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Procedimento Experimental

4.1
Materiais empregados

Os materiais empregados nesta pesquisa foramosepa uma empresa
fornecedora de materiais compdsitos, localizada Rio de Janeiro. Este
fornecedor produz materiais compositos de matpoéisnéricas pelo processo de
pultrusdo, em especial para grades de piso, esdadasrinheiro, componentes
de sistemas de bandejamento elétrico e guardas;aFptre outros.

Os compdésitos de resina isoftalica foram fornexida forma de dois
perfis diferentes, um perfil I, ilustrado na Figdra e um perfil quadrado, como o
da Figura 18. Durante a elaboracao deste trabfdhwerificado que estes perfis
de compaosito isoftélico ndo apresentaram diferesigasficativas em termos de
microestrutura. Por isso, em funcdo da quantidadpodivel de material,
amostras do perfil | foram utilizadas para analigmogravimétrica e
microscopia, enquanto que os ensaios de flexdonfoealizados com corpos de
prova fabricados a partir do perfil quadrado.

Os materiais compositos de resina fendlica fdiemecidos na forma de
perfil I, como o apresentado na Figura 19. Além duosteriais compaositos
pultrudados, uma placa de resina isoftalica purdofmecida com o objetivo de
caracterizacdo térmica deste material. Segundo pesma fornecedora, nao foi
possivel confeccionar uma placa semelhante emardsimlica em funcdo da
dificuldade em curar este material a temperaturaieme e obter uma placa com

uma qualidade minima requerida, sem grade quasetidadbolhas.

. RESINA :
ISOFTALICA

Figura 17 - Perfil | em resina isoftalica reforcadacom fibra de vidro.
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Figura 18 - Perfil quadrado em resina isoftalica réorcada com fibra de vidro.

' RESINA )
FENOLICA

Figura 19 - Perfil | em resina fendlica reforcada om fibra de vidro.

4.2
Analise Termogravimétrica

A andlise termogravimétrica ou termogravimetriaGA, do inglés
thermogravimetric analysis) € uma técnica de analise térmica, na qual agzia
de massa de uma amostra é determinada em funcaondaporte térmico
preestabelecido (ASTM E1641, 2016).

A analise termogravimétrica permite conhecer, pelmportamento de
decomposicao e o contetudo de residuos apds o eidaionacdes relativas ao
contetdo dos componentes volateis, como solvenéegi@ no caso do presente
trabalho, das resinas. Assim, pode-se estimarepemplo, as temperaturas de
degradacdo de um material e o teor de um produédiMamidade, solvente, etc.)
(PERKIN ELMER, 2010).
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Durante o ensaio, uma amostra do material a sdisado é posta em um
recipiente (cadinho), apoiado em uma balanca e mkcisdo. O recipiente €
inserido em uma camara de atmosfera controlada ondee a elevacdo de
temperatura, submetendo o material a um aumenteng@eratura controlado, em
geral de 1 °C/min até 100 °C/min a depender doidabte do equipamento
(DENARI e CAVALHEIRO, 2012), sendo mais comum 10fih. A massa da
amostra € monitorada e registrada durante o ageatim

A andlise termogravimétrica fornece informacdepdrtantes sobre as
etapas de degradacdo térmica em funcdo dos irdend® temperaturas. O
decaimento da curva do TGA indica que esta ocoorgmetda de massa da
amostra. Pode-se extrapolar para avaliacdo da tatope de inicio de
degradacédo. Além disso, outro passo importante gaeaacterizacdo do material
€ a avaliacdo do pico da primeira derivada da cdavd GA. Este pico indica o
ponto de maior variagdo da curva de perda de nvasss temperatura.

A Termogravimetria Derivativa (DTG) € um arranjcatematico que
fornece a derivada da variacdo de massa em retadEmpo, sendo registrada
em funcdo do tempo ou da temperatura. Ou sejariénaira derivada da curva da
andlise termogravimétrica (TGA) em funcdo do teropoda temperatura. Esta
técnica permite que os dados da TGA, como alguoaimentos imperceptiveis
na curva, mas que podem ser identificados comigader sejam mais facilmente
visualizados. Para cada variagcdo méaxima de masseva da DTG apresenta um
pico.

