ESTUDO DA ADESIVIDADE DE MATERIAL COMPOSITO EM SUBSTRATO
DE ACO PARA DUTOS

Rita de Cassia Oliveira Marcelino Afonso

TESE SUBMETIDA AO CORPO DOCENTE DA COORDENAGAO DOS
PROGRAMAS DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA DA UNIVERSIDADE
FEDERAL DO RIO DE JANEIRO, COMO PARTE DOS REQUISITOS
NECESSARIOS PARA A OBTENGAO DO GRAU DE MESTRE EM CIENCIAS EM
ENGENHARIA METALURGICA E DE MATERIAIS.

Aprovada por:

Prof. Fernando Luiz Bastian, Ph.D.

Profé. Marysilvia Ferreira, D. Sc.

Prof?. Verdnica Maria de Araujo Calado, D.Sc.

RI10 DE JANEIRO, RJ, - BRASIL
JUNHO DE 2004



AFONSO, RITA DE CASSIA OLIVEIRA
MARCELINO.

Estudo da Adesividade de Material Compdsito
em Substrato de Aco para Dutos
[Rio de Janeiro] 2004.

VIII, 124 p.29,7 cm (COPPE/UFRJ, M.Sc.,
Engenharia MetalUrgica e de Materiais, 2004)

Tese — Universidade Federal do Rio de
Janeiro, COPPE
1. Juntas Adesivas
2. Materiais Compdsitos
3. Adesividade

I. COPPE/UFRJ II. Titulo (série)



A minha av6 do coragdo Maria Thereza (in Memorian)

“Saudade é solidio acompanhada. E quando o amor n&o foi embora, mas o ser amado
jé.”.



Agradecimentos

e A Deus

“ A esta forga superior, por muitos denominada DEUS,que est& presente em tudo que acontece”

e Aos meus pais Francisca e Nelson

“A vocés que trabalharam dobrado em fung&o dos meus sonhos, ndo foram apenas pais, mas amigos

e companheiros mesmo na hora em que meus objetivos pareciam distantes e inatingiveis.A vocés
pais por amor e opc¢ao,hoje procuro entre as palavras aquelas que gostaria que seus coragfes

ouvissem do meu, e s6 encontro uma simples e sincera: Obrigado, amo vocés!”

e A minhaavé Thereza

“ Sua presenga sempre se fara sentir, pois sou continuidade de seu brilho”

e Ao meu irmao Phillipe

Pelos momentos de dedicagéo e apoio nessa jornada, minha gratidao.

e Ao meu marido Fabio
“ Meu agradecimento por ter superado todas as vezes nas quais vocé teve se privar de minha
companhia, mudar de planos repentinamente, ou mesmo quando o excesso de trabalhos conseguiu
extrapolar sua paciéncia, agradeco pelos multiplos papéis desempenhados: ora pai, ora irmao, mas

sempre e acima de tudo, amigos”. Te amo.

e Ao meu pai, César

Obrigada pela fé em mim depositada, pela forca que me foi dada, mesmo no siléncio e na auséncia.

e Aos meus sogros e cunhados

A familia que ganhei e me recebeu de bragos abertos, meus sogros, Angelina e Ernesto, e a meus
compadres Fabiane e Alexandre, obrigada pelo incentivo e por compartilharem o seu mais precioso
tesouro comigo, meu afilhado, Victor.

e Ao meu orientador, Prof.° Fernando Luiz Bastian
“Aquela pessoa que quando deveria ser simplesmente professor, foi mestre. Que quando deveria ser
mestre, foi amigo e em sua amizade me compreendeu incentivou a seguir meu caminho”. Minha

eterna gratidao e respeito.
e A Prof. 2 Maysilvia Ferreira

“ A semente sozinha ndo pode transformar-se em arvore, mas com a agua, o Sol, a terra, grande

arvore serd”. Obrigada pela confianca, apoio, criticas, conselhos e incentivo ao longo destes anos.



A minha amiga Carla Marinho

“Cada um que passa em nossa vida passa sozinho, mas ndo vai s6, nem nos deixa s6, leva um
pouco de n6s mesmos, deixa um pouco de si mesmo. Essa é a maior responsabilidade de nossa vida
e a prova evidente de que duas almas ndo se encontram no acaso.” Valeu amiga, nas hora dificeis e

alegres pude contar com vocé.

Ao meu amigo José Mauricio

“ Tudo em nossa vida é passageiro. Mais cedo ou mais tarde uma onda podera destruir ou apagar o
gue levamos anos para construir. E quando isso acontecer, somente aquele que tiver as maos de
outro alguém para segurar, sera capaz de rir e comecgar’. Obrigada por todos momentos

compartilhados, sem vocé a jornada teria sido muito mais dificil.

Aos amigos Enrique, Wanderley, Marcia e Michelle

“A amizade compreende as coisas que as palavras ndo podem expressar”. A vocés meu muito
obrigada.

Aos amigos e colegas, Roberto, Barbara, Cintia, Renata, Queiroz, Alexandre,
Fabiano,Silvia, André, Aline, Silvana, Regina, Andrés, Ledjane, Marcelo,
Camila, Samuel

“Amigo néo chega na hora da colheita; vem e planta o trigo”.Valeu galera.

Aos técnicos e funcionarios do PEMM, Robson, Julio, Nélson, Laércio, Alecir,

Flavio, Claudia, Elias, Bruno, Eliana e Paulo Menezes.
“Nas coisas pequenas,mais que nas grandes, muitas vezes reconhecemos o valor dos homens”

Obrigada pela ajuda na etapa experimental ou na solucéo de problemas burocraticos.
Ao Prof.: José Stockler

Pela imensa paciéncia e contribuicdo na confec¢do dos corpo de prova, meu muito obrigada a

excelente pessoa e profissional.

Ao técnico Flavio

Pela indispensavel ajuda na confeccao dos dispositivos de colagem

Enfim, a todos que da alguma forma contribuiram, incentivaram e tornaram

mais agradéavel esta longa caminhada.

Ao Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais.

Ao CNPq, CNPq/CT Petro, FINEP/CT Petro, pelo suporte financeiro para a

realizacdo deste trabalho.

A Agéncia Nacional de Petr6leo (ANP), pela bolsa de estudos a mim

concedida e pelo suporte financeiro para a realizagcédo deste trabalho.



Resumo da Tese apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos necessarios

para a obtencdo do grau de Mestre em Ciéncias (M.Sc.)

ESTUDO DA ADESIVIDADE DE MATERIAL COMPOSITO EM SUBSTRATO

DE ACO PARA DUTOS

Rita de Céssia Oliveira Marcelino Afonso

Junho/2004

Orientador: Fernando Luiz Bastian
Programa: Engenharia Metallrgica e de Materiais

