao-Destrutivo de Ultrassom

Foi realizado o ensaio ndo destrutivo de ultrassom com a finalidade de
detectar o tamanho e a localizacdo dos defeitos e avaliar falhas/defeitos, induzidos
pela umidade no interior do material, que podem atuar como pontos de
concentracdo de tensdo, promovendo a propagacdo de trincas e delaminacéo,
reduzindo a resisténcia efetiva, rigidez e tempo de servico das juntas. Os resultados
foram analisados ao longo do tempo, para gerar uma base de dados sobre a evolucao
de defeitos em juntas sobrepostas duplas.

Como ja reportado, o0s ensaios ndo destrutivos foram realizados
posteriormente a fabricacdo das juntas e durante o envelhecimento.

O ensaio de ultrassom foi realizado nas duas faces das amostras com intuito
de detectar defeitos do tipo descolamento na interface composito-metal.

Os ensaios foram realizados e executados pela equipe do Laboratério de
Ensaios N&o Destrutivos, Corrosdo e Soldagem (LNDC), da COPPE/UFRJ, Rio de
Janeiro.

Os ensaios foram realizados com o auxilio de um equipamento de ultrassom,
modelo OMINISCAN MX2, da Olympus. Outros acessorios também foram
utilizados, a saber:

* Mesa de varredura para a movimentagdo do transdutor de forma
automatizada sobre cada junta inspecionada, nos 3 eixos (X, y e z);

* Transdutor de incidéncia normal e onda longitudinal C539-SM da
Olympus, de frequéncia 1 MHz;

* Sapata e uma bomba d’4gua compacta para a manutencao do fluxo de dgua
em seu interior.

Os parametros de ensaio foram determinados a partir do procedimento e
recomendacdes estabelecidas pelo LNDC — COPPE UFRJ e estdo descritos abaixo.

A resolucdo empregada nas inspecdes foi de 1 passo por 1,5 mm, ou seja, 0
equipamento coletou um sinal de A-Scan a cada 1,5 mm de deslocamento do
transdutor durante a varredura sendo realizada. O ganho de referéncia utilizado foi
de 9-11 dBs. Vale salientar que a confeccdo da imagem de C-Scan é feita em tempo
real durante a varredura da junta através da coleta de cada sinal A-Scan.

A fim de conhecer o comportamento do sinal ultrassénico na regido de

reparo, primeiramente foi analisado o padréo de reflexao caracteristico de uma peca
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sem defeitos. Em seguida, analisando a regido de falhas, observam-se as alterag0es
no A-Scan que indicam possiveis defeitos. Adotou-se como critério para a
classificacdo de regibes com defeitos do tipo de descolamento na interface
composito-metal a inversdo (polaridade) de fase no sinal ultrassonico.
Previamente & realizacdo dos testes preliminares, o LNDC construiu um
aparato experimental para a viabilizagéo das inspecGes nas juntas DLS, como pode-

se observar na Figura 43.

Figura 43 - Aparato experimental construido pelo LNDC utilizado na realizagdo do ensaio.

Neste aparato, o acoplante utilizado foi a 4gua. O setup foi construido de
forma que ndo ocorram problemas com a absor¢do na amostra, portanto a dgua é
bombeada de baixo para cima, s6 ficando em contato com o material enquanto o
transdutor esta fazendo a varredura. A mesa de varredura e a sua programacgédo
foram desenvolvidas pela equipe do LNDC, permitindo o controle e movimentacao
do transdutor nos 3 eixos (X, y e z).

Para a rotina de analise, faz-se necessaria a entrada dos dados através da
imagem do C-Scan proveniente do Omniscan, e a partir da leitura inicial no Matlab,
prossegue-se com a escolha dos sinais de interesse, binarizagéo e identificacdo das
regides com caracteristicas associadas a descontinuidades, Figura 44.
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Figura 44 - (a) C-Scan gerado no Matlab através da importacéo dos dados do Ominiscan, (b)

imagem binarizada e (c) imagem tratada.

3.2.2.3. Ensaio Destrutivo DLS
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O ensaio de cisalhamento duplo (double lap shear) em juntas de chapas

metalicas coladas por placas de compdsito foi realizado com a finalidade de

determinar as resisténcias ao cisalhamento de uma junta adesiva antes e ap0s a sua

degradacéo e determinar a forca de adesdo do reparo para diferentes condicdes de

envelhecimento e preparo superficial.

Este método de ensaio abrange a determinacdo da resisténcia da ligagdo

entre compositos poliméricos e placas metalicas. Estes ensaios foram realizados
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conforme a norma ASTM D3528 (Standard Test Method for Strength Properties of
Double Lap Shear Adhesive Joints by Tension Loading) no Laborat6rio de
Estruturas e Materiais do Departamento de Engenharia Civil e Ambiental da PUC-
Rio.

Os ensaios de DLS foram realizados em uma maquina universal de ensaios
mecanicos MTS 311, conforme Figura 45, utilizando uma taxa de deslocamento de
1,3 mm/min. A maquina de testes possui capacidade maxima de 1000kN e pressédo

de aperto nas garras de 2000—-3000psi.

Figura 45 - Atuador, modelo MTS 311, utilizado para a execucdo dos ensaios.

3.2.2.4 Especificagcao das amostras

Com o intuito de mapear os corpos de prova que foram submetidos aos
ensaios, foi estabelecida uma especificacao padrao de cinco caracteres, levando em
conta o tempo e temperatura de condicionamento, o tipo de tratamento superficial
adotado, o fabricante do material e 0 numeral ordinario da amostra. Os caracteres
estdo especificados a seguir:
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3XZMX
\—\—: NUmero ordinal do corpo de prova
Fabricante
Refere-se ao tipo de tratamento superficial (1,2,3 ou 4)

—» Refere-se ao condicionamento (A, BouC) A=35°C; B=55°C e C=70°C

—— Numero de retirada (corresponde ao tempo de envelhecimento)

Os tipos de tratamento superficial usados sao:
1 —sem silano e com lixamento manual (LO);
2 —sem silano e com lixamento usando a maquina Monti (MO);
3 —com silano e com lixamento manual (LS);

4 — com silano e com lixamento usando a maquina Monti (MS);

Desta forma, por exemplo, 0 sétimo corpo de prova, cujo tratamento
superficial adotado ndo levou silano e teve o lixamento realizado pela maquina
Monti, ensaiado ap0s a primeira retirada, submetido a uma temperatura de 55°C,

do fabricante M serd identificado como 1B2M?7.
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4. Resultados e Discussao

4.1.Ensaio DLS — Propriedades Mecanicas

A seguir, serdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de
cisalhamento duplo (Double Lap Shear — DLS).

Na Figura 46 estdo representadas as curvas tensdo x deslocamento de
referéncia das amostras LO (sem silano e com lixamento manual). No gréafico esta
representada a curva de referéncia da amostra ndo envelhecida e das amostras ao
longo de tempo de condicionamento e em relacdo as temperaturas das camaras (A
= 35°C, B = 55°C, C = 70°C). Na Figura 46 estdo mostrados, para comparacao, 0s

resultados apenas até o 3° tempo de retirada (3490h), para ndo saturar o gréafico.

Lo
10,0
— ORIM
8,07 - 1AIM
= N IBIM
% 6,0 - ;,ﬁ,l i ---1CIM
= 774N - 2AIM
= o 2BIM
A I - 2CIM
= -
M 3AIM
20 3BIM
- -3CIM
0,0 | |
0,0 1,0 2,0 3,0

Deslocamento (mm)

Figura 46 - Gréfico tensdo x deslocamento das amostras sem silano e com lixamento manual (L0).

Na Tabela 6, pode-se observar os dados das amostras L0 ao longo do tempo
de condicionamento a atmosfera salina. Encontram-se listados os valores das
resisténcias médias, desvios padrdes (o), coeficiente de variagdo (CV) e a perda
percentual de resisténcia (Retengéo %).
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Tabela 6 - Resisténcia média das amostras sem silano e com lixamento manual (LO).

T_er_npo de Resis,té'ncia Ccv Retencéo
Temperatura condicionamento Média ¢ (MPa) (%) (%)
(h) (MPa)

Referéncia 0 8,2 0,7 9 100,0
570 7,5 1,0 13 91,5

1820 6,4 1,0 16 78,1

35°C 3490 5,8 1,7 29 71,0
5160 5,2 1,9 36 62,8

6830 3,9 1,4 37 47,7

570 74 0,9 12 89,8

1820 6,9 11 16 84,6

55°C 3490 6,4 1,3 21 78,1
5160 54 0,7 13 66,1

6830 4,5 1,3 29 55,0

570 7,2 0,4 6 88,0

1820 5,9 0,6 10 72,2

70°C 3490 6,0 0,6 10 72,6
5160 4,9 1,9 39 60,1

6830 13 0,7 56 15,5

Analisando a Tabela 6, nas colunas de resisténcia média e de perda
percentual de resisténcia (retencao), pode-se notar a tendéncia da queda dos valores
ao longo do tempo de condicionamento.

Na Figura 47, estdo representadas as curvas tensdo x deslocamento das
amostras MO (sem silano e com lixamento usando a maquina Monti). Novamente,
no gréafico, esta representada a curva de referéncia da amostra como fabricada e das
amostras ao longo de tempo de condicionamento e em relagdo as temperaturas das
camaras. O mesmo procedimento de representar as curvas até o tempo da terceira

retirada foi usado.
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Figura 47. Gréfico tensdo x deslocamento sem silano e com lixamento usando a maquina Monti
(MO0).

Os resultados obtidos estdo mostrados na Tabela 7. Analisando a Tabela 7,
pode-se observar a mesma tendéncia de queda ja relatado em LO. Porém, vale fazer
uma observagédo no tempo de condicionamento 3490h na camara B (55°C), que teve
um pequeno aumento na resisténcia comparado com o tempo de condicionamento
de 1820h. Porém, esse aumento néo é significativo considerando o desvio padrao.

Na Figura 48, esta representada a curva de referéncia da amostra como
fabricada e das amostras ao longo de tempo de condicionamento e em relagéo as
temperaturas das cadmaras das amostras LS (com silano e com lixamento manual).
No gréafico estdo representados os resultados até a terceira retirada. Os resultados

compilados estdo mostrados na Tabela 8.



105

Tabela 7 - Resisténcia média sem silano e com lixamento usando a maquina Monti (MO0).

