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Resumo

Um compésito pultrudado de matriz polimérica reforgado por fibras de vidro foi
caracterizado por microscopia digital, andlise de imagens, ensaios mecanicos e
envelhecimento por absorgdo de agua. Imagens em mosaico obtidas no MEV, com
alta resolucao e grande abrangéncia espacial, foram automaticamente construidas e
quantitativamente analisadas. Os parametros microestruturais obtidos permitiram
calcular propriedades mecanicas que foram comparadas com as obtidas diretamente
de ensaios de flexdo, com 6tima concordéncia. O material foi envelhecido através da
imersdo em agua e a mudancga das propriedades mecanicas foi avaliada, indicando
perdas significativas. A curva de absor¢ao de agua foi experimentalmente obtida.
Palavras-chave: Pultrudados; Microscopia digital; Propriedades mecanicas;
Envelhecimento.

MICROSTRUCTURAL, MECHANICAL AND AGING CHARACTERIZATION OF A
PULTRUDED COMPOSITE

Abstract

A polymer-matrix/glass fiber reinforced pultruded composite was characterized by
digital microscopy, image analysis, mechanical tests and aging by water absorption.
Mosaic images obtained in the SEM, with high resolution and vast spatial coverage,
were automatically built and quantitatively analyzed. The microstructural parameters
obtained allowed the calculation of mechanical properties which were compared to
those obtained directly from flexural tests, with excellent agreement. The material
was aged through immersion in water and the change in mechanical properties was
evaluated, showing relevant changes. The water absorption curve was
experimentally obtained.
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INTRODUGAO

Os compdsitos poliméricos possuem ampla aplicagdo nas mais diversas
areas da engenharia. Com excelentes propriedades mecanicas e um o6timo
desempenho em meios agressivos, eles oferecem grandes vantagens sobre os
materiais convencionais como a madeira, o aco e o concreto. Além disso, suas
propriedades especificas por unidade de peso tém motivado a expansao de seu uso
nos mais diversos campos. Consequentemente, a caracterizagdo dos materiais
compositos € a chave para o crescimento de seu emprego.

Polimeros e compdsitos tém sido usados para renovar estruturas na
engenharia civil, que se encontram expostas a condigdes severas no ambiente de
servigo sob a combinacao de tensdes, tempo, umidade, radiagdo, agentes quimicos
e gases ambientais. A expectativa de durabilidade no desempenho destes materiais
é de quinze anos ou mais.["" A compreens&o dos mecanismos de degradacdo destes
materiais, e a estimativa da preservacgao das propriedades ao longo de sua vida util,
s30 essenciais para sua utilizagdo e otimizacgo.”?

A microestrutura do material analisado é formada por trés elementos
constituintes fundamentais. A matriz de resina poliéster isoftalica, um polimero
termofixo, € um poliéster de alto peso molecular com cadeias longas que conferem
maior resisténcia mecanica em comparagado com outras resinas poliéster. Possui
boas propriedades de resisténcia quimica e pouca sensibilidade a agua, além de ser
capaz de absorver eficientemente esforgos de impacto.

Um outro constituinte, responsavel pela resisténcia mecanica do material, sao
as fibras de vidro, neste compdsito, do tipo E. E finalmente os aditivos, elementos
incorporados a matriz com o objetivo de melhorar as propriedades finais e de
durabilidade do material. Eles sdo conhecidos como “carga” na analise da
microestrutura. Cada um desses componentes possui um papel significativo no
desempenho final do compadsito.

Na analise das propriedades macromecanicas do material é utilizado o ensaio
de resisténcia a flexdo em trés pontos. Os dados obtidos sdo usados
frequentemente para caracterizar materiais que devem suportar cargas sem
flexionar, materiais rigidos ou semi-rigidos.!

A primeira proposta deste trabalho é desenvolver uma metodologia de
caracterizagao da microestrutura através das técnicas de Microscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV) e Processamento Digital de Imagens (PDI). A partir dos resultados
obtidos, fazer a analise micromecanica como estimativa do possivel comportamento
macromecanico do material sob condi¢gdes de carregamento em trés pontos.