A andlise termogravimétrica também €& capaz varifice um
determinado material atende ao que foi especificeolmo por exemplo, no caso
de materiais compaositos refor¢cados por fibra, mmldeterminar a quantidade de
resina e de fibra utilizado no composto (PERKINELR]JE2010).

Neste estudo, seis amostras do compdsito de resiftalica e quatro
amostras do compédsito de resina fendlica foram stidas a analise
termogravimétrica. Para cada uma dessas amostrasedessario preparar uma
peguena quantidade de material na forma de peqge&os. A massa aproximada
das amostras ensaiadas foi de 15 miligramas.

As amostras foram aquecidas de 30 ° a 750 °C taxande aquecimento
de 10 °Cpor minuto, sob uma atmosfera inerte de nitrogéAidemperatura

maxima de 750 °C foi escolhida em fun¢éo do limdeequipamento do utilizado.
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As analises termogravimétricas foram realizadagoapamento Pyris
1TGA do fornecedor PerkinElmer, no Laboratério décrbcaracterizacdo de

Materiais da PUC-Rio. Este equipamento € mostradéigura 20.

Figura 20 - Equipamento para analise termogravimética.

é:racterizagéo microestrutural

O exame microscopico tem grande importdncia naliag@® de
elementos microestruturais e descontinuidades aeiraperceptiveis ao olho
humano. Possibilita, aléem de conhecimento acercadetalhes internos, a
associacOes entre a estrutura do material e defgit® poderdo ter consequéncias
ao comportamento mecanico do material. No preseabalho foram utilizadas
duas técnicas para andlise microestrutural dosrimiatestudados, a microscopia
Optica e a Microscopia Eletrénica de Varredura (NIEV

A microscopia Optica utiliza a interacdo de fotamn a matéria, 0
aumento maximo e a resolucdo sao estabelecidosfeibos de difracdo e sdo
limitados devido ao comprimento de onda da radiagé@dente (DEDAVIDet al,
2007). Para materiais opacos a luz como os polw&riapenas a superficie do
material pode ser observada. A diferenca entre mdrastes nas imagens
capturadas indica diferentes refletividades de @e&truturas diversas
(CALLISTER, 2007).

A técnica de microscopia eletrénica de varreduilzat ao invés de radiacao

luminosa como na microscopia Optica, a interacaarddeixe de elétrons com o
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material a ser analisado, possibilitando aumentaesolucdo com maiores
ampliacdes em relacdo a obtida na microscopia coimeal, em funcdo dos
curtos comprimentos de onda destes feixes de eftfGALLISTER, 2007).

Além disso, permite imagens com aspecto tridimeradialevido a excelente
profundidade de foco.

Em adicdo as vantagens citadas da microscopidmiled de varredura,
esta técnica possibilita uma avaliacdo mais compietluindo informacdes sobre
a morfologia e a identificacdo de elementos quimida amostra. Com a
utilizacdo de detectores de elétrons retroespathdB8E) a imagem formada
apresenta uma diferenca de contraste em funcdo Udeern atdbmico dos
elementos presentes no material analisado. Outoodi interacdo que pode ser
conseguida pela incidéncia direta entre o feixeeld&rons com os elétrons das
camadas internas dos atomos da amostra é a endiss@ins X caracteristicos,
utilizados para identificar o elemento que estatiado tal radiacdo (DEDAVID
et al, 2007). Apesar de todas as vantagens mencionatfasiflizacdo do MEV,
seu uso apresenta um custo muito mais elevado quawmmnparado a
microscopica optica.

Além de uma avaliagdo qualitativa da microestautde amostras, no
caso de materiais compositos, a avaliacdo das meag&idas pelas técnicas de
microscopia possibilita também conhecer as difeentases presentes no
material, assim como a fragdo volumétrica, arrangidmetro dos elementos de
reforco. Materiais compositos apresentam grandete palas propriedades
dependentes de seus elementos constituintes, assim da quantidade relativa
entre eles, o que € de forte influéncia no compwetdo mecanico do material,
destacando assim a importancia desta analise.