T_er_npo de Resis,té'ncia Ccv Retencéo
Temperatura condicionamento Média ¢ (MPa) (%) (%)
(h) (MPa)
Referéncia 0 8,6 0,5 5 100,0
570 7,2 0,9 13 84,4
1820 6,8 1,0 15 79,4
35°C 3490 6,5 18 27 76,1
5160 54 0,9 25 63,1
6830 3,0 1,1 47 34,5
570 7,2 0,8 11 84,5
1820 6,1 1,6 27 71,4
55°C 3490 6,9 18 25 81,0
5160 54 15 28 62,7
6830 4,6 15 88 54,1
570 8,0 0,7 9 93,7
1820 6,2 0,6 10 72,3
70°C 3490 6,0 0,5 8 70,3
5160 1,7 0,5 27 20,2
6830 0,0 0,0 0 0,0
LS
10,0
— OR3M
8,0 | ---1A3M
. o B 1B3M
§ 6.0 | === 1C3M
< ' - -2A3M
S o 2B3M
s " - 203M
3A3M
2.0 % 3B3M
— 3C3M
0,0 I I
0,0 1,0 2,0 3,0
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Figura 48. Gréfico tensdo x deslocamento com silano e com lixamento manual (LS).
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Tabela 8 - Resisténcia média com silano e com lixamento manual (LS).

T_er_npo de Resis,té_ncia Retengio
Temperatura condicionamento Média c (MPa) CV (%) (%)
(h) (MPa)

Referéncia 0 8,0 0,7 9 100,0
570 7,8 0,7 9 97,3

1820 6,7 1,2 16 83,3

35°C 3490 7,8 0,5 6 96,9
5160 6,1 1,9 32 75,4

6830 57 1,6 27 71,6

570 8,6 0,4 4 106,9

1820 8,0 0,8 10 99,7

55°C 3490 8,3 0,6 7 103,6
5160 7,0 0,9 13 87,6

6830 6,2 1,3 22 77,5

570 7,1 0,8 12 88,9

1820 6,8 0,8 12 84,2

70°C 3490 6,4 0,7 11 79,1
5160 3,4 1,4 40 42,9

6830 2,2 0,2 10 26,9

Analisando a Tabela 8, pode-se observar a mesma tendéncia de queda ja
relatada anteriormente. Porém, vale fazer uma observacdo no tempo de
condicionamento 3490h nas camaras A (35°C) e B (55°C), que tiveram um pequeno
aumento na resisténcia comparado com o tempo de condicionamento de 1820h.
Porém, esse aumento na resisténcia esta dentro do desvio padréo e, entdo, ndo é
significativo.

Na Figura 49, estdo representadas as curvas tensdo x deslocamento das
amostras MS (com silano e com lixamento usando a maquina Monti). No gréafico
esta representada a curva de referéncia da amostra como fabricada e das amostras
ao longo de tempo de condicionamento (até a terceira retirada) e em relagdo as
temperaturas das camaras. Os resultados obtidos estdo mostrados na Tabela 9, na
qual se observa uma tendéncia de queda da resisténcia em funcdo do tempo de

envelhecimento.
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Figura 49. Gréfico tensdo x deslocamento com silano e com lixamento usando a maquina Monti

Tabela 9 - Resisténcia média com silano e com lixamento usando a maquina Monti (MS).

(MS).

T_er_npo de Resigtépcia Cv Retencéo
Temperatura condicionamento Média 6 (MPa) (%) (%)
(h) (MPa)

Referéncia 0 7,3 0,2 3 100,0
570 7,0 0,7 10 95,0

1820 6,7 0,7 11 91,5

35°C 3490 6,1 11 17 83,2
5160 57 1,3 36 77,1

6830 53 1,0 19 72,5

570 7,3 0,7 10 99,9

1820 6,8 0,9 14 93,4

55°C 3490 6,7 1,2 18 91,5
5160 5,6 1,2 21 76,7

6830 3,6 1,6 46 48,9

570 7,6 0,7 9 103,7

1820 6,0 0,6 10 81,8

70°C 3490 6,2 0,4 6 85,1
5160 39 2,3 59 52,9

6830 1,4 0,8 56 19,7
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Com os resultados listados nas Tabelas 6 a 9, nota-se, de um modo geral,
uma tendéncia de queda da resisténcia média com o tempo e a temperatura de
envelhecimento. A camara C (70°C) foi a que apresentou a maior queda na
resisténcia e, de fato, foi a condicéo de envelhecimento mais agressiva.

Esses resultados também foram observados Nguyen et al. [179] que
realizaram um estudo de junta DLS em &gua do mar com temperaturas, 20°C e 50°C
e observaram que reducdes significativas na resisténcia das juntas foram
encontradas para 0s espécimes expostos a agua do mar simulada ap6s 1 ano de
exposicao, engquanto os espécimes expostos em condi¢es ambientais mostraram
pouca diminui¢do na resisténcia e rigidez das juntas apds 1000 h de exposicéo.
Observaram também que a taxa de reducdo da resisténcia dos espécimes foi maior
em 50°C em comparagdo com 0s espéecimes expostos a 20°C. A perda de carga de
tracdo final (resisténcia) foi de aproximadamente 15% do valor inicial na
temperatura de 20°C. Na temperatura de 50°C, a perda da resisténcia foi de 26%.

Dawood [136] também realizou testes DLS com exposicdo ambiental
acelerada (38°C). Foi relatado, que com o passar do tempo de envelhecimento e
com o aumento da temperatura, houve queda na resisténcia dos espécimes. Os
resultados do teste indicaram uma reducdo de 60% da resisténcia a tracdo medida
apos 6 meses de condicionamento ambiental para as amostras usando apenas uma
camada relativamente fina de adesivo. Ja as amostras com silano ndo apresentaram
degradacéo significativa da resisténcia. Para as amostras com uma camada de fibra
de vidro unidirecional incorporada no adesivo entre 0 aco e o CFRP a reducéo de
resisténcia foi de 55% e para amostras com silano e o uso de uma camada de fibra
de vidro a reducdo de resisténcia foi de 16%. Outras tendéncias gerais de
diminuicdo da resisténcia DLS com o tempo de exposicdo e temperatura foram
observadas por Agarwal et al. [180].

A Tabela 10 resume alguns dos estudos sobre o desempenho de juntas
sujeitas a exposicdo ambiental [158][170][181-186].
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Tabela 10. Estudos de juntas coladas submetidas a exposicdo ambiental.

Estudos de juntas coladas submetidas a exposi¢cdo ambiental.

Ref. Espécime Exposi¢do ambiental Perda de carga
[181] DLS Agua destilada 45°C por | A resisténcia cai cerca de
CFRP/ago até um ano 9% ap0s 12 meses
Camara climatica com A resisténcia da junta ndo
temperaturas de 35°C/40°C foi afetada pelas
DLS e 60°C. As amostras foram temperaturas de
[182] | GFRP/aco colocadas na camara 90 35°C/40°C. Para a
minutos antes do temperatura de 60°C a
carregamento mecanico resisténcia diminuiu
A resisténcia da junta caiu
Cémara climatica com cerca de 15%, 50% e 80%
temperaturas de 20°C, quando as juntas
DLS 40°C, 50°C e 60°C. As atingiram as temperaturas
[158] | CFRP/aco amostras foram imersas de 40°C, 50°C e 60°C,
termicamente por 90 respectivamente, quando
minutos comparadas com a
temperatura inicial 20°C
A imerséo a 45°C resultou
As amostras foram ~ AP
. A em redugdes de resisténcia
envelhecidas por até trés .
n . e maiores. Enquanto a
anos em trés ambientes: (i) C oA -
DLS . « . | resisténcia e a rigidez das
GFRP/aco e |me£sao emoagug_d(_astl aqa juntas feitas de material
[170] DLS a20°Ce 45 NC’ ("? IMEISa0 | GFRP sofreram reducdes
em solucéo salina de PR )
CFRP/aco N R significativas, as juntas
degeloa 20°C e 45°Ce
- CFRP/ago foram afetadas
(iii) exposigédo a 95% de
: : o em um grau
umidade relativa a 45°C .
consideravelmente menor
Duas condicGes: agua Para envelhecimento em
deionizada (temperaturas agua deionizada, a
de envelhecimento: 20°C e | diminuicdo da resisténcia
60°C) e agua do mar foi mais rapida a 60°C do
DLS . o
[183] - natural em laboratorio que em 20°C, ea
epoxi/aco L oA
(temperatura de diminuicao da resisténcia
envelhecimento: 20°C) foi mais lenta na 4gua do
envelhecidas por periodos mar do que na agua
de até 1 ano deionizada
Condicdo ambiental de A reswtgnmg aumentou
. o 5,5% apos oito meses de
[184] DLS ,envelh(_acn_nento. 45°C expOSicao e ap6s 12
CFRP/aco agua deionizada por um

ano

meses, a resisténcia caiu
8,7%
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A resisténcia das juntas
o . DLS e SLJ aumentaram
Trés condigdes de <
) em funcéo do tempo da
envelhecimento em forno
temperatura de
com temperatura . . o
O envelhecimento até 100°C
DLS controlada: i) temperaturas e depois comegou a
.. | de75°C, 100°C e 150°C o <
GFRP/epoxi diminuir. Em funcéo do
[185] com um tempo constante :
e SLJ . tempo de envelhecimento
de 4 h; ii) temperatura P T
GFRP/ago o térmico, a resisténcia das
constante de 150°C por 2, .
oy juntas DLS e SLJ
4, 6 e 8 h; iii) temperatura .
. " aumentaram até 2h de
ambiente (ndo . .
. condicionamento e depois
envelhecidas) A .
a resisténcia comegou a
cair
A resisténcia da junta foi
avaliada comparando com
os valores a 30°C. Em
comparagao com a
[186] DLS Temperaturas: 10°C, 30°C, resisténcia a tracéo a
CFRP/aco 50°C, 70°C e 90°C* 30°C, a resisténcia das
amostras a 50°C, 70°C e
90°C diminuiram 52,1%,
71% e 88%,
respectivamente

*tempo de condicionamento ndo informado pelo autor

E interessante notar que a resisténcia medida dos espécimes LS a 55°C
(Tabela 8) e MS a 70°C (Tabela 9) aumentou ligeiramente ap6s o condicionamento.
Esse aumento medido da resisténcia pode representar apenas uma variagao
estatistica inerente da resisténcia da ligacdo. Mas também pode ser devido a pos-
cura do adesivo devido a temperatura elevada associada ao condicionamento
[136][181].

Para analisar se, efetivamente, esse comportamento ocorreu, 0s resultados
foram analisados por meio de graficos do tipo box-plot, que permitem uma
visualizacdo estatistica dos resultados e permitem avaliar a variabilidade dos
resultados em funcéo tanto dos preparos superficiais, quanto das temperaturas de
condicionamento e do tempo de ensaio.