A reabilitacdo de dutos devido a danos ambientais por métodos rapidos e baratos
tem sido um desafio, principalmente porque a perda de espessura causada por corrosao é
um tipo de defeito quase inevitdvel em dutos de transporte de petrdleo e derivados.
Dessa forma, o dominio de tecnologias para reparo de dutos corroidos € de grande
importancia para a reducdo de custos do transporte de hidrocarbonetos. Muitas técnicas
tém sido desenvolvidas, dentre elas, o reparo de dutos com compasitos, que consiste em
envolver o trecho do duto corroido com material compdsito. A caracterizagdo da adeséo
e 0 estudo de técnicas para maximiza-la sdo de grande interesse cientifico, pois a
eficiéncia do reparo dependera da boa adesdo entre o material compdsito do reparo e o
duto de aco. O objetivo deste trabalho foi estudar a aderéncia de um material compdsito
utilizado em reparo de dutos em um substrato de aco. Entdo, juntas adesivas metal
compésito foram confeccionadas com diferentes tratamentos superficiais de acordo com
as dimensdes recomendadas pela norma ASTM D 5868-01, com diferentes espessuras
de adesivos. As superficies de fratura foram analisadas por microscopia Otica e
classificadas de acordo com a norma ASTM D 5573-94. As amostras que apresentaram
os melhores tratamentos superficiais foram submetidas ao envelhecimento higrotérmico
para a avaliacdo da influéncia da absorcdo de &gua nas propriedades mecanicas das
juntas adesivas. Os modos de falhas do sistema adesivo foram associados com as
propriedades mecanicas obtidas nos testes de adeséo.
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The rehabilitation of pipelines due to damage caused by environmental factors
with fast and low cost methods has been a challenge, mainly because corrosion is a type
of defect almost inevitable in pipes. As a consequence, knowing a technology of pipe
repair is very important to reduce costs of hidrocarbonates transportation. Many
techniques are being developed, amongst them, the repair with composite materials that
consists in involving the damaged pipe with the composite material. The
characterization of the adhesion and the study of techniques to maximize it are of great
scientific and technologic interest, because the efficiency of the repair will depend on
the good adhesion of the composite material of the repair on the steel. The aim of this
work was to study the adhesiveness of a composite material used in pipeline repair on a
steel substrate. Hence, metal-composite adhesive joints were manufactured with
different mechanical surface treatments with the dimensions recommended by the
ASTM D 5868-01 standard, with different adhesive thickness. The fracture surfaces
were analyzed by optical microscopy and classified according to the ASTM D 5573-94
standard. Specimens with the best surface treatments were submitted to hygrothermal
ageing to evaluate the influence of the water on the mechanical properties of the joints.
The fracture failure modes of the adhesive system were associated with the mechanical
properties obtained in the adhesion tests.
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Capitulo 1 - Introducao.

A estrutura de abastecimento de petroleo e derivados interliga atraves de varias
modalidades de transporte trés pontos distintos: fontes de producéo, refinarias e centros
de consumo. Destes trés pontos apenas as refinarias poderdo ter a sua posicao
influenciada, dando oportunidade ao estudo de alternativas de localizagdo com base,
principalmente, nos custos do transporte do petroleo até as refinarias e dos derivados

aos centros consumidores.

Entre os meios de transporte utilizados, os oleodutos tornaram-se um meio de
transporte preferencial tanto para atender ao abastecimento das refinarias como suprir a
necessidade dos grandes centros de consumo de derivados. Diz a histdria que as
tubulagbes ja eram conhecidas como meio de transporte de liquidos desde a
Antiguidade: os chineses com bambus, 0s egipcios e astecas em material ceramico e 0s
gregos e romanos empregavam tubos de chumbo. O primeiro oleoduto para transporte
de hidrocarbonetos com 2" de didmetro foi construido em ferro fundido, em 1865, e
ligava um campo de producdo & uma estagdo de carregamento de vagdes a uma
distancia de 8 km na Pensilvania, causando, entéo, a reagdo dos carroceiros que faziam
este transporte. Em 1930 teve inicio o transporte de produtos refinados entre a Refinaria
de Bayway, proximo a Nova York e a cidade de Pittsburg. Segundo alguns autores trata-

se de um oleoduto pioneiro no transporte de derivados a grandes distancias.

No Brasil, os primeiros oleodutos também estiveram ligados ao escoamento das
fontes de producdo. A primeira linha que se tem registro foi construida na Bahia, com
didmetro de 2" e 1 km de extensdo, ligando a "Refinaria Experimental de Aratu" ao
Porto de Santa Luzia e que recebia o petroleo dos "Saveiros-Tanques" vindos dos

campos de ltaparica e Joanes, com inicio de opera¢do em maio de 1942.



Atualmente o pais produz cerca de 1,3 milhdes de barris de petroleo por dia e
aproximadamente 8,2 bilhGes de metros cubicos de gas natural por ano [1].

Na ultima década muitas tecnologias foram desenvolvidas com a finalidade de
tornar ainda mais eficiente o transporte atraves de dutos, e com iSSO recursos
consideraveis véem sendo alocados nesta area. A informatica possibilitou a utilizacéo de
varias simulagdes de condigdes operacionais, concorrendo ndo s6 para uma melhor
qualidade do projeto, mas também para a reducdo do prazo de sua execugdo. Na
construgdo também foram introduzidos alguns avangos que tem permitido o aumento da
velocidade de sua instalagdo. O principal avango tem sido na utilizagdo, cada vez maior,
de acos especiais, obtendo-se tubos mais resistentes e mais leves. A solda automatica,
dependendo de condigdes especificas, também tem sido utilizada. Os revestimentos
plésticos e a sua aplicacdo em plantas junto aos fabricantes de tubos, também tém
contribuido para uma melhor qualidade e rapidez na sua execucao.

Com tanta tecnologia a malha dutoviéria tem sido cada vez mais utilizada,
mostrando-se extremamente adequada para o transporte de grandes volumes de petréleo
e derivados. Em territorio brasileiro sdo mais de 400 dutos, 0 que equivale a mais de
25.000 Km (Figura 1.1) de extensdo envolvidos na movimentacéo de produtos, e destes,
7.500 Km s&o oleodutos e grande parte concentrados na regido sudeste.

No entanto, as linhas antigas, constituidas em sua grande maioria de ago, sofrem
com os problemas causados principalmente pela corroséo ao longo dos anos, gerando
perdas econémicas significativas. Na Petrobrés, em que mais de 40% da malha opera ha
mais de 20 anos [2], o dominio de tecnologia de ponta para reparo de dutos corroidos €

de grande importancia para a redugdo de custos no transporte de hidrocarbonetos.
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Figura 1.1 — Crescimento da Malha Dutoviaria.

Muitas sdo as técnicas de reparo de dutos danificados, onde cada uma delas
possui caracteristicas e dificuldades proprias de execucdo, sendo que, as técnicas usuais
de reparo apresentam alguns problemas comuns como o dificil acesso ao duto corroido,
a necessidade de remocdo do solo e, consequentemente, a necessidade de parada
operacional, que implica em um alto custo do reparo.

Novas técnicas de reparo também vém sendo estudadas e a necessidade de
reparos que associassem eficiéncia e baixo custo conduziu ao uso de materiais
compdsitos para o reparo de dutos. Trata-se de uma técnica relativamente nova que
consiste em envolver o trecho do duto danificado com camadas de material compasito.

O reparo de dutos com material compoésito tem demonstrado vantagens sobre
outras técnicas de reparo devido a sua simplicidade de aplicagdo, reduzindo o tempo e 0
custo do reparo.

Neste tipo de reparo a aderéncia é um fator relevante, visto que deve-se garantir

que haja perfeita aderéncia do material do reparo com a superficie externa do duto.



Neste trabalho foi realizado um estudo sobre a aderéncia do reparo a superficie
externa do duto, bem como alguns fatores que influenciam o comportamento da
interface metal/composito, como a espessura da camada adesiva que une esses dois
materiais, o tratamento superficial dos aderentes e a exposi¢cdo da junta a ambientes
aquosos.

