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4,
Materiais e Métodos Experimentais

4.1
Materiais e corpos de provas

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizados tubos de poliamida 12 e
de polietileno de alta intensidade (PEAD), fabricados pelas empresas Evonik e
Braskem, respectivamente. Foram fabricados um total de 96 corpos de prova,
usinados a partir dos tubos comerciais (tubo amarelo PA 12 e tubo laranja PEAD),
figura 4.1, dentre os quais 48 de corpos de poliamida 12 e 48 de PEAD. Essa
usinagem foi realizada no Laboratorio de Estruturas e Materiais do Departamento
de Engenharia Civil da PUC-Rio, Rio de Janeiro, Brasil. As tabelas 4.1 ¢ 4.2

mostram a distribui¢do dos corpos de prova para a realizagdo de cada ensaio.

Figura 4.1 Tubos comerciais (PA 12 — tubo amarelo; PEAD - tubo laranja).
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Tabela 4.1 Numero de corpos de prova da poliamida 12.

Poliamida 12

Como fabricados

Env a Temp ambiente

Enva70°C

Ensaio de Tragdo

5 Corpos de Prova

5 Corpos de Prova

5 Corpos de Prova

Ensaio de Impacto

10 Corpos de Prova

10 Corpos de Prova

10 Corpos de Prova

Impulso sonoro

1 Corpo de Prova

1 Corpo de Prova

1 Corpo de Prova

Total 48

Tabela 4.2 Namero de corpos de prova do PEAD.

PEAD

Como fabricados

Env a Temp ambiente

Enva70°C

Ensaio de Tragdo

5 Corpos de Prova

5 Corpos de Prova

5 Corpos de Prova

Ensaio de Impacto

10 Corpos de Prova

10 Corpos de Prova

10 Corpos de Prova

Impulso sonoro

1 Corpo de Prova

1 Corpo de Prova

1 Corpo de Prova

Total 48

48

As dimensdes dos corpos de prova foram baseadas na norma ASTM D

638, D 256 ¢ E 1876 para os ensaios de tragdo, impacto e impulso sonoro,

respectivamente, a saber:

a) Ensaio de tragao:

Para o ensaio de tragdo as dimensdes dos corpos de prova foram baseadas

na norma ASTM D 638 (Figura 4.2, Tabela 4.3).
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Figura 4.2 Dimensoées para o ensaio de tracdo, segundo a Norma ASTM D638 [32].
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Tabela 4.3 Dimensées do corpo de prova, segundo a Norma ASTM D638 [32].

Dimensdes (mm) Perfil 1
\% 13 £0,5
L 57+0,5
W, 19 +3,18
L, 165
G 50 +£0,25
D 115+5
R 76 £1,0
T 4a5+0,01

b) Ensaio de impacto:

Para o ensaio de Impacto Izod as dimensdes dos corpos de prova foram

baseadas na norma ASTM D 256-4 (Figura 4.3, Tabela 4.4).
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Figura 4.3 Dimensoées para o ensaio de Impacto, segundo a Norma ASTM D 256-4 [33].

Tabela 4.4 Dimensées para o corpo de prova, segundo a Norma ASTM D 256-4 [33].

Dimensdes (mm)

10,16 +0,05

31,75+ 1,0

63,5+2,0

45°

12,5+£0,2

= | |O O |W |»

4a5+0,01
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c) Ensaio de excitagao por impulso:
Para os ensaios de excitagdo por impulso as dimensdes dos corpos de

prova foram baseadas na norma ASTM E 1876-09 (Figura 4.4).

a0mm

Smim

Figura 4.4 Dimensées do corpo de prova [3].

4.2
Métodos de envelhecimento

Para o envelhecimento dos corpos de prova foi utilizado o Laboratorio de
Fabricagdo de Compositos do Departamento de Engenharia Quimica e de
Materiais da PUC — Rio, Rio de Janeiro, Brasil.

Os corpos de prova foram submersos em agua, a temperatura ambiente (23

+1°C)ea70=+ 1 °C, de acordo com o apresentado nas Tabelas 4.1 ¢ 4.2.