As Figuras 50, 51 e 52, mostram o grafico box-plot das resisténcias nas

camaras de 35°C, 55°C e 70°C em relacdo ao tempo de condicionamento (t0 a t5).
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Analisando de forma geral as trés camaras, nota-se a diminuicdo das
propriedades como um todo dos espécimes, principalmente os espécimes colocados
na camara C (70°C) ao longo do envelhecimento, o que ja era esperado em
conformidade com os trabalhos anteriores [158][170][179-186].

Nos tempos de condicionamento 1820h a 6830h (t2 a t5), nas cAmaras A e
B, a dispersdo dos dados foi bem maior comparado com a camara C. I1sso pode ser
um indicativo de que na camara C a degradacdo ja estd mais intensa e o material
estd degradando de maneira homogénea, ou seja, a degradacao esta mais acentuada
e as amostras estdo rompendo proximo das mesmas resisténcias, o que pode ser
observado pela dispersdo menor dos dados (Figura 52).

Para os maiores tempos de envelhecimento (t4 e t5), é possivel notar que
realmente houve grande degradacdo, visto que varias amostras ndo conseguiram ser
ensaiadas pois tiveram seu rompimento na garra, ou seja, romperam antes mesmo
de serem ensaiadas, conforme listado nas Tabelas 11 e 12 e mostrado, como

exemplo, na Figura 53.

Tabela 11 - Quantidade de amostras que romperam na garra em t4.

Preparo

o Camara A Camara B Camara C
Superficial

LO
MO
LS
MS

W whr~ w
O O w o
= N 0 O

Tabela 12 - Quantidade de amostras que romperam na garra em t5.

Ssngﬁ[:?al Cémara A Camara B Camara C
LO 2 1 6
MO 2 0 10
LS 0 1 8
MS 1 2 8
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Figura 53. Junta DLS rompida na garra com tempo de condicionamento 6830h e tratamento
superficial MO (lixamento maquina Monti sem silano).

Além da andlise dos graficos box-plot, foi realizada analise estatistica para

os valores das resisténcias em funcéo do tempo para saber se, em cada camara, o

decaimento da resisténcia foi estaticamente significativo ou se as resisténcias estéo

no mesmo patamar. Essas analises foram realizadas para os tempos t0 a t3, onde

ndo ocorreram falhas nas juntas sem serem ensaiadas. Os resultados estdo
mostrados nos tépicos 4.1.1 e 4.1.2.

Antes da andlise estatistica, foi realizado o teste de normalidade nas

amostras. Para as amostras que possuiam distribuicdo normal foi considerado o

teste paramétrico ANOVA e, para as amostras que ndao possuiam a distribuicao

normal, foi considerado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis.

4.1.1. Analise dos tratamentos superficiais em funcdo do tempo

Feito o teste de normalidade (Apéndice A), os resultados da camara A
(35°C) estdo apresentados na Tabela 13. As células que estdo marcadas mostraram

mudanca significativa nos valores da resisténcia media.
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Tabela 13 - Analise estatistica na camara A (35°C) ao longo do tempo.

LO-35°C MO - 35°C
t0 tl 2 t3 t0 tl t2 t3
t0 0,6239 0,00601 | 0,00084 t0 0,01604 | 0,00155 | 0,00259
tl | 0,6239 0,5766 0,1753 tl | 0,01604 1 1
t2 | 0,00601 | 0,5766 1 t2 | 0,00155 1 1
t3 | 0,00084 | 0,1753 1 t3 | 0,00259 1 1
LS - 35°C MS - 35°C
t0 tl t2 t3 t0 tl t2 t3
t0 1 0,00426 1 t0 0,7222 0,2902 0,00589
tl 1 0,1177 1 1l 1,483 0,8757 0,07801
t2 | 0,00426 | 0,1177 0,2225 2 2,545 1,062 0,3173
t3 1 1 0,2225 3 5,01 3,526 2,465

Observando a junta fabricada sem silano e com lixamento manual, LO,
houve queda significativa de resisténcia em t2 e t3 comparados com t0. J& a junta
sem silano e com tratamento com a maquina Monti, MO0, houve queda significativa
de resisténcia a partir de t1, comparados com t0. Para as juntas fabricadas com
silano, aquela com lixamento manual, LS, apresentou queda estatisticamente
significativa em t2 comparado com tO e para aquela com lixamento usando a
maquina Monti, MS, houve queda significativa em t3.

Analisando os quatro tipos de tratamento superficial (LO, MO, LS e MS) na
camara 1, a 35°C, nota-se que as amostras que ndo possuem silano, tiveram maior
mudanca significativa na resisténcia em menor tempo de condicionamento. E as
amostras com silano, inicialmente, ndo tiveram quedas significativas em suas
resisténcias e, com o passar do tempo de envelhecimento, as mudancas na queda
das resisténcias comecaram a aparecer.

Analisando as Tabelas 11 e 12, nota-se que a amostra MO foi a que
apresentou maior niumero de amostras rompidas na garra e comparando com a
Tabela 13, MO apresentou queda significativa na resisténcia desde t1. Ou seja, 0
tratamento sem silano e com lixamento com a maquina Monti parece ser aquele
mais afetado pelo envelhecimento.

Os resultados da cadmara B (55°C) estéo listados na Tabela 14.
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Tabela 14 - Analise estatistica na camara B (55°C) ao longo do tempo.

LO-55°C MO - 55°C
to tl 2 t3 t0 tl t2 t3
t0 0,3473 0,06992 | 0,00465 t0 0,00841 | 0,00045 | 0,04981
tl 2,38 0,8248 0,2276 tl | 0,0084 1 1
t2 | 3,597 1,218 0,701 t2 | 0,0004 1 1
t3 | 5131 2,751 1,534 t3 | 0,0498 1 1
LS - 55°C MS - 55°C
to tl 2 t3 t0 tl t2 t3
t0 0,554 1 1 t0 1 1 1
tl1 | 0,554 0,3203 1 tl 1 1 1
2 1 0,3203 1 12 1 1 1
t3 1 1 1 t3 1 1 1

As amostras L0 tiveram mudanca significativa nas resisténcias a partir de t3
comparado com t0. J& em MO, a mudanca na queda de resisténcia ocorreu a partir
de t1 o que ndo era esperado, pois a preparacdo da superficie com o lixamento
manual deveria, ser menos eficiente. Em LS e MS, amostras que possuem silano,
ndo houve mudanca significativa na resisténcia até o tempo de condicionamento de
3490h. Nota-se que as superficies tratadas com silano (LS e MS) tiveram o
comportamento superior aquelas sem silano (LO e MO0). Esse resultado era o
esperado, pois a preparacdo da superficie com aplicacdo de silano, deveria,
teoricamente, ser mais eficiente.

Assim, como na camara A (Tabela 13), as amostras que ndo possuem silano,
tiveram mudanga significativa na resisténcia comparadas com as amostras com
silano. Ou seja, inicialmente nas camaras A e B, as amostras que possuiam silano
apresentaram menor queda das resisténcias.

Os resultados da camara C (70°C) estdo apresentados na Tabela 15. Pode-
se observar que a temperatura de 70°C teve um efeito marcante no comportamento
e houve reducéo estatisticamente significativa na resisténcia das juntas superior as

outras condicOes analisadas.



Tabela 15 - Analise estatistica na camara C (70°C) ao longo do tempo.
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L0 - 70°C MO - 70°C
10 1 2 3 10 1 2 3
588E- | 800E- 5.97E-
t0 000503 | %9 o 10 1 000027 | >3
1 | 5006 0,00025 | 0,00034 | 1 0,00959 | 0,00278
©2 | 1157 | 6563 0,0996 t2 | 0,0002 | 0,00959 1
13| 1142 | 6413 | 01502 13 5’%25 0,00278 1
LS -70°C MS - 70°C
10 1 2 3 10 1 © 3
0 02331 | 0,01244 | 0,00062 10 0,6828 1'2655 0,00036
583E- | 124E-
| 02331 1 0,4152 1| 1577 > o
2 | 00124 1 1 t2 | 7807 | 9383 0,7503
t3 | 00006 | 04152 1 3 | 6392 | 7969 | 1414

Também foi realizada andlise estatistica, topico 4.1.2, para os valores das

resisténcias por camara em fungéo do tempo, comparando os tipos de tratamentos

superficiais, a fim de analisar se ao longo do tempo de exposi¢cdo e com 0 aumento

da temperatura houve mudanca significativa nas resisténcias.

4.1.2. Analise entre os tratamentos superficiais para cada tempo

O teste de normalidade foi realizado e esta apresentado no Apéndice B. Os

resultados da cdmara A estdo apresentados na Tabela 16. As células que estdo

marcadas apresentam variacao significativa nos valores das resisténcias.

Tabela 16 - Andlise estatistica na cAmara A (35°C) por tratamento.

t0 t1-35°C
Lo MO LS MS Lo MO LS MS
Lo 1 1 0,0374 Lo 1 1 0,9417
MO 1 0,5766 | 0,00042 MO 1 0,8762 1
LS 1 0,5766 0,1239 LS 1 0,8762 0,0908
MS | 0,0374 | 0,00042 | 0,1239 MS | 0,9417 1 0,0908
t2 - 35°C 13 - 35°C
Lo MO LS MS Lo MO LS MS
Lo 08421 | 0,9398 | 0,9257 Lo 0,6743 | 0,00562 1
MO | 1,167 0,9942 | 0,9968 MO | 0,6743 0511 | 0,7846
LS | 0,8088 | 0,3585 1 LS | 0,00562 | 0,511 0,00736
MS | 0,8739 | 0,2934 | 0,06509 MS 1 0,7846 | 0,00736
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Observando t0, nota-se que as amostras com tratamento superficial MS,
apresentaram mudancas nos valores das resisténcias comparadas com LO e MO0. J&
em t1 e t2, ndo houveram mudancas significativas nas resisténcias entre 0s
tratamentos superficiais. Em t3, a mudanca significativa nos valores das resisténcias
estd em LS comparado com LO e MS.

Analisando de forma geral a Tabela 16, observa-se que a maioria das
amostras que tiveram mudancas significativas foi entre as amostras que possuiam
silano e as que ndo possuiam. O que era esperado visto que, teoricamente, as
amostras com silano possuem maior resisténcia interfacial.

Na Tabela 17, estdo listados os resultados da camara B. Em t1, LS se
diferencia de LO, MO e MS. Ja em t2, a diferenca existente esta entre LS e MO. Em
t3, existe diferenca entre LS comparado com LO e MS. Nota-se 0 mesmo
comportamento analisado na camera A (Tabela 16), que as principais mudancas

foram entre as amostras com silano e sem silano.

Tabela 17 - Analise estatistica na cdmara B (55°C) por tratamento.