O meétodo usado se baseia numa varredura automatica da amostra fazendo a
captura de campos ao longo de uma regido de estudo e obtendo uma série de
imagens que possibilitam a formagdo de um mosaico, com alta resolugdo e grande
abrangéncia espacial. Na etapa seguinte é feita a analise por PDI, desenvolvendo
uma rotina de processamento para a classificacdo e quantificacao das fragbes de
area das fases presentes na microestrutura, diametro e area das fibras, distribuicao
do diametro e circularidade das fibras. Foi utilizado o software SIS® para automatizar
0 processo de analise das imagens, incluindo a exportagao final dos resultados para
arquivos Excel.

A segunda proposta é comparar a resposta mecanica do material antes e
apoés 1440 horas de envelhecimento. Foram testados corpos de provas, submersos
em agua destilada a temperatura ambiente.
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MATERIAIS E METODOS

O material estudado foi fornecido em forma de placa com 5m de comprimento
e cortado posteriormente em placas de 1m cada uma. A secéao transversal da peca
tem 140mm de largura e 6,3mm de espessura, Figura 1.

o Analise Microestrutural
Na analise microestrutural foram tomadas amostras do centro e borda da

placa com o objetivo de comprovar a uniformidade das caracteristicas
microestruturais ao longo do comprimento, Figura 1.
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Figura 1 — Localizagdo das amostras para a analise microestrutural (Amostra 1- borda, Amostra 2-
centro). Dimensdes em mm.

Segundo a segdo A-A, Figura 2, foram feitos 6 mosaicos transversais ao
longo dos 140mm de largura nas amostras 1 e 2. A comparagado entre eles na
mesma amostra, através dos resultados obtidos da rotina de processamento,
permitiu avaliar a uniformidade do material neste sentido.
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Figura 2 — Distribuicdo dos mosaicos transversais (MT) nas amostras 1 e 2.

Os mosaicos transversais foram obtidos através do software SIS a partir da
captura automatica de 18 campos, distribuidos em 2 colunas e 9 linhas, e que
cobriram toda a espessura da peca.

As imagens foram obtidas com o MEV Zeiss DSM960, no modo de elétrons
retroespalhados (BSE), que permite uma boa discriminagdo entre as fases presentes
em fungdo da diferengca de peso atdbmico entre elas — Silicio das fibras de vidro
versus Carbono da matriz polimérica.

Nos mosaicos é possivel distinguir os tons de cinza que diferenciam as trés
fases presentes, o tom preto da matriz, cinza da carga e brilhante das fibras. Em
todas as imagens a magnificagao foi da ordem de 100x, que é suficiente para obter
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uma boa resolugdo nos campos capturados e possibilita a execugao de analise
quantltatlva Um mosalco tlplco € apresenta

&

|gura 3 Mosalco formado por 9 X 2 = 18 |magens concatenadas

Como as fibras do material pesquisado sdo continuas e alinhadas
longitudinalmente, na sec&o transversal pode ser obtido um parédmetro de
significativa importéncia: o didmetro das fibras. Foi possivel também verificar a
distribuicao de didmetros nas populacdes de fibras analisadas por mosaico.

O procedimento foi elaborado segundo a sequéncia de pré-processamento,
segmentacdo, pos-processamento e medicao.'® A ilustracdo da seqiiéncia pode ser
visualizada na Figura 4. Como detalhes do processamento seriam invisiveis
mostrando o mosaico completo na magnificacdo da Figura 3a, optou-se por
apresentar a sequéncia sobre uma pequena area, com maior magnificagao.

A primeira caracteristica da imagem a ser tratada durante o pré-
processamento € o ruido eletrdnico tipico de imagens no modo BSE — Figura 4a. A
intensidade deste ruido é funcéo da velocidade de varredura do MEV — quanto mais
lenta a varredura, menos intenso o ruido. No entanto, dada a alta resolugcéo das
imagens em mosaico, a elevagao do tempo de varredura levaria a um tempo total de
captura de varias horas. Assim, optou-se por tolerar um certo nivel de ruido,
mantendo o tempo de captura de cada mosaico abaixo de uma hora. A presenca de
ruido cria dificuldades para a analise das imagens, uma vez que pixels internos as
fibras podem ter tonalidades similares a pixels da carga ou da matriz. Assim foi
necessario aplicar o filtro Sigma, que gera reducao de ruido, sem perda de detalhes
da imagem, comum no filtro passa-baixa tradicional (Figura 4b)."!