Avaliacbes micromecanicas podem ser realizadagta gos resultados
da microcaracterizagdo do material, considerandel@®entos constituintes do
composito, as propriedades destes constituintes patimetros microscopicos
como diametro e fracdo volumétrica das fibras. £dedos séo utilizados para
prever as propriedades mecanicas dos materiagageists!.

Para avaliagdo microestrutural dos compositodads nesse trabalho
foram utilizadas as técnicas de microscopia Omid@ microscopia eletronica de

varredura.
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A preparacdo das amostras incluiu os procedimeatgaorte, lixamento
inicial, com lixas de granulacédo entre 220 e 120@mbutimento dos materiais
compadsitos em um pequeno molde com resina epomderecedor. Apos a cura
desta resina, as amostras receberam novamente ehxancom lixas de
granulacao mais fina para acabamento e polimentaram politriz automatica
(Figura 21) a fim de possibilitar a correta visgatido no microscopio optico. As
amostras para microscopia do composito em resifdlisa e do compadsito em
resina fendlica sdo apresentadas na Figura 22erRwetiente, de forma a
possibilitar a analise dos materiais no microscdairdnico de varredura, foi
necessario, além dos procedimentos de preparacdo adestras citados
anteriormente, uma metalizacdo com uma camaddindtrde ouro, ja que as

amostras ndo sao condutoras de eletricidade.

Figura 21 - Politriz automética para polimento dasamostras.
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(@ (b)

Figura 22 - Amostras de compoésitos em resina isofiéa (a) e resina fendlica (b) para
microscopia.

Todas as imagens de microscopia Optica (com usanideoscopio
modelo Zeiss AxioCam MRc 5) e microscopia eletanie varredura (JEOL
JSM-6510 LV) foram obtidas nos laboratérios da PRIG- Os equipamentos
utilizados sao apresentados na Figura 23. Cormacééde microscopia eletronica
de varredura, as imagens foram capturadas usantbrtates de elétrons
secundarios (SE), de elétrons retroespalhados (BSfe) raios X caracteristicos
(EDS).

A utilizacdo de detectores de elétrons retroesp@alh contribuiu para
uma melhor discriminagéo entre as fases dos miateviato a diferenca de peso
atdbmico entre os elementos constituintes nas reatpnliméricas, como carbono
e oxigénio e a silica na fibra de vidro.

O detector de raios X caracteristicos foi utilzgolara identificar os
constituintes dos dois materiais. O feixe de el&r@o incidir sobre o material,
excita 0s elétrons mais externos dos atomos e r§ fue mudam de nivel
energético. Quando estes elétrons retornam parasigdp original, liberam a
energia adquirida que € emitida num comprimentoodéa caracteristico no
espectro de raios X. Desta forma, com este comptoné possivel conhecer os

componentes quimicos do material estudado.
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a) b)

Figura 23 - Microscépio Optico (a) e Microscépio Etronico de Varredura (b) utilizados na
andlise das microscopias.

Para obter as propriedades micromecéanicas de iasteompdsitos,
através da regra das misturas, é preciso conhdagém volumétrica de cada um
de seus constituintes. Destarte, é necessaria wal@agio quantitativa mais
detalhada da distribuicédo e orientacdo das filita avaliacdo utiliza técnicas de
processamento digital de imagens, que incluem staeapré-processamento,
segmentacéo, pos processamento e obtencédo dosepasirequeridos.

O processamento digital de imagens envolve asagpes sobre a
imagem digitalizada com o objetivo de obter e mtetar informagdes
importantes da imagem. Neste trabalho, estas dpesdoram realizadas com o
software Fiji ImageJ. A primeira etapa, pré-processamentmsiste em uma
filtragem para eliminacéo de ruidos, para obtelomadefinicdo e contraste entre a
matriz, fibras, vazios e carga. Foi utilizado ialoiente um pré-processamento
com o filtro Non Local Means e, num segundo momento, a eliminacdo de
pequenas fibras e vazios por um critério de tamanhomo. Uma das etapas
mais importantes e de maior complexidade é a segg#@m quando os objetos de
interesse sao identificados e separados por cesdicies de similaridade. Esta
segmentacdo das fibras, matriz e carga (quandacaspl) foi realizada
estabelecendo-se um limiar de separacdo entre ndo fa os objetos a serem

segmentados. Foi realizada uma escolha de limiaruahado histograma da
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imagem, onde o ajuste foi feito até que uma segéat razoavel fosse
alcancada. O Apéndice B apresenta um passo a pasplificado do uso das

ferramentas de processamento digital de imagens.