Juntas adesivas do tipo sobreposta simples foram confeccionadas, utilizando
como aderente um material composito de matriz polimérica reforcado por fibras de
vidro, desenvolvido para reparo de dutos, unido por um adesivo de base epoxi a um
aderente metalico, simulando o que seria a superficie externa de um duto a ser reparado.
Dois tratamentos superficiais muito empregados na inddstria foram utilizados no
aderente metalico: o lixamento e o jateamento com granalha de aluminio, e cinco
espessuras diferentes de adesivo foram testadas para cada tratamento superficial. As
junta adesivas foram entdo submetidas a testes de cisalhamento padronizados pela
norma ASTM D 5868-01. A junta otimizada, aquela que suportou maiores tensoes
cisalhantes com fratura final do tipo coesiva, foi submetida ao envelhecimento em agua
destilada a 60 ° C em diferentes intervalos de tempo: 24, 72, 120, 240 e 720 horas. Foi
observado que as propriedades mecénicas das juntas e seus modos de falha séo afetados

pela absorgdo de agua.



Capitulo 2 - Revisao Bibliogréfica.

2.1 - Materiais Compasitos.

Os materiais compdsitos desde o surgimento na década de 60, vém aos poucos,
substituindo materiais convencionais como metais e ceramicos em aplicacdes de alto
desempenho na industria petrolifera, naval, aeronautica e civil [3].

O termo material compdsito € empregado para descrever um material final
formado a partir da combinagdo de dois ou mais materiais dissimilares separados por
uma interface.

As fases em um composito apresentam funcdes diferentes, uma fase é
denominada matriz, que envolve a segunda fase, também conhecida como fase dispersa
ou reforco. Geralmente a matriz apresenta baixa resisténcia mecéanica quando
comparada aos reforcos, sua funcdo é auxiliar a distribuicdo da carga, manter 0s
refor¢os na posicdo apropriada, além de manté-los unidos e protegidos do meio externo.
Seja qual for o tipo de matriz, esta fase deve apresentar algumas propriedades
importantes, como por exemplo: boa adesdo ao reforco, resisténcia ao calor, a fadiga, a
umidade e resisténcia quimica. Ja a fase dispersa confere rigidez e resisténcia aos
materiais compositos, e a sua geometria e orientacdo afetam a anisotropia do sistema.

Quando a matriz e o reforgo sdo combinados, as propriedades dependem nado sé
das propriedades dos dois materiais, mas das quantidades relativas de cada um, do
tamanho e forma do reforco, de sua orientacdo em relacdo ao carregamento aplicado ao
compdsito e da interface reforco/matriz.

Os materiais compositos podem ser classificados quanto a natureza da matriz em

compositos de matriz: metélica, cerdmica e polimérica. E podem ser também



classificados de acordo com a geometria do reforco em: compdsitos reforcados por
particulas, compositos reforgados por fibras e compositos estruturais [4].

O material compdsito geralmente utilizado para reparo externo de dutos
corroidos tem como matriz um polimero e fibras de vidro atuando como refor¢o da

matriz polimérica.

2.1.1 - Matriz Polimérica.

Os compdsitos de matriz polimérica sdo candidatos potenciais para aplicagdes
que requerem consideravel resisténcia mecénica aliada a baixa densidade. Atualmente
vém sendo muito empregados devido ao seu baixo custo, boas propriedades e facil
fabricacéo.

Como o nome ja diz, esta classe de compositos utiliza como matriz um polimero,
que sdo em geral, materiais com baixa ou nenhuma cristalinidade, constituidos de
moléculas de cadeias muito longas com unidades quimicas repetitivas, 0s “meros”,
unidas por ligagdes covalentes.

Embora apresente muitas vantagens, 0 polimero, devido a ligacdo
predominantemente covalente, € mal condutor de eletricidade e calor. Além disso, a
exposicdo prolongada a luz ultravioleta e a determinados solventes podem causar a
degradacéo de suas propriedades.

Os polimeros podem ser classificados em termorrigidos e termoplasticos de
acordo com a mudanca de seu comportamento mecanico e quimico em funcdo da
aplicacdo de calor e pressdo. Em geral, a escolha inicial da matriz recai em um sistema
termopléstico ou termorrigido que podem ser produzidos por polimerizacdo de
condensacdo ou de adicdo. Esta classificacdo esta relacionada com a configuracdo da

cadeia polimérica, ou seja, como as cadeias estdo dispostas no espaco. Dessa forma,



dependendo da configuragdo espacial de suas cadeias, os polimeros podem ser
classificados em lineares, polimeros de ligagcBes cruzadas (reticulado), polimeros
ramificados e de rede tridimensional [5]. Tal disposicdo espacial das cadeias influi
diretamente nas propriedades finais do polimero.

Os polimeros lineares e ramificados apresentam propriedades semelhantes, como
tornarem-se fluidos a altas temperaturas e dissolverem-se na presenca de solventes [6].
Sao os polimeros ditos termoplasticos, aqueles que ndo apresentam ligacGes cruzadas,
por isso amolecem com o aumento da temperatura, e quando utilizados para fabricagéo
de compositos fornecem um material de elevada tenacidade que pode ser processado a
baixo custo, mas que ndo suporta temperaturas muito altas. Entre os termoplésticos mais
usados como matriz polimérica destacam-se o polipropileno (PP), policloreto de vinila
(PVC), nylon, poliuretano (PU), poli éter-éter-cetona (PEEK), polisulfeto de fenileno
(PPS) e polissulfona [7].

J& os polimeros de ligacdo cruzada resultam em uma rede tridimensional, que em
muito dificulta o deslizamento de uma molécula sobre a outra na cadeia; caracteristica
essa que confere ao polimero certa dureza e rigidez [7]. Devido a esta propriedade, 0s
polimeros de ligacdo cruzada ndo se tornam fluidos quando reaquecidos e podem ate
degradar na presenca de solventes, mas nao dissolvem. Sdo os chamados polimeros
termorrigidos, que formam ligacBes cruzadas durante o processo de fabricagdo e por
isso sd0 0s mais usados na fabricacdo de compdsitos e também por apresentarem baixo
custo e facilidade de manuseio para o processo de fabricagdo do compdsito. Os
termorrigidos mais usados para matriz sdo as resinas poliéster, epoxi, fendlica e
poliimida [7]. Apesar de um pouco mais cara que as resinas poliéster a resina epoxi vem
sendo muito empregada na fabricagdo de materiais compdsitos para reparo de dutos

devido a suas excelentes propriedades.



2.1.1.1 - Resina Epoxi.

A resina epOxi é um polimero termorrigido largamente empregado como matriz
em compositos poliméricos e muito versatil por apresentar caracteristicas importantes
como baixa contracdo e boa adeséo a varios substratos [8].

Um grupo epdxi é constituido de dois atomos de carbono e um &tomo de
oxigénio. A resina epoxi mais simples e uma das mais utilizadas é formada a partir da
reacio do Bisfenol A com a epiclorohidrina originando o Diglicil Eter de Bisfenol A

(DGEBA), cuja férmula molecular pode ser vista na Figura 2.1.
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Figura 2.1 - Estrutura Quimica da Resina Diglicil Eter de Bisfenol A [9].

Os grupos epoxi sdo pontos terminais da reacdo de polimerizagdo. Isto porque, o
anel epOxi € uma estrutura altamente deformada, em que os angulos da ligagdes C-O
valem aproximadamente 60°, e sdo menores que o angulo tetraédrico das ligacbes de
carbono que vale 109,5° ou que o angulo de 110° das ligagdes oxigénio nos éteres de
cadeia aberta e os dtomos de carbono do anel, sdo ainda positivamente carregados
devido & maior afinidade eletrénica do 4&tomo de oxigénio, e todas estas caracteristicas
tornam o anel epoxi instavel e favorecem sua abertura por diferentes tipos de compostos
quimicos. A abertura do anel produz ligagbes cruzadas que caracterizam a reacdo de

cura e endurecimento da resina epoxi [10].