A segmentacdo das imagens permite discriminar as 3 fases da microestrutura
analisada — fibras, carga e matriz. O histograma de intensidades dos pixels da
imagem € claramente trimodal, permitindo a discriminagdo das fases através da
escolha manual de dois tons de corte.

Durante a preparacédo das amostras (corte/lixamento/polimento), algumas
fibras quebraram, criando buracos, pequenos fragmentos dispersos na matriz e
bordas irregulares. Além disso, existem fibras muito proximas, cujas bordas se
tocam produzindo regides que seriam tratadas pelo “software” como objetos unicos,
fornecendo resultados erréneos. Assim, o pos-processamento da segmentagao das
fibras, envolveu o preenchimento de buracos no interior das fibras, a remocao de
pequenos objetos e a separacdo das particulas interconectadas empregando o
método do divisor de aguas.’® A imagem resultante pode ser observada na Figura
4c. De igual forma foi segmentada a fase carga, Figura 4d.

A Figura 4e mostra as fibras em verde e a carga em vermelho. Foram
medidas as fragdes de area de matriz, fibra e carga. Estes parametros sdo medidos
considerando a populagéao total de objetos, incluindo aqueles que tocam as bordas
do campo. As medidas dos objetos detectados para cada fase, sdo quantidade de
objetos, area, didmetro, eixos menor e maior e circularidade, para as fibras. Nestas
medidas, objetos que tocam as bordas da imagem foram descartados.
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Finalmente foram criadas bases de dados dos parametros medidos de cada
fibra individual e de cada mosaico analisado, para posterior analise estatistica.
T -~ T ~ \

761



62° Congresso Anual da ABM / 62nd ABM International Annual Congress

« Ensaios Mecanicos

A analise macromecanica foi realizada segundo a norma ASTM D790.1
Foram preparados corpos de prova com 140mm de comprimento, 25mm de largura
e 6,3mm de espessura, para testar as propriedades mecanicas do material antes de
ter sido submetido a processos de degradacéo e, além disso, comparar sua resposta
com a estimada através dos estudos micromecanicos. Foram analisados 10 corpos
de prova, 5 no sentido longitudinal das fibras, e 5 no sentido transversal. A
velocidade de aplicagdo do carregamento foi de 2,56 mm/min.

. Ensaios Mecanicos ap6s Absorgio de Agua

Esses ensaios foram realizados também segundo a norma ASTM D790,
sendo ensaiados 5 corpos de prova no sentido longitudinal das fibras e 5 no
transversal, com as mesmas dimensdes dos corpos de prova sem envelhecimento.
Nesse caso, apds a usinagem, os corpos de prova foram colocados no dessecador
por um més. A seguir, foram imersos, suspensos dentro de um recipiente com agua
destilada, Figura 5. Apés um tempo de imers&o pré-determinado foram testados.

Os resultados que serao apresentados neste trabalho correspondem a
tempos de absorgao de 1440 horas.

Figura 5 — Crpos em imersao para anéli de degradégéo por absorgao.
. Ensaios de Absorcao de Agua

O objetivo destes ensaios foi fazer o levantamento da curva de absorgao do
material — incremento em peso versus a raiz quadrada de cada tempo de imersdo. A
partir desta curva é possivel determinar o ponto de saturacdo do material e a
constante de difusdo da agua no material. Estes ensaios foram realizados segundo a
norma ASTM D570.®! Foram utilizados corpos de prova com dimensdes de
77,5x26,5x6,3mm, os quais foram previamente colocados num dessecador durante
dois meses. A seguir, foram pesados para obter o peso seco do material e
colocados num recipiente com agua destilada.

Ao longo da primeira semana foram feitas medigcdes do peso do material a
cada 2 horas, na segunda e terceira semanas a periodicidade diminuiu para uma
medicdo por dia. Na quarta e quinta semanas foi feita uma uUnica medicao,
diminuindo-se a periodicidade, nas pesagens seguintes, para duas e trés semanas
de forma consecutiva. Analisando a diferenga do incremento em peso em medicoes
consecutivas, que mostrou uma diferenca menor que 1%, com uma taxa de
absor¢ao uniforme, as medidas foram espagadas a seguir para intervalos de 1 més.
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RESULTADOS E DISCUSSAO
« Analise Microestrutural

Foram medidas, em média, 7650 fibras por mosaico e na Figura 6a sao
apresentados os resultados da analise estatistica feita na determinacao do didametro
médio das fibras.