4.4
Ensaio de Flexdo em trés pontos para avaliagcdo dos materiais pela
macromecanica

Os ensaios de flexdo foram realizados na PUC-Bscompdsitos de
matriz fendlica na condi¢cdo de como recebido foemsaiados no Laboratério de
Microcaracterizagdo de Materiais. Os corpos de e compdsito isoftalico
foram confeccionados com maior espessura e, portdoi necessaria uma
maquina de maior capacidade de carga para o edsdiexdo. Com isso, estes
materiais compositos de resina isoftalica e tambénde resina fendlica apés
exposicao térmica, foram ensaiados no Laborat@i&struturas e Materiais do
Departamento de Engenharia Civil. A Figura 24 nzostrmaquina de ensaios
mecéanicos marca Oswaldo Filizola, modelo AME-2kH,21kN de capacidade,
onde o0s ensaios dos compositos de resina fenohoao crecebido foram
realizados. A Figura 25 apresenta a maquina decensiversal, marca MTS,
com capacidade de 50 kN, localizada no Laboratfgidlateriais da Engenharia

Civil, onde os demais corpos de prova foram ensaiad

@D Oswoldo Filizola

Figura 24 - Dispositivo para ensaio de flexdo a tsé pontos do Laboratério de
Microcaracterizacdo de Materiais.
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Figura 25 - Dispositivo para ensaio de flexdo emés pontos do Laboratorio de Estruturas e
Materiais da Civil.

O procedimento experimental para o ensaio de dlegdnsiste na
aplicacdo de uma for¢a no centro do corpo de prmvao desenho esquematico
da Figura 26, no ponto onde a flexdo sera maxima & ensaios desenvolvidos
neste trabalho foi definida uma velocidade constdetaplicacdo da carga igual a

2 mm / min.

Carga

|/

Ihn

O L2 L2

Figura 26 - Desenho esquemético da aplicagdo da garno ensaio de flexdo em trés pontos.
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Para os ensaios de flex&do, os corpos de provanfpraparados na forma
de placas retangulares, a partir de cortes nosspgrd | e perfis quadrados. Os
corpos de prova foram confeccionados de maneiraoquemprimento destas
placas estivesse alinhado a direcdo das fibraanmartho destes corpos de prova
foi determinado considerando a espessura origiaatatia perfil e as demais
dimensdes em conformidade com os requisitos dasasode ensaio de flexdo de

referéncia.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1421649/CA


PUC-RIo - Certificacdo Digital N° 1421649/CA

56

Para o perfil I, do compdésito em resina fendliog, corpos de prova
foram obtidos da alma da viga |, com as dimens&sian de 19,5 mm de largura
e 4,2 mm de espessura. O comprimento meédio den@®,%oi especificado de tal
modo que a razdo entre a distancia entre os sspartensaio de flexdo (ou vao,
L) e a espessura (h) fosse proximo a 16, sendm ae&finido como igual a 75,0
mm. Foram ensaiados no total 25 corpos de proanigpodsito de resina fendlica
(5 do material como recebido e mais 5 para cadavialb de exposicao térmica:
de 30, 60, 90 e 120 minutos).

Os espécimes de compdésito isoftalico foram coideecios a partir de
um dos lados do perfil quadrado. Com citado antmeote, este perfil apresenta
maior espessura média, em comparacao ao perflidende 6,9 mm. Com isso, 0
comprimento médio dos corpos de prova também mecs&r maior, com o
objetivo de manter a razdo entre a distancia dper®s e a espessura em 16,
como recomendado na norma ASTM D790 (ASTM, 201@)aElimenséao foi
definida como 135,0 mm, a largura média dos espgritomo 25,0 mm e o vao
entre os suportes como 112 mm. Foram ensaiadosoybsc de prova do
composito isoftalico (5 do material como recebido,do material sujeito a
elevacéo de temperatura por 30 minutos, 4 parai60tos de exposicao, 5 para

90 minutos e os 5 restantes para degradacéo tépanid20 minutos).