A composicdo basica de um sistema epoxi, inclui no minimo dois constituintes
diferentes: o polimero bésico e o (agente de cura) endurecedor. E em fungdo do
composto quimico usado na abertura do anel epdxi, o processo de cura pode se dar a

altas temperaturas (200°C) ou a temperatura ambiente.

2.1.2 - Compositos Reforcados por Particulas.

Os compositos reforcados por particulas podem ser constituidos de particulas
dos mais variados tamanhos e formas, dispersas na matriz.

A distincdo na classificagdo dos compositos reforgados por particulas esta
baseada no mecanismo de reforco. O termo particulas “grandes” é usado para indicar
que as intera¢fes matriz-particula ndo devem ser tratadas a nivel atbmico ou molecular.
Tais particulas de reforgo tendem a restringir movimento da fase matriz na vizinhanca
de cada particula, a matriz transfere parte da tensdo aplicada para as particulas, que
suportam uma fracdo da carga, ou seja a carga é suportada de forma partilhada entre
particulas e matriz. O grau de refor¢co ou melhoria do comportamento mecénico é
funcdo de forte ligacdo na interface matriz-particula [5].

A diferenca entre compositos refor¢ados por particulas “grandes” e compdsitos
endureciveis por dispersdo é o tamanho das particulas dispersas e suas concentracoes
volumétricas. Para compdsitos reforcados por particulas “grandes”, o tamanho das
particulas é igual ou maior do que 10um e as concentracdes ficam na faixa de 20% a
40% em volume. Devido a seu tamanho, a particula ndo pode interferir nos

deslocamentos da matriz e exibe um efeito de resisténcia restringindo hidrostaticamente

0 movimento da matriz na regido proxima a esta. A zona de influéncia de restricdo ao



redor de cada particula pode sobrepor ou interagir com outra particula apenas ao longo
de uma &rea muito limitada. Por isso é muito importante que as particulas sejam
propriamente distribuidas e de tamanho uniforme [5].

Para compositos endureciveis por dispersdo, as particulas sdéo normalmente de
didmetros na faixa de 0,01 a 0,1 um (10 a 100 nm). As interacfes matriz-particula que

conduzem ao endurecimento ocorrem a nivel atdmico ou molecular.

2.1.3 - Compositos Reforcados por Fibras.

O reforco do tipo fibra é o mais difundido e utilizado entre os reforcos de
materiais compdsitos, seja na forma de fibras longas ou curtas, alinhadas ou ndo. Os
materiais reforcados com fibras continuas sdo os mais eficientes dentre 0os compositos
reforgados por fibras, no que diz respeito a rigidez e resisténcia ao longo do eixo das
fibras.

A maior parte dos materiais, quando sob a forma de fibras, torna-se mais forte e
rigido, corroborando a explicacdo para este tipo de reforgo ser tdo utilizado. Tal fato

deve-se as seguintes caracteristicas das fibras [5]:

e por apresentarem um diametro pequeno em relagdo a sua unidade microestrutural a

probabilidade de encontrar defeitos no material (fibra) é menor.

e apresentam alta razdo comprimento/diametro (razdo de aspecto), que permite que

uma grande fracdo da carga aplicada ao composito seja transferida pela matriz as

fibras.
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e tém um alto grau de flexibilidade devido ao seu alto mddulo de elasticidade e

pequeno diametro.

Para aplicacbes em engenharia o0 interesse estd voltado para as fibras
denominadas avangadas que possuem alta resisténcia e rigidez combinadas com uma
baixa densidade. Entre as fibras de uso de engenharia destacam-se as fibras de alto
desempenho como fibras de carbono, fibras de boro, fibras orgénicas, fibras ceramicas,
fibras metélicas e as fibras de vidro, ndo ditas de alto desempenho como as outras mais
nobres, porém ndo menos importantes; sdo as mais utilizadas como reforgos em resina
poliéster e epdxi, podendo ser apresentadas comercialmente sob a forma de mantas,
tecido e rolos.

Na area de reparo de dutos, o tipo de composito mais utilizado atualmente para
reparo € o de matriz polimérica reforcado por fibras de vidro devido a sua rapida

aplicacdo e manuseio e seu baixo custo.

2.1.3.1 - Fibras de Vidro.

As fibras de vidro podem ser classificadas de acordo com a composic¢do quimica
dos vidros a partir dos quais séo fabricadas, assim, tem-se fibras do tipo: A,C.E,Re S. A
composicdo basica de fibras comuns é a silica com cerca de 50 a 70 % de SiO,, e
adicdes de 6xidos como a alumina, 6xido de boro, célcio, sodio e ferro.

Ainda no processo de fabricacdo as fibras recebem um revestimento de agéo
protetora. Este revestimento é aplicado na forma de emulséo e é constituido por varios

agentes que sdo decisivos na performance e qualidade da fibra de vidro [11], pois
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promovem, entre outras coisas, uma melhor aderéncia fibra /matriz, protegem do
desfibramento e rompimento, e também da abrasdo provocada pelo contato das fibras

umas com as outras. Um promotor de aderéncia muito usado é o silano.

2.1.4 - Fabricacdo de Compositos Poliméricos Reforcados por Fibras de Vidro

(GFRP).

Os compositos de matriz polimérica sdo largamente utilizados na industria
devido ao seu bom desempenho e baixo custo. Uma outra caracteristica importante é a
praticidade de fabricagdo, onde muitas sdo as técnicas empregadas para fabricacdo de
compoésitos de matriz polimérica reforcados por fibra de vidro. Dentre 0s processos de
fabricacdo de compositos de matriz termorrigida, pode-se destacar o0 processo de
laminagdo manual ou hand lay up, o filament widing, a pultrusdo, e os métodos com
utilizacdo de materiais na forma de “pre-preg” ou pré-impregnados.

O processo mais utilizado para fabricacdo de materiais compdsitos de matriz

polimérica é o denominado laminagdo manual ou hand- lay-up.

2.1.4.1 - Laminagdo Manual.

Este processo ¢ ideal para fabricacdo de baixos e médios volumes de producéo

de artigos de grandes dimensoes e de alta resisténcia. Este € um dos mais simples, de

menor custo e mais antigos processos de fabricagdo de compositos.
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Em geral a lamina¢do manual consiste na sobreposicdo de mantas e/ou tecidos
de fibra de vidro que sdo colocadas no molde e impregnadas com resina por pincéis e
roletes. A resina liquida recebe previamente a adi¢do de agentes quimicos especiais de
cura que provocam seu endurecimento, sendo entdo combinada com as diferentes
formas de fibras de vidro em um molde dando origem a uma peca final leve e resistente,

na qual a resina desempenha a funcéo de substrato e as fibras servem como reforco.

2.2 - Reparo de Dutos.

A conservacdo e a manutencdo de dutos sdo questBes preocupantes para as
companhias de petréleo. Um defeito que possa levar a um vazamento deve ser detectado
antes que o vazamento ocorra e medidas preventivas devem ser tomadas para evitar
perdas.

Um problema frequente em dutos de transporte de gas e petréleo é a perda de
espessura causada por corrosdo [12]. A corrosdo pode ser de origem externa, devido ao
ambiente agressivo a que esses dutos estdo expostos, muitas vezes até por falha na
protecdo catddica ou danos no revestimento de protecdo, de origem interna, quando a
corrosdao ocorre principalmente devido a presenca de agua (salgada ou ndo) e outras
substancias corrosivas no material transportado, e devido a soldas quando a corroséo
ocorre nas proximidades das soldas, problemas inerentes a soldagem.