421
Envelhecimento a temperatura ambiente

Os corpos de prova foram submersos em agua, dentro de um recipiente,
onde permaneceram um total de 6 meses. A figura 4.5 mostra o recipiente

contendo os 32 corpos de prova, figura 4.5.
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Figura 4.5 Recipiente contendo os 32 corpos de prova.

4.2.2
Envelhecimento a 70 °C e pressao atmosférica

A fim de simular uma situa¢do extrema, durante o transporte, por exemplo,
de uma tubulagdo de saneamento, utilizou-se a temperatura critica de 70 °C. Os
corpos de prova foram submersos em dgua dentro de um banho-maria, com

temperatura controlada de 70 = 1°C, figura 4.6 e figura 4.7.

Figura 4.6 Banho-maria.
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Figura 4.7 Corpos de prova submersos dentro de um banho-maria.

4.3
Métodos de caracterizagao

431
Ensaio de tragcao

As propriedades mecanicas das amostras foram determinadas pelo ensaio
de tracdo, realizado no Instituto Tecnolégico da PUC-Rio — ITUC em um
equipamento universal da INSTRON, modelo 5500R (Figura 4.8). A figura 4.9
mostra um corpo de prova da poliamida 12 sendo tracionada pelo equipamento.
Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente, onde foram registrados os
valores da forca e do tempo através do software Blue Hill, como mostra a figura
4.10. Os ensaios de tragao foram baseados na norma ASTM D 638 — 10, onde a
velocidade empregada no ensaio foi de 50 mm/min. A partir dos dados de carga e
alongamento foram calculados os valores da tensao e da deformagao.

As dimensdes dos corpos de prova como largura, espessura e

comprimento, foram medidas com um paquimetro de precisdo 0,01 mm.
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Figura 4.8 Maquina de tragao. Figura 4.9 Ensaio de tragao na Poliamida 12.
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Figura 4.10 Interface do Blue Hill.
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4.3.2
Ensaio de Impacto

De maneira a medir a tenacidade dos materiais e avaliar o efeito do
envelhecimento sobre esse parametro, foi feito um ensaio de impacto 1ZOD
(entalhe em V). Esse ensaio foi realizado seguindo a norma ASTM D 256-4. O
principio desse ensaio consiste na transformacdo de parte da energia potencial
armazenada pelo martelo, em energia absorvida pela ruptura do corpo de prova,
durante a queda do martelo.

Nos ensaios de impacto IZOD, a resisténcia ao impacto ¢ calculada em
termos de energia de impacto absorvida por unidade de espessura do corpo de
prova ao longo do entalhe. Assim a resisténcia ao impacto ¢ dada em J/m.
Conforme mostrado na figura 4.11, os corpos de prova sdo posicionados
verticalmente em relagdo ao eixo do equipamento de ensaio, simulando uma viga
engastada.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Microcaracterizagdao de
Materiais do Departamento de Engenharia Quimica e de Materiais da PUC — Rio,
em um equipamento CSI, figura 4.12, controlado por computador, através do
programa Pendulum, que permite acionar a descida do martelo, sem que haja
interferéncia externa (figura 4.13).

As dimensdes dos corpos de prova - largura, espessura e comprimento -
foram medidas com um paquimetro de precisao de = 0,01 mm, figura 4.14.

Ponto de impaacto Detalhe do suporte

Corpo de prova

Garra
fina

Figura 4.11 Ensaio de impacto 1ZOD [33].
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Figura 4.12 Maquina de Impacto.
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Figura 4.13 Interface do programa Pendulum.
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Figura 4.14 Corpos de prova de impacto.