E.r?saio de exposicao dos materiais a alta temperatur a

Para posterior avaliacdo da retencdo das propesdmecanicas apés
degradacéo térmica, os materiais foram submetido® &nsaio de exposicdo a
temperatura elevada. A partir das temperaturasasitle degradacéo resultantes
da andlise termogravimétrica, péde-se definir oguiges de tempo e temperatura.

Nos ensaios normalizados para certificacdo derramsteompdsitos com
resisténcia ao fogo, tais como os das normas ISD(K3D, 2012) ou ASTM
E119 (ASTM, 2012), as temperaturas atingem valerastorno de 900 °C. No
entanto, no presente trabalho optou-se por subrostemnateriais a temperaturas
mais baixas, considerando que o objetivo é avalrar material pultrudado
localizado numa regido proxima a um incéndio e sideito a uma exposicao

direta a chama. Além disso, como os perfis conbeados com 0s materiais
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estudados sdo para instalacdo em &reas abertadeesteque as temperaturas de
exposicdo podem ser inferiores as dos ensaiosrdelbgacédo desses materiais.

Outra variavel importante do ensaio de degradtg@aica € o tempo de
exposicdo a temperatura elevada, traduzido pelgdeno qual os materiais
estardo contidos no forno. De acordo com o indicadltrabalho de MOURITZ e
MATHYS de 2000, a Marinha dos Estados Unidos recwmlaegque as estruturas
de materiais compositos instaladas em seus naypossentem retencdo de
propriedades mecanicas durante ou apos um inc@oadiam periodo entre 30 e
60 minutos. Apesar disso, para este estudo optparsavaliar os materiais com
uma exposicdo também a um tempo maior, consideratelwalos de 30, 60, 90
e 120 minutos no interior do forno.

Como o objetivo deste trabalho é comparar o cotapwnto de
materiais compositos fabricados com duas diferemedrizes poliméricas,
decidiu-se aplicar a mesma temperatura e mesmootelapexposicao para 0s
ensaios de degradacdo dos dois materiais. Comemgeetaturas de degradacao
do composto isoftalico se mostraram mais baixas @esaio termogravimétrico,
essas foram as temperaturas limitantes para coeamsaforno, de forma a garantir
gue o composito de matriz isoftalica ainda apres@micionalidade minima apés
0 ensaio de exposicao a temperatura elevada. Defenentdo um aquecimento a
uma temperatura de 250 °C por um periodo de aténirifios.

Os materiais foram submetidos a elevacao de textysarem um forno
mufla da marca QUIMIS no Laboratério de Ensaios &émos da Universidade
Estadual do Rio de Janeiro (UERJ), apresentadoiguaraF27. O ensaio de
exposicao a alta temperatura foi realizado em moiientos distintos, um inicial
para os compositos de resina isoftalica e postednte para os de resina fendlica.
Para estes ensaios, inicialmente a temperaturardo foi programada para 250
°C e apos a estabilizagdo desta temperatura, pesde prova foram colocados
no forno, em um total de vinte corpos de provascdéa material. Em um
primeiro momento, apenas um corpo de prova de csitap§oftalico foi exposto
a alta temperatura, com o objetivo de confirmar queemperatura escolhida
estava adequada ao material. Apds esta confirma@@oe corpos de provas
foram expostos a temperatura de 250 °C, no perdedd0 minutos de ensaio.

ApoOs este intervalo, mais quatro espécimes foralocados no forno por 60
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minutos, cinco por 90 minutos e o Ultimo grupo ohea permaneceu no forno até
o periodo final proposto no trabalho (120 minutos).

Os compositos de resina fendlica foram ensaiado®mo de maneira
similar e um total de vinte corpos de provas fdirsatido a temperatura de 250
°C. Cinco corpos de provas permaneceram 30 minamsforno, cinco
permaneceram 60 minutos, cinco por 90 minutos iSO restantes foram

retirados do forno passados 120 minutos de exposi¢aica.

Figura 27 - Forno mufla para ensaio de exposi¢doalta temperatura.
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