Os tipos mais comuns de defeitos causados por corrosdo, seja ela externa ou
interna, sdo os pits e os alvéolos, que podem se apresentar isoladamente ou na forma de

colonias.
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Para cada tipo de corrosdo existe uma técnica de inspecéo apropriada que pode
variar da inspec¢do visual aos raios X, correntes parasitas, técnicas acusticas, magnéticas
e por ultra-som. Estes dois ultimos sdo os métodos mais empregados para detectar a
perda de material.

Nos casos de inspecdo de dutos de grande extensdo e acesso restrito, torna-se
necessario o uso de uma equipamento autbnomo de inspecdo capaz de percorrer todo o
tubo medindo a espessura de suas paredes [13].

O equipamento que pode ser usado para o levantamento das areas com perda de
espessura em um duto é o pig instrumentado. Ele percorre toda extensdo do duto
empurrado pelo proprio fluxo do produto transportado, realizando medidas ao longo do
duto, registrando as informacg6es que serdo utilizadas para avaliar a integridade do duto.

A utilizacdo dos pig’s instrumentados para a avaliagdo do grau de corrosdo dos
polidutos esta crescendo no Brasil, mas a maior parte dos equipamentos usados nas
inspecGes emprega sensores magnéticos, que nao possibilitam a determinagdo exata da
profundidade dos alvéolos ou da reducdo de espessura causada por eles, e com isso, se
faz necessario o uso de uma técnica ndo destrutiva para determinacdo precisa dos
defeitos, como por exemplo o ultra-som [14].

Apos a realizacdo da inspecdo com pig, os dados obtidos séo aplicados em um
método de avaliacdo estrutural que fornecera um diagndstico sobre a integridade do
duto. Uma vez constatada na avaliagdo estrutural que a pressdo permitida é menor que a
pressdo em que o duto esta operando, é necessario fazer o reparo ou reduzir a pressdo de
servico do tubo. Em alguns casos, como em dutos terrestres por exemplo, apés a
deteccdo e localizacdo do defeito, faz-se a escavacdo do duto e medidas de espessura

das paredes séo realizadas e comparadas com os dados fornecidos pelo pig. Se as
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medidas sdo divergentes, uma segunda avaliagdo estrutural é feita para decidir se ha
necessidade de reparar o duto.

Caso a opgdo seja pelo reparo, a etapa seguinte consistira na escolha da técnica
de reparo mais adequada, levando em conta as caracteristicas do duto avariado e o0s
recursos disponiveis.

Muitas sdo as técnicas de reparo de dutos, cada uma com sua peculiaridade de
execucao. Atualmente as técnicas convencionais mais utilizadas industrialmente séo: o
corte e substituicdo, o método de dupla calha e o de dupla calha com enchimento. Estas
técnicas tém em comum as dificuldades encontradas com freqiiéncia para a realizacao
do reparo, como o dificil acesso ao trecho avariado do duto, que muitas vezes esta
situado em local ermo, e a remocdo do solo retirado pela escavacdo. Além disso,
existem ainda alguns problemas subsequentes que podem ocorrer como, por exemplo, a
avaria de outras estruturas subterraneas préximas durante a escavagao (tubos de agua,
esgoto, etc), desocupacao de territorio, repavimentacao, etc.

Uma outra técnica mais recente utilizada em reparos € o reparo com material

composito, que tem muitas vantagens e vem ganhando cada vez mais adeptos [15].

2.2.1 - Corte e Substituicéo.

Trata-se de um reparo que requer uma parada operacional, e 0 uso de soldagem
para fixacdo do novo trecho o que, dependendo do lugar, pode se transformar em
problema ao ter que deslocar 0s equipamentos necessarios até o local. Esta técnica é
indicada para trechos com corrosdo severa; € um método bastante utilizado, embora

cause inimeros transtornos operacionais e logisticos [2].
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2.2.2 - Dupla Calha Soldada.

A técnica de dupla calha é comum para reparo ou reforgos de dutos onde foram
detectados perda de espessura ou vazamento de gas. Neste método de reparo, o duto,
apos ser lixado, é envolvido por luvas bipartidas feitas de material similar ao duto, que
sdo soldadas longitudinalmente cobrindo todo trecho danificado sem deixar espago entre
0 reparo e a superficie externa do duto danificado, podendo incluir ainda soldas
circunferenciais nas extremidades, para selagem do reparo [2].

O emprego do método de dupla calha, ou luva bipartida pode modificar a
resposta estrutural do duto, aumentando sua rigidez e originando zonas de alta tenséo
nas extremidades dos reparos. Assim, as distribuicdes de tensdes na area da soldagem
podem ser identificadas como pontos criticos do reparo [16].

Um método alternativo a utilizacdo de luvas para reparo de tubulagdes em
servico é o deposito de metal de solda diretamente sobre a tubulagdo em operacéo. Este
é um método bastante atraente por ser simples e direto, devendo ser especificamente
utilizado para reparo de corrosdo interna e externa onde a espessura remanescente seja
de pelo menos 3,2 mm [17]. Outra vantagem € a de poder ser aplicado em regides onde
luvas bipartidas ndo podem, tal como trechos curvos e em acessorios em geral (flanges,
conex0es, conectores, derivacdes etc). Procedimentos especificos para aplicacdo desta
técnica assim como as limitagBes existentes em termos de aporte térmico maximo,

pressdo maxima, didmetro do eletrodo, etc estdo sendo avaliados [17].
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2.2.3 - Dupla Calha com Enchimento.

Este método é muito semelhante ao descrito no item anterior. Da mesma forma,
consiste em envolver o trecho danificado com luvas bipartidas, ou duas meias-canas que
unidas por soldas ou parafusos formam uma luva com didmetro maior que o diametro
externo do duto. O reparo € realizado de forma que fiqgue um espaco anular uniforme
entre a luva e o duto. As luvas tém suas extremidades vedadas e o espago anular é
preenchido com injecdo sob pressdo de epOxi, ou outro material similar.

Nesta técnica, 0 reparo ndo necessita ser soldado ao duto, o que representa uma
vantagem. Entretanto, exige a confecgdo de luvas com dimensfes precisas e boa

estanqueidade [2].

2.2.4 - Reparo com Material Composito.

Novas técnicas vém sendo estudadas e a necessidade de reparos que associassem
eficiéncia e baixo custo conduziu ao uso de materiais compositos para a reabilitacdo de
dutos. Trata-se de uma técnica relativamente nova que consiste em envolver o trecho do
duto danificado com camadas de material compadsito.

O material compdsito atua como um revestimento protetor para tubulacdes
enterradas ou submersas. A premissa do mecanismo de protecdo € que o material atue
como uma barreira entre 0 metal e 0 meio corrosivo.

Nos dias atuais ainda ndo é possivel encontrar um revestimento com 100% de

eficiéncia [12], o ideal é o revestimento que atenda ao maior nimero de requisitos
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possiveis, e 0s compdsitos de matriz polimérica reforgados por fibras de vidro estdo
nesta classe de revestimentos viaveis.

O compésito mais utilizado atualmente para reparo de dutos é o de matriz
polimérica reforgcado por fibras de vidro (FGRP), embora estudos comprovem [18] que
outros reparos de compdsitos, como por exemplo, 0s reparos com compdsitos de matriz
polimérica reforcados por fibras de carbono (CFRP) e os reforcados por fibras de
aramida (AFRP), suportem maiores tensdes circunferenciais. Entretanto, a relagdo custo
beneficio € maior para os reparos de FGRP.