Fazendo uma analise qualitativa preliminar dos campos capturados € possivel
observar uniformidade na distribuicdo do didmetro das fibras e este critério foi
comprovado uma vez feita a analise estatistica e quantitativa. Revelou-se a
presenca de uma populagdo predominante de didmetro 16um, o que era um
resultado esperado.
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Figura 6 — (a) Distribuicdo do didametro das fibras, (b) Campo tipico analisado

As fragdes de fibras e cargas podem ser comparadas entre os campos de
uma amostra e entre elas, Figuras 7(a) e (b).
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Figura 7(a) — Fragédo de Fibras (Mosaicos transversais - Amostras 1 e 2)
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Figura 7 (b) - Fracdo de Carga (Mosaicos transversais - Amostras 1 e 2)

Através dos graficos € possivel constatar a uniformidade desses parametros.
Isto foi confirmado fazendo um teste t de Student, com 95% de confianga que
indicou que 0os mosaicos sao estatisticamente iguais, tanto longitudinalmente quanto
transversalmente. As diferengas mais significativas estdo associadas as bordas, que
sdo geralmente regides de dificil controle no processo de fabricagao.

Na Tabela 1 sdo apresentados os resultados quantitativos obtidos para os 12
mosaicos analisados.

Tabela 1 — Fragbes de fibra e carga nos mosaicos transversais

VI (%) Ve(%)
Al A2 Al A2
MT-1| 37,98 | 4435 | 6,71 7.12

MT-2 33,02 35,51 7,44 8,11
MT-3 35,30 34,62 7,82 7,95
MT-4 34,94 35,84 7,78 8,68
MT-5 35,82 33,10 7,62 7,87

MT-6 39,07 39,07 6,94 7,24 A1Vf: A2Vt Al1Vc:A2Ve
Meédia + SD 3612 37+4 7+0,4 8+0,5 363 8+0,7
Coef. Var.(CV) 0,06 0,11 0,05 0,06 0,08 0,09
Dif. Amost [%] 6 11 5 6 8 9

Vif => Fragéo de fibras; Vc => Fragéo de carga ; A1 e A2 => Amostras 1e 2

ENSAIOS MECANICOS: MATERIAL ANTES E APOS DA DEGRADAGAO

Na analise do comportamento mecanico, os ensaios de resisténcia a flexao
em trés pontos, permitiram obter a curva Carga versus Deslocamento e a partir
dessa, a curva Tensao versus Deformacdo. A partir dessas curvas foram obtidos
diversos parametros de caracterizagdo mecanica, (transversal e longitudinal), do
material, quais sejam: Modulo de elasticidade E, Tensdo de flexdo do material,
considerada como a tensao de iniciagao da fratura, Limite de Resisténcia associado
a tensdo maxima atingida, as Energias de Iniciagdo e Propagag¢ao, assim como a
Tenacidade do material.

A energia de Iniciagdo necessaria para que a trinca se desenvolva foi obtida a
partir da definicdo de uma tensio de iniciagdo considerando uma queda de 95% da
tangente na regiao elastica da curva. Este critério considera que o material mantém
um comportamento elastico até 0,001 de deformacgéao.
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No caso da analise transversal foram mantidos os mesmos critérios no
célculo das Energias de iniciagdo e propagagao. Para a determinagcdo do Modulo de
Elasticidade transversal (E), foram analisados varios critérios, entre eles a
determinagdo do Mddulo Tangente, a Secante média a partir de uma secante inicial
desde a origem até 50% da tensdo maxima e uma segunda secante, deste ponto até
a tensao maxima. Comparando os resultados obtidos foi assumido o valor de E
transversal igual ao Modulo Secante da reta desde a origem até 50% de o (max).
Este valor foi avaliado com o estimado através dos resultados da analise
micromecanica, a qual validou esta escolha.

Os parametros de caracterizagdo mecanica foram também medidos para os
corpos degradados pela absorgdo de agua e seus valores comparados com os do
material sem processo de degradagdo. O tempo de exposicdo a absorgédo foi
correlacionado com a curva experimental levantada nos ensaios de absorcao.