10 t1 - 55°C
LO MO LS MS LO MO LS MS
LO 1 1 0,0374 LO 1 0,02623 1
MO 1 0,5766 | 0,00042 MO 1 0,00371 1
LS 1 0,5766 0,1239 LS | 0,02623 | 0,00371 0,01326
MS 0'?137 0,00042 | 0,1239 '\S" 1 1 0,01326
t2 - 55°C t3 - 55°C
LO MO LS MS LO MO LS MS
LO 04464 | 02399 | 0,9977 LO 1 0,00736 1
MO | 2,125 0,00823 | 0,558 MO 1 0,193 1
LS | 2,708 | 4,834 0,1724 LS | 0,00736 | 0,193 0,02325
MS 0'2861 1,863 2,97 '\S" 1 1 0,02325

A Tabela 18 representa os resultados obtidos na camara C. Diferente do que
ocorreu nas cadmaras A e B, na camara C ndo houve diferenca entre os tratamentos
superficiais nos tempos de condicionamento de t1 a t3. Ou seja, ao longo do tempo
e com a temperatura de exposi¢cao maior (70°C) os tratamentos superficiais foram

menos relevantes, indicando o forte efeito da temperatura na resisténcia das juntas.



Tabela 18 - Analise estatistica na camara C (70°C) por tratamento.
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10 t1 - 70°C
Lo MO Ls MS Lo MO Ls | Ms
Lo 1 1 0,0374 Lo 000077 | 1 1
MO | 1 0,5766 | 0,00042 | | MO | 0,00077 01177 | 1
Ls| 1 | 05766 0,1239 Ls 1 0,1177 1
ms | %97 | 0,00042 | 01230 v 1 1 1
2 -70°C 3-70°C
Lo MO Ls MS Lo MO Ls | Ms
Lo 0,8402 | 0,05747 | 0,9964 Lo 0,9955 | 0,4442 | 0,703
MO | 1,173 02888 | 09268 | | Mo | 0,328 0,5845 | 0,8305
Ls | 3722 | 25549 000182 | | LS| 2131 | 1,803 0,9738
ms | O3 | ogee2 | 3418 V| 1s29 | 1201 | 06016

A Figura 54 representa as curvas de retencdo médias da resisténcia em

funcdo do preparo superficial e da temperatura de condicionamento.
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As curvas de retencéo de resisténcia mostram que, em geral, quanto maior
o tempo de envelhecimento e a temperatura, mais forte e rapida é a degradacéo da
propriedade e que as superficies tratadas com silano (LS e MS) apresentam maior
desempenho, ou seja, menor queda na resisténcia, mesmo em maiores temperaturas,
para 0s mesmos tempos de envelhecimento, exceto em MS na cAmara B.

Esse padrdo de comportamento também foi mencionado previamente na
secdo 2.4.4, onde foi reportado que diversos autores ao usarem agente de
acoplamento silano obtiveram melhor desempenho da junta. Por exemplo, Dawood
[136] usou agente de acoplamento silano para melhorar ligagdo em aco; sem silano,
houve 60% de degradacdo da resisténcia e, com silano a durabilidade interfacial
aco/adesivo aumentou, sendo estavel apos 6 meses. Enquanto Yu et al. [139]
testaram juntas aco/CFRP em névoa salina e o tratamento com silano melhorou
resisténcia e rigidez. Ja Petrie et al. [140] adicionaram silano na interface, o que
melhorou a resisténcia e a durabilidade de juntas coladas em ambiente Umido e
Ramezanzadeh et al. [142] usaram misturas de silanos em revestimento epdxi/aco,
0 que melhorou a adesdo e a protecdo contra corrosao.

Vale salientar que, a partir de 3490 horas (t4) de envelhecimento, alguns
corpos de prova apresentaram falha antes dos ensaios serem realizados, ou seja,
romperam pelo enfraquecimento da interface com a penetracdo da agua e outros
romperam sO de colocar na garra, conforme listado nas Tabelas 11 e 12,

As Figuras 55 a 57, complementam de forma quantitativa a tendéncia
mostrada na Figura 54 e mostram a degradacéo da resisténcia em fungéo do preparo
superficial, do tempo e da temperatura de condicionamento.

Na Figura 55, para o envelhecimento a 35°C, observa-se que 0s tratamentos
com silano promovem uma maior retencdo da resisténcia das juntas, mesmo para
os tempos de envelhecimento t4 e t5, onde houve ruptura de amostras antes do

ensaio.
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Figura 55 - Degradacdo méaxima da resisténcia medida na cdmara A (35°C). Os tratamentos com
silano promovem maior retencdo da resisténcia.

Jana camara B (Figura 56), as amostras com lixamento manual e com silano
(LS) tiveram 23% de perda de resisténcia, enquanto 0s outros tratamentos
superficiais apresentaram perdas de resisténcia acima de 45%. Na camara C (Figura
57), o nivel de degradacdo nos quatro tipos de tratamentos superficiais (L0, MO, LS
e MS) foi bem avancado tendo queda da resisténcia acima de 73%. Esse
comportamento mostrou que, nesse caso, a temperatura foi a variavel dominante e
0s tratamentos superficiais tiveram pouco impacto para tempos de envelhecimento
superiores a t1 (570 horas).
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Figura 56. Degradagdo maxima da resisténcia medida na cdmara B (55°C).



122

Céamara C - 70°C
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Figura 57 - Degradacgdo méxima da resisténcia medida na cAmara C (70°C).

Assim como ja discutido na Figura 54, demonstra-se também nas Figuras
55, 56 e 57 que, quanto maior a temperatura de condicionamento, maior o nivel de
degradacdo atingido. Esses resultados concordam com Nguyen et al. [179],
conforme ja descrito. Além disso, observa-se que as amostras que possuem silano,
apresentam maior desempenho, ou seja, apresentaram menor degradacao (exceto as
amostras MS nas camaras B e C), concordando com os diversos resultados
reportados na literatura e apresentados anteriormente [136][138-143].

4.1.3. Modelo de previsao de vida

Com o intuito de prever e modelar a resisténcia das juntas em funcdo do
tempo de envelhecimento de modo a poder extrapolar o comportamento das juntas
para tempos maiores do que os dos ensaios laboratoriais, foram usados trés modelos
matematicos para ajustar os dados experimentais. Foram utilizadas as linhas de
tendéncia exponencial, linear e polinomial para prever o comportamento em cada
temperatura de condicionamento e em cada tratamento superficial. Na Figura 58
estd mostrado, como exemplo, 0s ajustes obtidos quando foi usado o modelo

exponencial em relacdo as 3 temperaturas de condicionamento.
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Figura 58 - Previsdo de retencdo de resisténcia utilizando a curva de tendéncia exponencial para o

tratamento superficial LO. (a) Temperatura de condicionamento de 35°C, (b) Temperatura de

condicionamento de 55°C e (c) Temperatura de condicionamento de 70°C.
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No apéndice C estdo apresentadas todas as curvas de ajuste juntamente com
as respectivas equacdes. Os valores dos coeficientes de correlagdo R? estdo listados
na Tabela 19 e as células que estdo marcadas apresentaram os valores de RZ acima
de 90%.

Tabela 19 - Coeficientes de ajuste (R?).

LO Exponencial Linear Polinomial
35°C 0,973 0,971 0,969
55°C 0,974 0,977 0,965
70°C 0,729 0,870 0,890

MO
35°C 0,836 0,901 0,895
55°C 0,833 0,805 0,750
70°C * 0,948 0,960

LS
35°C 0,723 0,709 0,706
55°C 0,746 0,740 0,895
70°C 0,891 0,933 0,954

MS
35°C 0,993 0,987 0,993
55°C 0,802 0,860 0,978
70°C 0,803 0,901 0,960

* N&o foi possivel utilizar o modelo

Analisando os valores de R? listados na Tabela 19, pode-se dizer que LO em
35°C e 55°C e MS em 35°C tiveram os valores de coeficiente de ajustes acima de
90% para os trés tipos de modelos tracados (exponencial, linear e polinomial). De
um modo geral o modelo linear parece ser 0 mais satisfatorio para descrever o
comportamento das juntas em funcdo dos tratamentos superficiais e das
temperaturas de envelhecimento, por apresentar o maior niimero de valores de R?
acima de 90%, o que indica bom ajuste dos dados experimentais. Porém, o ajuste
por uma equacdo polinomial também foi elevado para muitas das condi¢Ges
experimentais analisadas. Também pode-se observar que em MO0 a 70°C, no tempo
de condicionamento de 6830h, o valor de resisténcia foi zero, como ja visto
anteriormente. Com isso, ndo se pdde usar a fung¢do exponencial (y = a*), que ¢

valida para a >0 e a # 1, pois nesse caso a=0.
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Para tentar avaliar qual dos modelos poderia ser usado para extrapolar com
maior confiabilidade os resultados, foi feita uma anélise da previsdo da vida usando
as equacOes ajustadas (para tempos maiores do que 6.830 horas) e foi calculado o
erro entre 0s pontos experimentais e 0s pontos previstos pelas equacdes até o tempo
de 6.830 horas. A andlise feita para a condicdo L0 a 35°C estd mostrada na Tabela
20, onde estdo listados os valores de retencdo de resisténcia (%) obtidos
experimentalmente, os valores extrapolados usando as equacGes de ajuste de cada
modelo (exponencial, linear e polinomial) e os desvios entre esses valores.

Os valores extrapolados foram calculados entre 9.000 h e 30.000 h para se
ver o comportamento em um tempo longo de aplicagédo das juntas. Como pode ser
observado, a equacdo polinomial apresenta um coeficiente de correlacdo elevado
na faixa de tempo experimental (até 6.830 horas), mas ndo é capaz de prever o
comportamento da junta para tempos longos. Houve previsdo de aumento da
resisténcia residual, pois como é um polindmio ele mudou de concavidade
(comportamento) e os valores previstos comegaram a crescer, 0 que ndo ocorre na
realidade. Com isso, esse modelo foi eliminado da anélise, pois ndo podera ser
empregado nas extrapolacgdes de vida.

Por outro lado, a partir de 15000 h, o modelo linear j& prevé uma resisténcia
negativa. Considerou-se, assim, o valor de resisténcia como zero, conforme
mostrado na tabela. Comparando-se os dados extrapolados para os modelos linear
e exponencial, observa-se que o modelo linear seria mais conservativo, pois
determina um tempo de vida méaximo, baseado na resisténcia residual, menor do
que o previsto pelo modelo exponencial (15.000 hs vs. > 30.000 hs). Por outro lado,
se for considerada uma queda de resisténcia de 40% como a maximo valor de
reducdo admissivel, ambos os modelos poderiam ser empregados, pois preveem

resultados de vida semelhantes (~5.160 hs).
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Tabela 20 - Previsdo de vida LO com temperatura de condicionamento 35°C.