Existem dois métodos de aplicacdo de compdsitos reforcados por fibras em
dutos danificados. Um deles consiste na aplicacdo de se¢des pultrudadas com auxilio de
um adesivo ao duto, ou seja, um compdsito pré-fabricado é colado a secdo danificada do
duto. Este é um método apropriado para formas simples com superficies regulares. A
Figura 2.2 mostra um reparo deste tipo sendo executado, em escala experimental para

testes.

Figura 2.2 - Reparo por Compdsitos, Se¢des Pré-Fabricadas [19].
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O segundo método consiste na lamina¢do manual do compdsito na superficie
avariada do duto. O compdsito é fabricado pelo método de hand-lay-up e a0 mesmo
tempo colado ao duto, ou seja, o duto é envolvido com camadas alternadas de resina e
de fibras de vidro e apds a cura, o reparo esta pronto. Na Figura 2.3 pode ser observar

este metodo de aplicacao.
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Figura 2.3 - Reparo por Compdsitos, Laminag&o in situ. [19].

Os tipos de reparos em geral podem ser classificados de acordo com seu tempo
de permanéncia ao longo da vida do duto em permanentes e provisorios. No caso de
reparos permanentes, ou definitivos, como o proprio nome ja diz, ndo precisam ser
removidos e sdo mantidos até o fim da vida 0til projetada para o duto, devendo ser

entretanto inspecionados periodicamente a cada cinco anos [20]. Os reparos provisorios
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devem ser removidos assim que houver possibilidade de se executar um reparo
permanente, e nunca devem ser mantidos por mais de dois anos [20].

O conceito de reparo permanente ou provisério depende da norma a ser
consultada, como por exemplo, a APl 2200 [21], ASME B 31.8 [22], ASME B 314
[23] e CSA Z 662 [24]. A primeira considera como provisorio o reparo em que a técnica
de fixacdo do novo componente ao duto € do tipo mecénica ou que possa sofrer
alteracOes pelas variaveis operacionais do duto. Nestes casos sdo recomendadas acoes
de monitoramento para permitir a operagdo até um momento em que um reparo mais
seguro seja possivel. Esta mesma filosofia é seguida pela ASME B 31.8 [22] e pela
CSA Z 662 [24]. Por outro lado, a ASME B 31.4 [23], desde a versdo de 1995, ja
admite o reparo por tira de material composito como reparo permanente para corrosao
externa, mostrando que este conceito ainda estd em evolugdo, em funcdo do avango

tecnoldgico do setor.

2.3 - Adesdo.

A unido de materiais com uso de adesivos tem se tornado uma pratica comum
nos mais variados campos da engenharia. Dentre as vantagens deste tipo de unido tem-
se como principais a capacidade de unir materiais dissimilares com espessuras variadas,
por serem dielétricos, ao unir materiais dissimilares ndo ha corroséo eletrolitica e o fato
de promoverem uma melhor distribuicdo de tensées, impedindo a concentracao local de
tensdes presente, por exemplo, em soldas e rebites.

Embora as vantagens da unido por adesivos sejam atraentes, algumas

desvantagens limitam a utilizacdo da técnica, uma das principais desvantagens reside no
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fato de materiais poliméricos em geral, ndo suportarem altas temperaturas e seu
emprego ser limitado também pela temperatura de transicéo vitrea.

Para uma ligacdo adesiva efetiva, o adesivo precisa ser capaz de se espalhar
sobre a superficie solida do substrato e deslocar o ar e qualquer outro contaminante
presente na superficie.

Dessa forma, para avaliar a combinagdo de um adesivo com um determinado
substrato € necessario considerar critérios de molhabilidade, valores de energia
superficial livre do adesivo e do substrato e examinar a cinética do processo de

molhabilidade.

2.3.1 - Critério de Molhabilidade.

O critério termodinamico para alcancar a adesdo maxima é determinado por duas
propriedades superficiais principais: tensdo superficial e energia superficial livre do
solido. A primeira pode ser determinada por diferentes métodos, e a energia livre, pode
ser caracterizada pela tensdo superficial critica do s6lido. Esta tenséo critica envolve
medidas de angulo de contato, descrito pelo angulo da secdo da gota do material liquido
sobre a superficie em equilibrio.

A molhabilidade pode ser definida como a capacidade do liquido molhar o
solido [25], e pode ser vista, quantitativamente, com referéncia a uma gota de liquido

em repouso sobre uma superficie sélida, como na Figura 2.4.
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Figura 2.4 - Critério de Molhabilidade entre Sélido e Liquido [25].

Quando trés fases, como no caso da adesdo, se encontram em uma interface
existirh um balango de tensbes superficiais. A tensdo superficial esta associada a
tendéncia do liquido em se contrair, formando gotas esféricas, causando uma forca na
superficie livre chamada de tenséo superficial. A equagédo de Young define o equilibrio
das tens@es superficiais entre o solido, o liquido e o vapor, e é dada pela Equacao (2.1)

[25]:
7sv = 7/sl + 7/Iv COS@ Equacéo (2.1)

Onde os termos Y'sy, /sl e Yv representam as tensGes superficiais entre as

fases adjacentes. E para que o liqguido molhe espontaneamente o s6lido deve-se ter & =0°,

€ com iSso:
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7/sv ~ 7/sl + 7/Iv cosd Equacdo (2.2)

Também é possivel um liquido molhar e espalhar-se sobre a superficie do s6lido
mesmo quando & >0°, porém isto requer a aplicacdo de pressdo ou forca ao liquido para
espalha-lo sobre uma superficie solida.

A rugosidade superficial de um sélido também afeta os valores dos angulos de
contato. Um fator de rugosidade foi introduzido na Equagéo (2.1), para levar em conta a

contribuicdo da rugosidade na molhabilidade [26]:

st _ysl) = cost Equacdo (2.3)

De maneira que @ é o angulo de contato e ¥ pode ser calculado pela

comparacéo dos valores do cosseno de & para superficies rugosas e lisas, onde atribuiu-

se W =1, para superficies perfeitamente lisas e ¥ entre 1,4 e 2,2 para vidro moido
[25].

O aumento da rugosidade para melhorar a molhabilidade do adesivo chega a ser
intuitivo, mas é importante notar que uma rugosidade muito grande podera contribuir
negativamente no avango do adesivo sobre o substrato, bloqueando a frente de avanco
do adesivo, diminuindo a sua molhabilidade. Existe também uma relacdo entre a
penetracdo do adesivo e a sua viscosidade, quanto menor a viscosidade, maior sera a

penetracdo [25].
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2.3.2 - Acabamento Superficial.

a) Limpeza.

Para que se forme uma camada adesiva eficiente torna-se necessario promover a
limpeza da superficie que ira receber o adesivo. O aderente deve estar livre de
contaminantes, como graxas e 0xidos. Uma Unica camada molecular de contaminante
pode impedir a molhabilidade adequada do adesivo ou levar a formagéo de uma camada
de ligagéo fraca facilitando uma falha prematura da uniéo [26].

Uma vez que a superficie esta livre de contaminantes ela estara em equilibrio
com os contaminantes da atmosfera, que sdo 0s gases como o nitrogénio e vapor d’agua.
Estudos realizados [27], mostraram que algumas superficies ap6s serem limpas
alcancam o equilibrio com os contaminantes atmosféricos ap6s cinco horas. Estes
efeitos diminuem a difusdo do adesivo e limitam o grau de contato interfacial.