43.3
Excitacao por impulso

A excitagao por impulso ¢ um ensaio nao destrutivo, no qual ¢ possivel
determinar-se o modulo de elasticidade e modulo de amortecimento dos materiais,
através das frequéncias naturais. O corpo de prova ¢ excitado mediante uma
rapida batida (impacto) de curta duracdo, respondendo com vibragdes em suas
frequéncias naturais. Sua resposta acustica, isto ¢, o som emitido pelo corpo de
prova, tendo origem em suas frequéncias naturais de vibragdo, depende
basicamente da densidade (massa, das dimensdes do corpo de prova e sua
geometria). Um captador aclstico mede essas vibragdes mecanicas
transformando-as em um sinal elétrico como mostra a figura 4.15. Esse sinal ¢
analisado calculando-se a frequéncia de ressondncia. Essa frequéncia de
ressonancia, a massa, a geometria do corpo de prova junto com suas dimensoes,
serdo usados para calcular o médulo de elasticidade (E). Também ¢é possivel
calcular o fator de amortecimento, que ¢ calculado a partir da taxa de atenuacao
do som. Isto é, a resposta ao impulso vem em forma de decaimento no tempo
como mostra a figura 4.15. Sendo assim, o amortecimento pode ser calculado pelo
método de decremento logaritmico. Esse comportamento pode ser descrito pela

equagao (4.1).
A(t) = A, - e $"ol sin(wy - t) (4.1)
onde ¢ ¢ o fator de amortecimento (damping), Ao € a amplitude inicial, wo

¢ a frequéncia natural, e w; = w, - /1 — {? é a frequéncia natural amortecida.

Logo quanto menor a duragdo do som, maior sera seu amortecimento.
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Figura 4.15 Principio de funcionamento do ensaio de excitagdo por impulso [34].

4® Calculo dos modulos a
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Os ensaios de excitagdao por impulso foram realizados através do Software

Sonelastic, figura 4.16. Primeiramente as amostras foram medidas usando-se um

paquimetro de precisdo de = 0,01 mm. A seguir, as amostras foram pesadas em

uma balanga com precisdo de = 0,0001g. Esses valores sdo introduzidos como

parametros no Software, figura 4.16. Além desses parametros € preciso informar o

valor do coeficiente de Poisson dos polimeros, tendo sido empregado o valor 0,4.

Os corpos de prova foram, entdo, colocados 1 mm abaixo do pulsador, cuja

intensidade do pulso foi correspondente a uma alimentagdo de 4 V, como mostra a

figura 4.17.
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Figura 4.17 Ensaio de excitagao por impulso.

4.3.4
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura, diferentemente da microscopia
optica, utiliza um feixe de elétrons incidindo sobre uma amostra ao invés de luz,
permitindo uma ampla profundidade de foco além de ampliagdes bem maiores do
que as técnicas opticas.

O principio de funcionamento, figura 4.18, consiste na emissao de feixes
de elétrons por um filamento capilar de tungsténio (eletrodo negativo), devido a

aplicagdo de uma diferenca de potencial. Dentro da coluna de alto vacuo, os
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elétrons sdo acelerados por uma diferenga de potencial entre catodo e anodo. O
feixe gerado passa por lentes condensadoras que reduzem o seu diametro,
alinhando o feixe em direcdo a abertura da objetiva. A objetiva ajusta o foco do
feixe de elétrons sobre a amostra. Acima da lente objetiva existem bobinas

eletromagnéticas responsaveis pela varredura do feixe sobre a amostra.

Fonte de elétrons

Anodo

Coluna em <
alto vacuo

Condensadoras

Bobinas de
varredura

*  Objetiva

Camara em
alto ou baixo
vacuo

Amostra

Bombas de
vacuo

Figura 4.18 Principio de funcionamento do MEV [35].
A caracterizagdo no MEV foi realizada no Laboratério de Microscopia
Eletronica (LME) da PUC-Rio.
A superficie de fratura foi analisada através do microscopio eletronico
(JEOL JSM-6510 LV), figura 4.19, com voltagem de 20 kV e a andlise da

superficie de fratura dos corpos de prova foi realizada por elétrons secundarios.
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Favor desllgar
© EDS ao

As amostras analisadas foram previamente metalizadas com ouro (figura
4.20), se tornando condutoras. Para isso foi usado o metalizador BALZERS SCD
050, figura 4.21.

i—
Figura 4.20 Amostras cobertas com ouro.
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Figura 4.21 Metalizador BALZERS SCD.

61


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1521470/CA