LO-35°C
Horas Experimental| Exponencial Ef:(\)/:]o Linear Desvio Lin. | Polinomial | Desvio Pol.
0 100,0 100 0 100 0 100 0

570 91,5 94,5 0,03 95,6 0,04 94,3 0,03
1820 78,1 83,4 0,07 85,8 0,10 82,8 0,06
3490 71,0 70,5 -0,01 72,8 0,02 69,3 -0,02
5160 62,8 59,7 -0,05 59,8 -0,05 58,0 -0,08
6830 47,7 50,5 0,06 46,7 -0,02 49,0 0,03
9000 40,7 29,8 40,6
12000 30,1 6,4 35,2
15000 22,3 0,0 37,0
20000 135 0,0 56,0
30000 5,0 0,0 154,0

Pela andlise de R? j& realizada anteriormente e pelos valores listados na
Tabela 21, pode-se observar que, assim como ocorreu em L0 a 35°C, os modelos
linear e exponencial podem ser usados para a previsdo de vida para LO a 55°C. As
mesmas caracteristicas em relacdo ao modelo mais conservador (linear) e em
relacdo ao tempo para que a resisténcia residual decaia de 40% (~5.160 h) foram

observadas.

Tabela 21 - Previsdo de vida LO com temperatura de condicionamento 55°C.

LO-55°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 89,8 95,5 0,06 96,2 0,07
1820 84,6 86,5 0,02 87,8 0,04
3490 78,1 75,6 -0,03 76,6 -0,02
5160 66,1 66,2 0,00 65,4 -0,01
6830 55,0 57,9 0,05 54,2 -0,01
9000 48,7 39,7
12000 38,3 19,6
15000 30,1 0,0
20000 20,2 0,0
30000 91 0,0

A andlise dos dados para L0 a 70°C estd mostrada na Tabela 22. Embora os
coeficientes de correlacdo tenham sido menores do que 0,90 (Tabela 19) e que o
ajuste pela equacdo linear tenha sido melhor (maior valor de R?) do que o
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exponencial, decidiu-se fazer a mesma analise para se observar a variacdo da
resisténcia residual.

Com base na Tabela 22, pode-se observar que o modelo linear foi mais
conservador, ja que houve um decréscimo de 40% na resisténcia em cerca de 3490h,
enquanto que para o modelo exponencial, a mesma reducdo de 40% na resisténcia
ocorreu entre 1820 e 3490 horas.

Tabela 22 - Previsdo de vida LO com temperatura de condicionamento 70°C.

LO-70°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 88,0 89,2 0,01 94,0 0,07
1820 72,2 69,5 -0,04 80,9 0,12
3490 72,6 49,8 -0,31 63,4 -0,13
5160 60,1 35,6 -0,41 45,8 -0,24
6830 15,5 255 0,64 28,3 0,82
9000 16,5 55
12000 9,1 0,0
15000 5,0 0,0
20000 18 0,0
30000 0,2 0,0

Os dados na Tabela 23 exibem a previsdo de vida para MO nas trés
temperaturas de condicionamento, indicando qual o modelo mais conservador e
qual o tempo estimado para que a resisténcia residual diminua em 40%. Os dados
mostram que o modelo linear foi 0o mais conservador e que o tempo estimado para
uma queda de 40% na resisténcia foi de 5160 horas nas temperaturas de 35°C e
55°C.

A Tabela completa de previsdo de vida, para os modelos exponencial e
linear, para o tratamento MO, assim como para os tratamentos LS e MS que serdo

comentados a seguir, se encontra no apéndice D.
Tabela 23. Previsdo de vida MO.

MO
o Modelo mais Tempo (h) para queda de 40%
Temperatura (°C) conservador do valor da resisténcia
35 Linear 5.160
55* Linear 5.160
70 Linear entre 1.820 e 3.490

* Coeficiente de correlagdo < 0,90
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As informag0es referentes a LS sdo apresentadas na Tabela 24. Observa-se
que, assim como ocorreu em MO, o modelo linear foi o mais conservador. Além
disso, é possivel notar que na temperatura de 70°C foi necessario um tempo de

exposicdo menor para que a resisténcia diminuisse em 40%.

Tabela 24. Previsao de vida LS.

LS
Temperatura (°C) | ™Modelo mais - Tempo (h) para queda de 40%
conservador do valor da resisténcia
35* Linear 9.000
55* Linear 15.000
70 Linear 3.490

* Coeficiente de correlacdo < 0,90

A Tabela 25 apresenta os dados de MS. De maneira semelhante aos outros
modelos, 0 modelo linear foi 0 mais conservador. E importante destacar que, quanto
maior a temperatura de exposicdo, menor foi o tempo necessario para que a
resisténcia caisse em 40%.

Tabela 25. Previsao de vida MS.

MS
o Modelo mais Tempo (h) para queda de 40%
Temperatura (°C) conservativo do valor da resisténcia

35 Linear 9.000
55* Linear 6.830
70 Linear 3.490

* Coeficiente de correlagdo < 0,90

Como descrito acima, para algumas condi¢Ges experimentais, ndo foi
possivel obter um modelo preciso para prever a vida com um coeficiente de
determinacdo (R2) superior a 90%. Isso significa que os modelos linear e
exponencial ndo conseguiram representar 0 (que aconteceu, de fato,
experimentalmente. No entanto, mesmo assim, optou-se por realizar a anélise.

Um ponto importante a ser destacado é que, de forma geral, os resultados
indicam gque os modelos exponencial e linear foram adequados para prever a vida
util a 35°C, sendo o modelo linear mais conservador. No entanto, para a temperatura
de 55°C, néo foi possivel determinar um modelo ideal, pois os valores de Rz ficaram

abaixo de 86%, exceto para LO. Em relacdo a 70°C, o modelo linear se mostrou
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mais adequado, exceto para L0, que ndo apresentou nenhum modelo com um R?
acima de 90%.

Considerando que o modelo linear sera utilizado para a temperatura de 70°C
e que um modelo satisfatorio ndo pdde ser obtido para a temperatura de 55°C,
também serd adotado o modelo linear para os espécimes a 35°C, a fim de
estabelecer um modelo padréo.

Outra observacgdo relevante é que os espécimes sem tratamento de silano
(MO e LO) levaram menos tempo para que a resisténcia caisse em 40% quando
comparados com 0s espécimes que receberam tratamento de silano (LS e MS).
Além disso, na temperatura de 70°C, todos os tratamentos superficiais necessitaram

de 3490 horas para que houvesse um decréscimo de 40% na resisténcia residual.

4.1.4 Tipos de modo de falha

As falhas na juntas DLS podem ser adesivas (arrancamento total do adesivo
do substrato), coesivas (falha do adesivo com retencdo do adesivo no substrato
metalico e substrato com retencdo de fibra/adesivo) e mista (adesivas/coesiva). Nas
amostras ndo envelhecidas, as falhas ocorreram na interface substrato/composito,
ou seja, teve o descolamento do material composito da chapa de aco. Esse modo de

falha esta exemplificado na Figura 59.

Figura 59 - Modos de falha observados nas amostras ndo-envelhecidas.

Nas figuras 60 a 63, pode-se verificar 0 modo de falha na interface do
aco/compdsito para os diferentes tipos de tratamento superficial (LO, MO, LS e MS)

para as amostras ndo envelhecidas.
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Substrato

Figura 60 - Modo de falha das amostras ndo-envelhecidas com lixamento manual e sem silano
(LO). (a) Vista frontal, (b) Vista do ago descolado, (c) Vista posterior do ago descolado.

Figura 61 - Modo de falha das amostras ndo-envelhecidas com lixamento maquina Monti e sem
silano (MO0). (a) Vista frontal, (b) Placas descoladas e vista do aco descolado, (c) Vista posterior
do ago descolado.
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Substrato ‘

(c)

Adesivo

Figura 62 - Modo de falha das amostras ndo-envelhecidas com lixamento manual e com silano
(LS). (a) Vista frontal, (b) Placas descoladas e vista do aco descolado, (c) Vista posterior do aco
descolado.

Figura 63 - Modo de falha das amostras ndo-envelhecidas com lixamento maquina Monti e com
silano (MS). (a) Vista frontal, (b) Vista do ago descolado, (c) Vista posterior do aco descolado.
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Observando os modos de falha nas figuras, nota-se que as falhas se
misturam entre falhas coesivas e falhas adesivas (falha mista), ou seja, houve
descolagem parcial do adesivo e residuo do adesivo colado no substrato de aco.

As amostras envelhecidas apresentaram uma mistura de falha coesiva e
adesiva e falha adesiva. As Figura 64 e 65 mostram um exemplo de falha adesiva
com arrancamento total do adesivo do substrato metalico (64a e 65a), falha coesiva
com retencdo de adesivo no substrato (64b e 65b) e coesiva com retencao de adesivo
mais fibras no substrato (64c e 65c) nos tempos de condicionamento tl e t3,

respectivamente.

(a)

Falha adesiva - substrato sem
) retengao de adesivo

(b) Falha adesiva - substrato sem
¢ ; : retencao de adesivo

'\

a coesiva - substrato com Falha adesiva - substrato sem
retengao de adesivo J » retencao de adesivo

s

Figura 64 - Modos de falha caracteristicos das juntas apds a primeira retirada t1: (a) adesiva, (b)
coesiva com retencao de adesivo no substrato e (¢) coesiva com retencédo de fibras e adesivo no
substrato.
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(a)

Falha adesiva - substrato sem
retengao de adesivo

Falha adesiva - Substrato sem
retengao de adesivo

Falha coesiva - substrato com
retencgao de adesivo

Falha coesiva - substrato com

(c) Falha adesiva - substrato sem 2 2
retencio de adeshig

retencao de adesivo

=3
=
3
3

Falha coesiva - substrato com

Falha coesiva - substrato com retencio de fibra e adesivo

retencao de adesivo

Figura 65 - Modos de falha caracteristicos das juntas apds a terceira retirada t3: (a) adesiva, (b)
coesiva com retencéo de adesivo no substrato e (c) coesiva com retencéo de fibras e adesivo no
substrato.