No caso de metais, todos formam camadas de 6xido que variam em espessura e
estrutura dependendo do metal base e das condi¢cdes de formacdo dos Oxidos. Tal
camada €, em geral, espessa e tende a dificultar os mecanismos de adesdo metal-
polimero. Observa-se que além da limpeza, a superficie do aderente metélico necessita

receber tratamento prévio para fornecer uma étima ligacdo com o adesivo.
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b)Tratamento Superficial do Aderente.

b.1) Superficie Metélica.

Os metais para aplicagdo industrial séo normalmente cobertos por camadas de
contaminantes cujas propriedades diferem do metal original. Assim, antes de aplicar a
resina epdxi ou qualquer outro adesivo ou revestimento, o substrato metalico deve ser
limpo e pré-tratado para se obter uma superficie onde a resina possa aderir fortemente.

O tratamento superficial aumenta a resisténcia da ligagdo pela alteracdo da
superficie do substrato de formas variadas, como por exemplo, aumentando a tensdo
superficial, aumentando a rugosidade da superficie ou mudando quimicamente a
superficie do aderente. O aumento da rugosidade promove um aumento de area
superficial que permite que o adesivo escoe para dentro e ao redor da irregularidade da
superficie a fim de formar uma ligacdo mecénica. Ja a mudanca quimica da superficie,
nos casos da unido metal/compdsito, promove uma ligagdo quimica entre as moléculas
do polimero da matriz do compésito e a camada de 6xido do metal na outra superficie
aderente [28].

Para metais os tratamentos superficiais prévios mais utilizados sdo a abrasdo
associada com a limpeza com um solvente, jateamento com areia ou com esferas,

ataques quimicos, e anodiza¢do para o caso do aluminio.

b.2) Superficie do Composito Polimérico.

Estudos envolvendo compositos poliméricos mostram [28] que muitos

tratamentos superficiais tém sido utilizados, obtendo sucesso no aumento da tenséo
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superficial, aumento da rugosidade da superficie e na mudanca quimica do substrato
aumentando com isso a resisténcia da ligacdo e a durabilidade das juntas adesivas.

Para compositos poliméricos o principal objetivo do tratamento antes do
procedimento de adesdo é aumentar a energia superficial do aderente o méaximo
possivel, uma vez que para garantir a completa molhabilidade do adesivo a energia
superficial do adesivo deve ser muito menor que a do aderente.

Os tratamentos mais usuais para compositos poliméricos sdo a abrasao associada
com uma limpeza com solvente, lixamento com lixas de alumina que, semelhante a
abrasdo, fornece ligacdes resistentes e duradouras para materiais termorrigidos mas
mostram pouco sucesso com materiais termoplasticos [28],e ainda ataque quimico,

descarga corona, plasma e laser.

2.3.3 - Teorias da Adesao.

Existem muitos tratamentos superficiais que podem ser aplicados nos aderentes
para melhorar a adesdo. Entretanto, os mecanismos de adesdo até hoje ndo sdo bem
entendidos, e muitas pesquisas tém sido realizadas para avaliar a contribuicdo de cada
processo na adesdo, mas nenhum mecanismo isolado foi identificado como responsavel

pela formagé&o da ligagéo.
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As teorias de ligagdo séo seis [29]:

1. Adsorcéo Fisica.

2. Ligacdo Quimica.

3. Interligacdo Mecénica.
4. Difuséo.

5. Eletrostatico.

6. Camada de Ligacdo Fraca.

2.3.3.1 - Adsorcao.

A teoria propde que, uma vez que haja contato suficiente entre as moléculas
superficiais do aderente e do adesivo, estes materiais tenderéo a se ligar devido as forgas
presentes atuando nos atomos das duas superficies. Estas forcas sdo as de atracdo
interfacial, que podem ser de vérios tipos dependendo da particularidade natural do
solido; as mais comuns sdo as forcas de Van der Walls que sdo classificadas como
ligagdes secundarias, de origem fisica da mesma forma que as interagdes dipolo, e
forcas de dispersdao (ou London). Com o contato pode ocorrer também a adsorcao
quimica e com isso podem ser incluidas as forgas de origem quimica, como as ligacoes
ibnicas, covalentes e metalicas, classificadas como ligagdes primarias. Resumidamente,
as forcas podem ser interatbmicas ou intermoleculares dependendo da natureza do
aderente.

De acordo com esta teoria um fator importante é a molhabilidade do adesivo no

aderente, uma vez que geralmente o sistema envolve um material sélido (aderente) e
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outro liquido (adesivo). Assim o critério para uma boa adesdo é essencialmente um
critério de molhabilidade.

Assim, para que ocorra a adsorcéo fisica & necessario um contato intimo entre as
moléculas do aderente e do adesivo, isto porque as forcas envolvidas sao significativas
somente para distancias muito pequenas, sendo a maioria negligenciada além de poucos

angstréns.

2.3.3.2 - Ligacdo Quimica.

A teoria que defende a contribuicdo da ligacdo quimica na adesdo enfoca a
formacgdo de ligaces covalentes, i6nicas ou pontes de hidrogénio entre o adesivo e 0
aderente e confunde-se com a teoria de adsorgéo, alguns autores preferem considerar as
contribuicdes da ligacdo quimica na adesdo como mecanismos de adsor¢ado quimica.

Esta teoria pode ser ilustrada ao observar o sucesso dos produtos industriais
denominados primers, que sdo liquidos poliméricos aplicados nos aderentes antes da
aplicacdo do adesivo e que promovem um aumento da capacidade de adesdo. Esse
material tem terminacdes ativas [27] que devem tomar parte no processo de ligagédo
levando a crer que primers quimicamente ativos melhoram a adeséo e que a teoria da

ligacdo quimica é valida.
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2.3.3.3 - Interligacdo Mecanica.

De acordo com esta teoria, 0o adesivo deve preencher as irregularidades do
aderente antes de se solidificar. A idéia da ligacdo mecénica para colagem € antiga e
intuitiva, hd um aumento da resisténcia da junta com o aumento da irregularidade da
superficie aderente, seja ela efetuada por um processo mecénico ou quimico. Promover
irregularidades no aderente, além de aumentar a contribuicdo da interligacdo mecanica,
cria uma superficie limpa, livre de 6xidos e aumenta a area superficial a ser colada. Na
realidade ndo é um mecanismo de adesdo a nivel molecular, ¢ uma técnica para
aumentar a adsorcdo do adesivo no substrato. A Figura 2.5 mostra 0 esquema deste

mecanismo.

Adesivo /'

Substrato

Figura 2.5 - Influéncia da Rugosidade na Molhabilidade: (a) Boa molhabilidade e (b)

Molhabilidade Insuficiente [30].

A rugosidade em escala relativamente macroscopica, ndo promove uma boa

aderéncia em estruturas coladas, que podem impedir a frente de avango do adesivo.
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Com técnicas mais sofisticadas observa-se que as melhores contribuigdes sdo das
rugosidades em menor escala ou ao nivel de micrémetros.

KINLOCH em [31] sugere que € necessario levar em conta ndo s6 o efeito da
interligacdo mecanica, mas também o efeito quimico interfacial, onde a componente
quimica interfacial surge como duas vezes mais importante que o efeito da interligacao
mecanica. Contudo, segundo o autor, esta componente quimica pode ser removida pelo
possivel tratamento superficial a ser empregado ou pela sele¢do do tipo de adesivo ou
aderente a ser colado, fazendo com que a contribui¢do da componente mecanica, devido

a rugosidade, esteja presente de forma mais expressiva e influenciando a adeséo.

2.3.3.4 - Teoria da Difusao.