Como era esperado, o comportamento no sentido longitudinal, onde as
propriedades mecanicas das fibras sdo predominantes, € bem diferente do
comportamento no sentido transversal, onde as propriedades da matriz regem o
desempenho do compdsito, com pouco aporte das fibras. A propagacéao da trinca na
fratura é reflexo desta diferenca, Figura 8.

Figura 8 - Propagacéo da trinca na fratura,(a) Longitudinal as fibras, (b) transversal.

No sentido longitudinal a trinca demora-se a propagar devido ao aporte na
resisténcia do material fornecido pelas fibras, Figura 8(a). O esforgo aplicado a peca
é eficientemente distribuido entre as fibras através de uma interface ndo degradada.
Altos valores de energia de iniciacdo e tensdo maxima ou limite de resisténcia sao
alcancados. No sentido transversal as propriedades do compdsito caem em mais de
80 %, sendo que a trinca se propaga rapidamente uma vez atingido o valor da
resisténcia maxima transversal, Figura 8 (b).

Nas Tabelas 2(a)(b) e 3(a)(b) sdo apresentados os parametros de
caracterizagdo mecanica do material antes e apds a degradacgao.

Na comparagao da analise micromecanica do material os resultados obtidos
forneceram uma estimativa de propriedades mecanicas que foi validada com os
resultados da analise macromecanica do material.
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Tabela 2(a) — Pardmetros mecénicos. Sentido longitudinal, material como fabricado.
E Of & E O'max Emax Ep T
[GPa] [MPa] (mm/mm) | [x10° J/m? [MPa] (mm/mm) | [x10°J/m% | [x10° J/im?]
Média 20 + 351 + 0,02 + 3,53+ 358 + 0,019+ 3.90 + 74+
+ 8D 2,17 52 0,003 1 56 0,003 1.4 1,1

E: médulo de elasticidade; or: resisténcia a flexdo; i deformagdo; Omsx: limite de resisténcia; E;: energia de
iniciag@o; €masx. deformagdo maxima; Ep: energia de propagacgéo; T: tenacidade.

Tabela 2(b) — Idem. Sentido longitudinal, material envelhecido.
E O & EI O max €max EP T
[GPa] [MPa] (mm/mm) | [x10° J/m? [MPa] (mm/mm) | [x10°J/m% | [x10° J/im?
Média 17 £ 285 + 0,018 + 2,70 £ 302 + 0,02 + 3,86 + 6,64 +
+SD 1,6 55 0,002 0,3 13 0,0022 1,24 1,4
Tabela 3(a) — Idem. Sentido transversal, material como recebido.
E O & Fl , Omax €max EP . ;I' .
[GPa] [MPa] (mm/mm) [x10° J/m7] [MPa] (mm/mm) [x10° J/m7] | [x10° J/m7]
Média | 6,51 + 4541+ | 0,008 + 0,21 + 62,5 + 0,013+ 0,37 + 0,573 +
+SD 0,17 1,9 0,0004 0,02 2,6 0,0005 0,088 0,09
Tabela 3(b) — Idem. Sentido transversal, material envelhecido.
E O & EI O max €max EP T
[GPa] [MPa] (mm/mm) | [x10° J/m? [MPa] (mm/mm) | [x10°J/m% | [x10°J/im?
Média | 6,51+ 40 + 0,011 + 0,24 + 469+ | 0,0014+ | 0,26+ 0,496 +
+ SD 0,17 1,0 0,0012 0,03 3,7 0,0002 0,095 0,07

Na analise micromecanica foi assumido um modulo de elasticidade da fibra
de 70 GPal'"” e da matriz isoftalica de 3,58 GPa.’! Com as fracdes volumétricas
obtidas através das técnicas de microscopia e processamento digital de imagens (Vf
= 0,36, Vc = 0,08 e Vm = 0,56) foi possivel estimar o comportamento dos parametros
mecanicos do material, a partir da regra das misturas.

Modulo de Elasticidade Longitudinal (micromecanicamente estimado):

Ecompr= Ef Vf + EpVm — EcompL= 25,2 + 2 — EcompL= 27,20 GPa

O aporte pela matriz é quase desprezivel, ja que este modulo € proximo ao
modulo das fibras, Ex 25 GPa. O mddulo obtido macromecanicamente (pelo ensaio
mecanico) foi EcompL = 20 £ 2.17 GPa.