Vale destacar, que com o passar do tempo de envelhecimento o modo de
falha foi se modificando e a falha adesiva tornou-se mais comum. Essa mudanca de
falha também pode ser analisada pela queda da resisténcia apresentada
anteriormente. Conforme o modo de falha foi modicando de falha coesiva/adesiva
para falha adesiva, a resisténcia também se modificou, diminuindo, pois, a interface
entre 0 aco e composito foi ficando fragilizada com o tempo e a temperatura de
envelhecimento. Além disso, também pode-se observar na Figura 66 que a
penetracdo da frente corrosiva pelas bordas tornou-se mais significativa com a

temperatura e tempo de envelhecimento.
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(@)

Frente corrosiva

(c)

Figura 66. Avanco da frente corrosiva (a) t0, (b) t1, (c) t3, (d) t4.

Al-Shawaf et al. [187] realizaram um estudo comparativo de amostras DLS
CFRP/ago com trés tipos diferentes de adesivos epdxi submetidos a temperaturas
de 20°C, 40°C e 60°C. Foi relatado que o modo de falha predominante para as
amostras condicionadas a 20 e 40°C é a ruptura do CFRP na junta (falha coesiva)
ou a falha mista. Para amostras condicionadas a 60°C, o modo de falha foi alterado

para falha mista (adesiva/coesiva) ou falha adesiva, o que refletiu na queda
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consideravel nas propriedades mecénicas do adesivo interfacial & medida que a
temperatura aumenta. Os resultados obtidos nessa tese foram semelhantes aos
descritos por Al-Shawaf et al. [187].

Varios outros estudos também identificaram uma mudanca no modo de
falha antes e depois do condicionamento para juntas adesivas. A falha de espécimes
ndo expostos geralmente é coesiva, ou seja, a fratura ocorre dentro da camada
adesiva ou falha mista. Ap6s o envelhecimento, a falha tende a se deslocar para uma
posicdo muito préxima ou na interface entre o adesivo e o0 aderente metalico
[181][184][188][189]. Tal fenémeno também ocorreu quando juntas foram
submetidos a temperaturas elevadas (35°C e 60°C), onde o modo de falha mudou
de falha coesiva para falha de ligacdo da interface (falha adesiva) [182].

Lye et al. [190] estudaram a aderéncia de juntas DLS de aco reforcadas com
CFRP expostas a temperatura de 25°C, 45°C e 70°C. Os resultados mostram que 0
modo de falha dominante em 25°C foi falha de ades&o entre aco e interfaces
adesivas e falha coesiva, ou seja, falha mista e foi transformado para falha de adeséo
entre CFRP e interfaces adesivas conforme a temperatura de servi¢o aumenta.

Li et al. [186] investigaram o desempenho mecénico de juntas DLS de
CFRP/ago em diversas temperaturas (10°C, 30°C, 50°C, 70°C e 90°C). Foi relatado
gue o modo de falha da junta mudou de falha aderente para falha de descolamento
conforme a temperatura aumentava. Ou seja, em 10°C, o aderente de CFRP foi
totalmente separado da placa de aco tendo uma pequena quantidade de fibras de
carbono aderidas a superficie do aco. Quando a temperatura aumentou para 30°C,
a falha das juntas modificou para delaminacdo do CFRP. Quando a temperatura
aumentou para 50°C, o modo de falha modificou para falha coesiva com parte do
adesivo aderido a placa de aco e parte do adesivo aderido a placa de CFRP. Para as
juntas a 70°C e 90°C, todos as amostras falharam devido a descolagem entre o
CFRP e 0 adesivo (falha adesiva)

Zhu et al. [191] estudaram o comportamento termomecanico de juntas de
cisalhamento de sobreposigéo simples de CFRP/A¢o (temperatura de -25°C, 0°C,
50°C, 100°C) e descobriram que os modos de falha das amostras sdo diferentes em
diferentes temperaturas. Nas baixas temperaturas (-25°C e 0°C), o modo de falha
das juntas é falha na interface adesivo/ago. A 50°C, o modo de falha mudou para
falha mista. Quando a temperatura atinge 100°C, o modo de falha mudou para falha
de interface adesiva/CFRP.
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Heshmati et al. [170] estudaram o comportamento das juntas adesivas em
20°C e 45°C em 4&gua destilada e em &gua salgada e verificou que a falha das
amostras ndo envelhecidas foi falha coesiva. Nas amostras envelhecidas em 20°C a
falha permaneceu coesiva. Porém, o modo de falha coesiva mudou para outros
modos de falha ao envelhecer a 45°C. O envelhecimento em 45°C em agua do mar
causou a mudanca mais rapida no modo de falha para falha CFRP
interfacial/interlaminar combinada apos apenas 120 dias de exposi¢do. Apos 240
dias de exposicdo, esse modo de falha mudou para falha interlaminar do CFRP na
interface com o adesivo. Comparando com o modo de falha das amostras
envelhecidas por 540 dias em 45°C em agua destilada, o modo de falha permaneceu

como interfacial/coesivo.

4.2. Analises NDT — Ultrassom

As andlises apresentadas a seguir, estao relacionadas ao ensaio de ultrassom
realizados nas juntas DLS. Vale salientar que as amostras ndo eram as mesmas
usadas na condicdo de como fabricado e, portanto, servem apenas para avaliar se 0
envelhecimento aumenta as areas danificadas, mas ndo servem para se fazer uma
quantificacdo direta de aumento das areas danificadas em funcdo do tempo de
envelhecimento. Ou seja, em cada ensaio e em cada tempo de envelhecimento, as
amostras sdo diferentes.

Na Figura 67 estdo representadas as médias por tratamento das areas
danificadas em funcdo do tempo de envelhecimento. Os valores das médias foram

calculados considerando as camaras A, B e C para cada tratamento.

Média de Tratamentos - Ultrassom

8.0
7,0
S 6,0
3 5,0
g B Média 1O
= 4,0 B Média MO
: .
5 3 0 B Média LS
g B Média MS
< 2,0
1,0 -

0,0 -
0 570 1820 3490 5160 6830

Tempo (h)

Figura 67 - Média de tratamentos gerais em funcdo da area danificada.
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Nota-se, que com 0 passar do tempo, ndo houve mudanca em relacédo a essas
areas até 5160h (t4), exceto para LO em 3490. Mesmo que as amostras sejam
diferentes, essa mudanca, até 5160h, ndo foi significativa. Em 6830 horas (t5), a
area danificada teve aumento significativo para os tratamentos LO, MO e MS,
enquanto para o tratamento LS o aumento foi pequeno.

Na Tabela 26 estdo representados os valores médios das areas danificadas
por tratamento e os desvios padrbes (o) das areas danificadas apresentadas na

Figura 60.

Tabela 26 - Desvios padrdes das areas danificadas por tratamento superficial.

I~ S
cond|0|(ohr;amento danificada |9 danificada \MQ danificada | s danificada LS
LO MO LS MS
0 3,49 3,85 4,11 6,16 1,34 0,36 2,22 0,9
570 2,37 2,1 2,74 2,65 2,51 1,82 2,23 1,61
1820 2,37 1,82 0,91 0,6 2,75 2,46 1,59 1,01
3490 521 5,23 2,78 3,22 2,96 2,53 1,94 0,51
5160 3,50 2,33 3,23 1,72 3,15 2,06 1,24 0,57
6830 5,60 35 7,01 4,62 3,89 1,61 2,82 2,81

Na Figura 68, estdo representadas as médias por camara das areas
danificadas em relacdo ao tempo de envelhecimento. Os valores das médias foram

calculados considerando todos os tratamentos para cada camara.

Média de Tratamentos - Ultrassom

8,0
7,0
6,0 -
2 l 35°C
4,0 1 B 55°C
3.0 W 70°C
2,0 -
1,0 -

Area danificada (%)

0,0 -
0 570 1820 3490 5160 6830
Tempo (h)

Figura 68 - Média de tratamentos gerais em func¢éo da area danificada.
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Em média por cdmara, nota-se que, com o passar do tempo, ndo houve
mudanca em relacdo as areas danificadas, com exce¢do do valor em 6830h, a 70°C,
onde houve um amento expressivo na area danificada dos espécimes. Entretanto,
conforme mostrado na Figura 69, onde estd mostrada a area danificada média
detectada pelo teste de ultrassom por cAmara, observa-se que ao longo do tempo,
ndo existe, considerando o desvio padrdo, tendéncia ao aumento da area danificada.

Na Tabela 27 estdo representados os valores médios das areas danificadas

por camara e os desvios padrdes das areas danificadas apresentadas na Figura 68.

Tabela 27 - Desvios padrao das areas danificadas por camara.

Tempo de Média Média Média
emp area o area o area o
condicionamento e e e
) danificada 35°C danificada 35°C danificada 70°C
35°C 55°C 70°C
0 2,81 3,81 2,81 3,81 2,81 3,81
570 2,78 1,85 2,99 2,63 1,61 1,36
1820 2,42 1,27 1,92 2,21 0,77 1,46
3490 2,84 3,23 4,29 4,57 3,02 0,66
5160 2,65 1,88 4,60 1,69 2,30 1,85
6830 3,03 2,17 4,26 2,07 6,25 4,44
Ultrassom
12,0
e—e35°C
&
S 10,0 e-e55°C
SO o]
’§ e—e 70°C
2 8,0
a
"g 6 0 _ﬁ ®
m >4
O
NS
| ® ®
g 40 -
ﬁ o= ®
'T) N ik d
2 20
0,0 I 1 |

| | | |
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Tempo (horas)

Figura 69 - Area média de danos no ensaio de Ultrassom por temperatura.
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Analisando a Figura 69, nota-se que o envelhecimento néo esta produzindo
defeitos macroscépicos no material, ou seja, 0s resultados mostram que
estatisticamente o percentual de area danificada sdo iguais (ndo se alteram) pois
estdo na mesma ordem de grandeza. Porém, pode-se fazer uma observacao que, em
t5 na cadmara C, os defeitos aumentam de forma consideravel, embora com alto
desvio padréo.

Como quantidade de area danificada ndo aumentou estatisticamente com o
tempo de envelhecimento, pode-se dizer, que neste estudo, a resisténcia ndo esta
tendo relacdo direta com a quantidade de area danificada. O que estd acontecendo
é que a interface estd sendo degradada e ficando enfraquecida durante o tempo e
temperatura de envelhecimento. A queda de resisténcia, portanto, foi
independentemente da quantidade de defeitos, dependendo do material como um
todo. Ou seja, o que influenciou a resisténcia da junta foram o tratamento de
superficie, o tempo e a temperatura de envelhecimento como um todo e ndo a
guantidade de defeito.

Os gréaficos éarea danificada x tensdo maxima de cada tempo de
envelhecimento e em cada camara estéo apresentados no Apéndice E.

Estudos relatam que a técnica de ultrassom, € uma boa técnica a ser utilizada
para a identificacdo de defeitos em juntas adesivas [192-197]. Tamborrino et al.
[192], caracterizaram juntas adesivas de sobreposi¢cdo simples GFRP por meio de
imagens ultrassdnicas (UT) e analise termogréfica lock-in (TT) para avaliar a
qualidade da adesdo antes de serem submetidas a ensaios mecanicos de tragao e
apos os espécimes serem submetidos a ciclos de envelhecimento acelerado em
cameras climaticas (-6°C, 5°C e 15°C). Foram utilizados jatos d'agua como agente
acoplante no ensaio de ultrassom para evitar problemas de absorcdo na amostra.

As amostras foram envelhecidas por quatro meses e a retirada foi realizada
mensalmente para a realizagdo dos ensaios ndo destrutivos e destrutivos. Os autores
verificaram que o uso da técnica de ultrassom mostrou imagens com defeitos de
unido significativos como adesdo inadequada, vazios, inclusdes e falta de
homogeneidade dentro das juntas adesivas. Feita a comparacdo das imagens, antes
e depois do envelhecimento da mesma amostra, foi relatado que parece ndo haver
variagdo na colagem, ou seja, a presenca de defeitos foi encontrada sem alteracéo
aprecidvel de tamanho e forma. Com isso, a comparagdo das imagens sugere que 0S

adesivos mantiveram a mesma qualidade na ades&o [192].
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Tamborrino et al. [193], usaram métodos de termografia lock-in e ultrassom
para detectar a dimensdo de defeitos de juntas adesivas de volta Unica (GFRP) antes
dos testes de tracdo com o objetivo de verificar o efeito dos defeitos de adesdo nas
propriedades mecanicas de juntas coladas em termos de resisténcia e rigidez. Foi
relatado que tanto a resisténcia quanto a rigidez das juntas séo influenciadas pelo
percentual de area descolada, ou seja, 0 comportamento mecéanico da junta adesiva
é piorado diminuindo a area colada (aumentando a area defeito).

Berketis et al. [194], determinaram o comportamento de compoésitos GFRP
danificados por impacto de baixa energia apos envelhecimento por imersao em agua
por longo prazo e expostos em ambiente de alta temperatura usando testes
ultrassonicos e ensaios de compressdo residual. As placas laminadas foram
impactadas com trés niveis de carga de impacto de baixa energia (2,5J, 5J e 10J) e
imersas em agua destilada a 65°C por periodos de até 24 meses. Em determinados
intervalos de tempo, o dano de delaminagdo foi monitorado utilizando os testes
ultrassénicos com duas formas diferentes de acoplamento (agua e ar), enquanto a
resisténcia a compressdo residual foi obtida por testes de compressdo para
determinar a tolerancia ao dano [194].

Durante 0s testes ultrassdnicos usando dgua como acoplante, foi observado
um efeito significativo de penetracdo de agua no interior dos corpos de prova, que
atuou como meio de acoplamento e reduziu a perda de sinal que seria associada ao
material danificado. Como resultado, a eficacia da analise foi reduzida e as areas de
delaminagdo foram praticamente indistinguiveis. Em outras palavras, como 0 meio
de acoplamento para o aparelho ultrassénico foi agua e houve penetracdo de dgua
no interior dos corpos de prova, 0 contraste entre as areas danificadas e o restante
do material ndo foi suficiente para distinguir o dano [194].

Por outro lado, a eficicia do ultrassom usando ar como acoplante foi
demonstrada para a deteccdo de danos em compdsitos imidos. O contraste entre
areas danificadas por impacto e areas difusas de agua foi restaurado com o C-scan
acoplado a ar. Sendo assim, o teste ultrassénico acoplado a ar pode ser utilizado em
estruturas de compositos que trabalhem em ambiente umido por longos periodos.
As imagens de C-scan usando ar como acoplante revelaram que o tempo de
condicionamento ndo teve nenhum efeito sobre o tamanho do dano macroscépico.
A compressdo ap0s o impacto dos espécimes condicionados, portanto, dependeu

apenas do nivel de energia de impacto inicial, juntamente com a degradacdo do
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material pela exposicao hidrotérmica, ou seja, a resisténcia & compressao residual
dependeu do tempo de imersdo e do tamanho do dano de impacto pré-existente
[194].

Estudos semelhantes utilizando técnicas de ultrassom também foram
descritos em outros trabalhos e demonstraram que a técnica de ultrassom foi efetiva
para identificacdo de defeitos [195][196][197].
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5. Conclusoes

Os resultados do ensaio destrutivo DLS em juntas de GFRP de matriz epoxi
com diferentes tratamentos superficiais indicaram que ao longo do tempo de
envelhecimento houve perda da resisténcia e que, em geral, quanto maior a
temperatura de exposi¢do, maior foi a perda percentual. Pela analise dos gréficos
box-plot se pode concluir que a camara C (70°C) foi a que mais degradou a
resisténcia das juntas e que essa degradacdo foi mais homogénea, dada a menor
dispersdo dos dados.

As mesmas conclusdes foram confirmadas pela curva de retencdo de
resisténcia, indicando que a degradacdo da propriedade, de modo geral, € maior e
mais rapida em temperaturas e tempos de envelhecimento mais elevados.

Além disso, os resultados também indicaram que as amostras que nao
possuem silano tiveram maior queda na resisténcia em menor tempo de
condicionamento, ou seja, as amostras com silano apresentaram melhor
desempenho, com menor queda na resisténcia.

Porém, na camara C (70°C) ndo houve diferenca da resisténcia entre os
tratamentos superficiais. I1sso indicou que os tratamentos superficiais foram menos
relevantes na resisténcia das juntas em alta temperatura.

Os resultados de DLS mostraram, para a cadmara de 35°C, que quando as
amostras ndo envelhecidas sdo comparadas com as amostras envelhecidas no tempo
méaximo de 6830h, ha queda de resisténcia de 52% nas amostras com tratamento
manual e sem silano (L0), 65% para amostras com lixamento com a maquina Monti
e sem silano (M0), 28% para as amostras com tratamento manual e com silano (LS)
e 28% para amostras com lixamento na maquina Monti e com silano (MS). Ja para
a camara de 55°C, as quedas foram de 45%, 46%, 23% e 51% para LO, MO, LS e
MS, respectivamente. E, na cdmara de 70°C, a queda foi consideravelmente maior
sendo para LO, MO, LS e MS, 84%, 100%, 73% e 80%, respectivamente.

Foi possivel encontrar um modelo matematico para prever e extrapolar a
resisténcia das juntas DLS em fungdo do tempo de envelhecimento para cada
temperatura de condicionamento. Foi estabelecido o modelo linear como modelo
padrdo para as trés temperaturas de condicionamento por ser o modelo mais
conservativo. A partir do modelo utilizado, foi possivel concluir que 0s espécimes

gue ndo receberam tratamento com silano apresentaram uma queda de 40% na
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resisténcia (nas camaras de 35°C e 55°C) em um periodo menor de tempo (5160h)
em comparacao aos espécimes que foram tratados com silano (o tempo variou entre
9000h e 15000h). Ja para a camara de 70°C, para 0s quatro tipos de tratamento
superficial, observou-se o mesmo tempo (3490h) para a resisténcia cair 40%.

Resultados do modo de falha indicaram que nas amostras ndo envelhecidas
a falha predominante foi a falha mista (coesiva/adesiva). J& as amostras
envelhecidas apresentaram uma mistura de falha mista e falha adesiva. Mas,
conforme o tempo de envelhecimento foi aumentando, o0 modo de falha se alterou
e a falha adesiva foi a mais comum. Além disso, também houve aumento
significativo da frente corrosiva pela borda da junta DLS com o aumento da
temperatura e tempo de envelhecimento.

Os resultados do ensaio de ultrassom mostraram que a técnica de ultrassom
foi eficiente para determinar a area de defeitos nas juntas adesivas. Porém, com o
passar do tempo, ndo houve mudanca significativa na quantidade média de defeitos
tanto em relacdo ao tipo de tratamento superficial quanto em relacdo a média das
camaras de condicionamento. Com isso, concluiu-se que como a area média de
defeitos ndo teve aumento estatisticamente significativo ao longo do
envelhecimento, a queda da resisténcia em si, ndo teve relacdo direta com a
guantidade de area danificada e sim com a degradacdo da interface ao longo do
tempo. N&o se pode, entretanto, fazer uma andlise quantitativa visto que as amostras

ensaiadas como recebidas ndo foram as mesmas ensaiadas como envelhecidas.

5.1 Sugestdes para trabalhos futuros

e Para trabalhos futuros se recomenda aumentar o tempo de envelhecimento
para as trés temperaturas de condicionamento de modo a se avaliar se 0

modelo de previséo de vida é confirmado experimentalmente.

e Recomenda-se ampliar o estudo do modo de falha fazendo uma anélise
quantitativa e ndo apenas qualitativa, como foi feito nesse trabalho. Isso
podera auxiliar na compreensdo mais detalhada do efeito dos tratamentos

superficiais realizados sobre 0 comportamento a longo prazo das juntas.
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Recomenda-se também, fazer a analise da técnica de ultrassom utilizando a
mesma amostra como recebida e como envelhecida, de modo a poder
quantificar a variacdo do tamanho e nimero de defeitos ao longo do tempo
de envelhecimento e avaliar se os tratamentos superficiais e a temperatura

influenciam de modo significativo sobre a evolucgédo dos defeitos.

Recomenda-se realizar a avaliacdo da rugosidade para saber a diferenca
entre lixamento manual e maquina Monti e correlacionar esse pardmetro
com a evolucdo da resisténcia da junta em funcdo do tempo e da temperatura

de envelhecimento.
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Apéndice A — Teste de normalidade por camara

Tabela Al. Teste de normalidade camara A.