Moddulo de Elasticidade Transversal (micromecinicamente estimado):

No valor final foi desprezado o aporte pelas fibras por ser muito baixa sua
contribuicdo neste sentido. O moddulo obtido macromecanicamente foi E = 6 +
0,17GPa.

Ambos os valores tiveram ordens de grandeza semelhantes o que permite
validar as analises mecanicas do material tanto microestruturalmente quanto
macromecanicamente.

A comparagao dos parametros antes e apds a degradagao € apresentada nas
Tabelas 4(a)(b). No comportamento do material degradado apds 1440h ocorre a
queda de importantes propriedades, nos sentidos longitudinal e transversal da peca.
Porém as propriedades transversais sdo as mais afetadas. O fato da agua atingir e
degradar a interface fibra-matriz prejudica o aporte pela fibra no sentido transversal e
a resposta mecanica do material comega a ficar restrita ao aporte dado pela matriz.
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Tabela 4(a) — Propriedades mecénicas longitudinais antes e depois da degradacéo

Valores | Moddulo | Resist. a | Deform. na Energia Limite Deform. Energia Tenacidade
médios flexdo Flexao Iniciagéo Resist. maxima Propagag
[GPa] [MPa] (mm/mm) | [x10°J/m® | [MPa] (mm/mm) | [x10°JT/m*] | [x10°J/m’]
Antes 20,01 358,09 0,0194 3,53 351,49 0,0187 3,90 7,44
Depois 16,54 301,63 0,0203 2,71 284,79 0,0183 3,86 6,64
A% -17,34 -15,77 +4,64 -23,23 -18,98 -2,14 -1,03 -10,75
Tabela 4(b) — Propriedades mecénicas transversais antes e depois da degradacgao
Valores | Modulo | Resist. a | Deform. na Energia Limite Deform. Energia Tenacidade
médios flexdo Flexao Iniciagéo Resist. maxima Propagag.
[GPa] [MPa] (mm/mm) | [x10°J/m® | [MPa] | (mm/mm) | [x10°I/m’] | [x10°J/m’]
Antes 6,51 62,492 0,0126 0,207 45,41 0,008 0,365 23,43
Depois 4,18 46,90 0,0138 0,237 40,06 0,0107 0,259 18,72
A% -35,79 -24,95 +9,52 + 14,49 -11,78 + 33,75 -29 -20,10

. Ensaios de Absorgio de Agua

Por serem resultados preliminares, destes ensaios sé sera apresentada a
curva de absorcdo experimental obtida e ndo serdo dados os valores do ponto de
saturacao do material e a constante de difusdo da agua no material. Porém, a curva
permite referenciar as condigdes, segundo os incrementos em peso versus a raiz
quadrada do tempo de imers&o, nas quais se encontravam os corpos testados
mecanicamente, apos 1440h de imerséo, Figura 9.

3

25

<

O

0.5 4

20 30

Tempo (horas'/?)
Figura 9 — Curva de absorgéo, mostrando o ponto (seta) de onde foram retirados os corpos de prova
para os ensaios de envelhecimento.
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CONCLUSOES

As vantagens do uso de recursos integrando técnicas de aquisicdo e
processamento digital de imagens e microscépios motorizados na analise da
microestrutura deste compadsito permitiu reconhecer o material como uniforme, o que
€ um conceito importante na analise das propriedades mecanicas do material.

Os parametros microestruturais obtidos permitiram obter valores de
propriedades mecanicas que foram compativeis com os resultados obtidos
diretamente dos ensaios de flexao, indicando que a metodologia proposta é robusta.

O material degradado apdés 2 meses de imersdo revelou a queda em
importantes propriedades mecanicas. Porém a curva de absor¢cdo do material
revelou que este teve um bom comportamento a absorgdo ja que o material
estabilizou a curva em um tempo relativamente curto. Os corpos testados
correspondem a um intervalo de tempo préximo da estabilizacdo da curva de
absorcdo ou da localizacdo provavel do ponto de saturacdo do material. Assim,
testes para tempos maiores poderiam ter porcentagens de quedas menores nas
propriedades em relacdo aos testados com 1440h de imersdao. O trabalho deve
continuar na procura destes resultados para tempos maiores de imersao.
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