168

LO - 35°C MO - 35°C
t0 tl t2 t3 t0 t1 2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,94 | 0,79 | 0,91 | 0,76 Shapiro- 0,93 | 0,92 | 0,95 | 0,80
Wilk W 4 6 8 2 Wilk W 6 7 6 1
p (normal) 0’5’0 0’21 0,34 o,go p (normal) 0’550 0,42 0,;3 O’gl
Distribuicéo néo é normal Distribui¢do néo é normal
LS - 35°C MS - 35°C
t0 tl t2 t3 t0 tl 2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,76 | 0,89 | 0,85 | 0,95 Shapiro- 0,93 | 089 | 0,94 | 0,93
Wilk W 5 2 8 3 Wilk W 8 5 8 9
0,00 | 0,18 | 0,07 | 0,70 0,53 | 0,19 | 0,64 | 0,53
p (normal) 5 1 1 6 p (normal) 1 3 8 8
Distribui¢do ndo é normal Distribuicdo é normal
Tabela A2. Teste de normalidade cdmara B.
LO - 55°C MO - 55°C
to tl t2 t3 t0 tl t2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,95 | 0,88 | 0,91 | 0,95 Shapiro- 0,93 | 085 | 0,89 | 0,81
Wilk W 7 9 3 3 Wilk W 6 8 2 8
0,75 | 0,16 0,70 0,50 | 0,07 | 0,17 | 0,02
p (normal) 6 6 0,3 5 p (normal) 5 3 6 4
Distribuicdo é normal Distribui¢do ndo é normal
LS - 55°C MS - 55°C
to tl t2 t3 t0 tl t2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,76 0.88 0,86 | 0,96 Shapiro- 0,93 | 0,81 | 0,97 | 0,89
Wilk W 5 ' 7 5 Wilk W 8 4 7 7
0,00 | 0,12 | 0,09 | 0,83 0,53 | 0,02 | 0,94 | 0,20
p (normal) 5 9 5 8 p (normal) 1 5 4 4

Distribuicdo ndo é normal

Distribui¢do ndo é normal




Tabela A3. Teste de normalidade camara C.
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LO - 70°C MO - 70°C
t0 tl t2 t3 t0 tl 2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,95 | 0,87 | 0,85 0.94 Shapiro- 0,93 | 0,84 | 0,92 097
Wilk W 7 1 5 ’ Wilk W 6 1 8 '
(normal) 0,75 | 0,10 | 0,06 | 0,54 (normal) 0,50 | 0,04 | 0,43 | 0,88
P 6 | 1| 6 | 8 P 5 | 5 | 1| 8
Distribuicdo é normal Distribuicdo ndo é normal
LS - 70°C MS - 70°C
t0 tl t2 t3 t0 tl 2 t3
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- 0,76 | 0,93 | 0,94 | 0,86 Shapiro- 0,93 0.9 0,90 | 0,90
Wilk W 5 4 2 9 Wilk W 8 ' 6 4
(normal) 0,00 | 0,48 | 0,57 | 0,09 (normal) 0,53 | 0,22 | 0,25 | 0,24
p 5 8 4 7 P 1 1 4 4
Distribui¢do ndo é normal

Distribui¢cdo € normal




Apéndice B — Teste de normalidade por tempo

Tabela B1. Teste de normalidade no tempo de condicionamento t0.

0
0 | M0 | LS | Ms

N 0 | 10 | 10 | 10
Shap'\r/S'W"k 0,957 | 0,936 | 0,765 | 0,938
o (normal) | 0,756 | 0,505 | 0,005 | 0,531

Distribui¢do néo é normal

Tabela B2. Teste de normalidade no tempo de condicionamento t1.
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t1-35°C t1-55°C
Lo MO LS MS LO MO LS MS
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- Shapiro-

Wilk W 0,796 | 0,927 | 0,892 | 0,895 Wilk W 0,889 | 0,858 | 0,88 | 0,814
p (normal) | 0,013 | 0,42 | 0,181 | 0,193 p (normal) | 0,166 | 0,073 | 0,129 | 0,022
Distribuicdo ndo é normal Distribui¢do ndo é normal

t1-70°C
LO MO LS MS
N 10 10 10 10
Shapiro-Wilk 1 0671 | 0,841 | 0934 | 0.9
p (normal) 0,101 | 0,045 | 0,488 | 0,221
Distribui¢do néo é normal
Tabela B3. Teste de normalidade no tempo de condicionamento t2.
t2-35°C t2 - 55°C
LO MO LS MS LO MO LS MS
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- Shapiro-
Wilk W 0,918 | 0,956 | 0,858 | 0,948 Wilk W 0,913 | 0,892 | 0,867 | 0,977
p (normal) | 0,34 | 0,738 | 0,071 | 0,648 p (normal) 0,3 | 0,176 | 0,092 | 0,944
Distribuicdo é normal Distribuicdo é normal
t2 - 70°C
LO MO LS MS
N 10 10 10 10
Shap'\r/S'W"k 0,855 | 0,928 | 0,942 | 0,906
p (normal) 0,066 | 0,431 | 0,574 | 0,254

Distribuicdo é normal




Tabela B4. Teste de normalidade no tempo de condicionamento t3.
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t3-35°C t3-55°C
LO MO LS MS LO MO LS MS
N 10 10 10 10 N 10 10 10 10
Shapiro- Shapiro-
Wilk W 0,762 | 0,801 | 0,953 | 0,939 Wilk W 0,953 | 0,818 | 0,965 | 0,897
p (normal) | 0,005 | 0,015 | 0,706 | 0,538 p (normal) | 0,705 | 0,024 | 0,838 | 0,204
Distribuicdo ndo é normal Distribuicéo ndo é normal
t3-70°C
LO MO LS MS
N 10 10 10 10
Shap'ww"k 0,94 | 0,97 | 0,869 | 0,904
p (normal) 0,548 | 0,888 | 0,097 | 0,244

Distribuicdo é normal




Apéndice C — Modelo de previséo de resisténcia

Retengio de resisténcia (%)

Previsao de retencéo de resisténcia utilizando a curva de tendencia exponencial
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Previsdo de retencédo de resisténcia utilizando a curva de tendencia linear
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Previsédo de retengdo de resisténcia utilizando a curva de tendencia polinomial
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Apéndice D - Previséo de vida

Tabela D1. Previsdo de vida MO com temperatura de condicionamento 35°C.
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MO - 35°C
Horas Experimental | Exponencial Iéi;:)ﬂr? Linear Desvio Lin.
0 100,0 100 0 100 0

570 84,4 94,5 0,12 95,1 0,13
1820 79,4 83,4 0,05 84,3 0,06
3490 76,1 70,5 -0,07 70,0 -0,08
5160 63,1 59,7 -0,05 55,6 -0,12
6830 34,5 50,5 0,46 41,3 0,19
9000 40,7 22,6
12000 30,1 0,0
15000 22,3 0,0
20000 13,5 0,0
30000 5,0 0,0

Tabela D2. Previsdo de vida MO com temperatura de condicionamento 55°C.

MO - 55°C
Horas Experimental | Exponencial Eis:)ﬂri Linear Desvio Lin.
0 100,0 100 0 100 0

570 84,5 95,0 0,12 96,0 0,14
1820 714 84,9 0,19 87,1 0,22
3490 81,0 73,0 -0,10 75,2 -0,07
5160 62,7 62,9 0,00 63,4 0,01
6830 54,1 54,1 0,00 51,5 -0,05
9000 445 36,1
12000 34,0 14,8
15000 25,9 0,0
20000 16,5 0,0
30000 6,7 0,0




185

Tabela D3. Previsdo de vida MO com temperatura de condicionamento 70°C.

MO - 70°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 - - 100 0

570 93,7 - - 92,0 -0,02
1820 72,3 - - 74,3 0,03
3490 70,3 - - 50,8 -0,28
5160 20,2 - - 27,2 0,35
6830 0,0 - - 3,7 -
9000 - 0,0
12000 - 0,0
15000 - 0,0
20000 - 0,0
30000 - 0,0

Tabela D4. Previsao de vida LS com temperatura de condicionamento 35°C.

LS -35°C
Horas Experimental | Exponencial Iéis:)ﬂr?_ Linear Desvio Lin.
0 100,0 100 0 100 0

570 97,3 97,2 0,00 97,7 0,00
1820 83,3 91,3 0,10 92,5 0,11
3490 96,9 84,0 -0,13 85,7 -0,12
5160 75,4 77,3 0,02 78,8 0,05
6830 71,6 71,1 -0,01 72,0 0,01
9000 63,8 63,1
12000 54,9 50,8
15000 47,2 38,5
20000 36,8 18,0
30000 22,3 0,0




Tabela D5. Previsdo de vida LS com temperatura de condicionamento 55°C.
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LS -55°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 106,9 98,3 -0,08 98,7 -0,08
1820 99,7 94,7 -0,05 95,8 -0,04
3490 103,6 90,1 -0,13 92,0 -0,11
5160 87,6 85,7 -0,02 88,1 0,01
6830 775 81,5 0,05 84,3 0,09
9000 76,3 79,3
12000 69,8 72,4
15000 63,8 65,5
20000 54,9 54,0
30000 40,7 31,0

Tabela D6. Previsao de vida LS com temperatura de condicionamento 70°C.

LS -70°C
Horas Experimental | Exponencial Iéis:)ﬂr?_ Linear Desvio Lin.
0 100,0 100 0 100 0

570 88,9 89,2 0,00 94,2 0,06
1820 84,2 69,5 -0,17 81,6 -0,03
3490 79,1 49,8 -0,37 64,8 -0,18
5160 42,9 35,6 -0,17 47,9 0,12
6830 26,9 25,5 -0,05 31,0 0,15
9000 16,5 9,1
12000 9,1 0,0
15000 5,0 0,0
20000 1,8 0,0
30000 0,2 0,0




Tabela D7. Previsdo de vida MS com temperatura de condicionamento 35°C.
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MS - 35°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 95,0 97,2 0,02 97,5 0,03
1820 91,5 91,3 0,00 92,2 0,01
3490 83,2 84,0 0,01 85,0 0,02
5160 77,1 77,3 0,00 77,8 0,01
6830 72,5 71,1 -0,02 70,6 -0,03
9000 63,8 61,3
12000 54,9 48,4
15000 47,2 35,5
20000 36,8 14,0
30000 22,3 0,0

Tabela D8. Previsao de vida MS com temperatura de condicionamento 55°C.

MS - 55°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 99,9 95,5 -0,04 96,8 -0,03
1820 93,4 86,5 -0,07 89,6 -0,04
3490 91,5 75,6 -0,17 80,1 -0,12
5160 76,7 66,2 -0,14 70,6 -0,08
6830 48,9 57,9 0,18 61,1 0,25
9000 48,7 48,7
12000 38,3 31,6
15000 30,1 14,5
20000 20,2 0,0
30000 9,1 0,0




Tabela D9. Previsdo de vida MS com temperatura de condicionamento 70°C.
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MS - 70°C
Horas Experimental | Exponencial Desvio Linear Desvio Lin.
Expon.
0 100,0 100 0 100 0

570 103,7 89,2 -0,14 94,4 -0,09
1820 81,8 69,5 -0,15 82,2 0,00
3490 85,1 49,8 -0,42 65,8 -0,23
5160 52,9 35,6 -0,33 49,4 -0,07
6830 19,7 25,5 0,30 331 0,68
9000 16,5 11,8
12000 9,1 0,0
15000 50 0,0
20000 1,8 0,0
30000 0,2 0,0




Apéndice E — Relacéo area danificada x tensdo média
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Figura E3. Area danificada x tensdo maxima camara C.