A teoria da difusdo pode ser vista como uma forma de interligacdo mecanica que
ocorre a nivel molecular em polimeros [29]. Esta teoria foi proposta inicialmente por
Voyutskii [31], e afirma que polimeros em contato podem interdifundir, de forma que a

interface inicial desaparece, como mostrado no esquema da Figura 2.6.

Interface
-

~x 3

t=0 —— t>0

Figura 2.6 - Interdifusdo Através da Interface [30]
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Para que a interdifusdo ocorra é necessario que dois fundamentos sejam

satisfeitos:

e as macromoléculas devem ter compatibilidade ou seja devem ser

mutuamente sollveis,

e as macromoléculas dos polimeros necessitam ter mobilidade suficiente, e
conseqlientemente que a temperatura esteja acima da temperatura de

transicdo vitrea.

Entretanto, poucos sdo os polimeros que podem ser considerados compativeis,
mesmo aqueles com estruturas quimicas similares como o polietileno e o polipropileno,
sdo incompativeis [29]. Com isso, esta teoria aplica-se para ligagdes de polimeros do
tipo borracha, onde as superficies em contato com o adesivo sdao mantidas unidas por
pressdo, e na soldagem de polimeros termoplasticos por solvente, onde o papel do
solvente é abaixar a temperatura de transicdo vitrea para abaixo da temperatura
ambiente enquanto a interdifusdo ocorre e posteriormente o solvente evapora.

Resumindo, esta teoria tenta relacionar a resisténcia do adesivo com a
quantidade de polimero que foi difundido através da interface e tem como pré-requisitos
a mobilidade das cadeias poliméricas e a solubilidade mutua dos aderentes e adesivo
poliméricos envolvidos. Tais condigdes sdo mais facilmente encontradas em ligacdes
polimero-polimero ou auto-adesdo, e na soldagem por solvente ja mencionada; nestes
casos estudos mostram que o mecanismo de difusdo contribui para a resisténcia do

adesivo. No entanto, quando os materiais ndo sdo compativeis, ou o polimero apresenta
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ligagdes cruzadas, ou é cristalino ou esta acima da sua temperatura de transicédo vitrea, a

interdifusdo é um mecanismo improvavel [31].

2.3.3.5 - Teoria Eletrostatica.

Esta teoria propGe que, caso o0 adesivo e 0 substrato apresentem estruturas de
bandas eletronicas diferentes, existe a possibilidade de transferéncia de elétrons por
contato, que ir4 resultar na formacdo de uma dupla camada de cargas elétricas na
interface. Assim, surgiriam forcas eletrostaticas que podem contribuir para a ades&o.

A teoria eletrostatica gera controversias pois a constatacdo da formacdo de
cargas de sinais opostos, através de materiais dissimilares, é vista como a causa da
adesdo intrinseca, mais do que uma conseqiéncia, da alta resisténcia da junta.

Mesmo assim, a teoria € aceita e por analogia a eletricidade, considera o
conjunto adesivo/aderente como um capacitor carregado, devido ao contato dos
diferentes materiais. A separacdo das partes do capacitor durante a ruptura da interface,
leva a uma separacdo de cargas e a um potencial diferente que aumenta até ocorrer a

descarga. A resisténcia do adesivo é a forca necessaria para separar as placas do

capacitor carregado [29, 30, 31].
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2.3.3.6 - Teoria da Camada Fraca.

Muitas vezes, na falha de um adesivo, a ruptura ndo se da na interface de
ligacdo, mas um pouco dentro do aderente ou do adesivo, bem proximo a interface.

De acordo com esta teoria, a adeséo fraca ou a falha do adesivo em uma junta
ocorre devido a inclusdo de um liquido de baixo peso molecular ou até mesmo uma
fracdo de liquido ndo polimerizado do adesivo presente na interface adesivo-aderente ou
ainda devido a presenca de alguma impureza [27]. Neste caso, o tal liquido forma uma
camada de ligagéo fraca que impede uma ligag@o apropriada. Na realidade s&o sete as

classes de camadas de ligagdes fracas, representadas na Figura 2.7.

Reacgbdes

Figura 2.7 - Modelo de Camadas Fracas: 1) Ar Aprisionado, 2) e 3) Impurezas na Interface e 4) a

7) Reac0es entre os Componentes [30].

Segundo a teoria da ligacédo fraca, todos os casos de resisténcia fraca do adesivo
e todas as falhas na interface ocorrem devido a existéncia de camadas de ligag&o fraca.
A superficie do aderente é considerada rugosa e se 0 adesivo estava em contato intimo

com a superficie, a falha ndo deve ocorrer exatamente ao longo da interface, somente no
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caso em gue um contaminante estd presente. Como o contaminante é considerado
coesivamente mais fraco do que o adesivo ou o aderente, a falha da junta deve ocorrer

dentro da camada de contaminante.

2.3.4 — Rugosidade

A rugosidade € um parametro muito importante para adesdo, influindo
fortemente na molhabilidade e no espalhamento do adesivo, como visto anteriormente.

As superficies de pecas, em geral, apresentam perfis bastante diferentes entre si
e ao conjunto de picos e vales presentes na superficie de um material d&-se o nome de
rugosidade. Para determinar o nivel das rugosidades um parametro é adotado para
possibilitar a avaliacdo do perfil da peca.

Uma porgdo de uma superficie é composta de elementos que podem ser vistos na

Figura 2.8 [32].

T

B e L b -
Rugosxiode
e ie ey o B

Onviou ing o

¢

Ermo de forme

Figura 2.8 - Elementos que comp®e a superficie [ 32].
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Um rugosimetro, ao varrer uma superficie, fornece um perfil de rugosidade que
leva em conta os trés componentes da Figura 2.21, quando na verdade o que interessa é
somente a rugosidade da superficie, por isso muitas vezes sdo usados filtros que tendem
a minimizar as ondulagdes e os erros de forma presentes no material.

A rugosidade superficial pode ser definida de vérias formas, [32] sendo as mais

utilizadas apresentadas abaixo:

Desvio Médio Aritmético :

1L
RaztyY\dx

1%,
Desvio Médio Quadratico: R, = IIY dx
0

O desvio médio aritmético (R,), fornece o valor da média aritmética dos desvios
e o desvio medio quadratico (Rq, Rims OU R¢) corresponde ao valor da média quadratica
dos desvios do perfil, tanto para cima como para baixo de sua linha central. Este ultimo
pardmetro era comumente encontrado em instrumentos de medic&o, mas foi substituido
em grande parte pelo pardmetro R,.

O parametro R, refere-se a média aritmética dos valores absolutos das ordenadas
de afastamento (yi), dos pontos do perfil de rugosidade em relacdo & uma linha média,
dentro do percurso de medicao.

O parametro R, tem como vantagem o fato de ser o mais usado em todo o
mundo e seus valores estarem de acordo com a curva de Gauss que caracteriza a
distribuicdo de amplitude. Porém como este parametro indica a média da rugosidade em

um comprimento de amostragem, apresenta a desvantagem de sofrer grande alteracéo na
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leitura da rugosidade se um pico ou vale aparecer na superficie. Além disso o valor de
Ra nédo define a forma das irregularidades do perfil, ou seja, pode-se ter um mesmo valor
de R, para superficies originadas de processos diferentes de usinagem.

Em [33] foi conduzido um estudo para avaliar a melhoria da adeséo entre uma
resina de base epdxi (Epi-coat 828) e a superficie de ago inoxidavel tratada por plasma.
A resisténcia da ligacdo adesiva foi medida através de testes de tracdo e a rugosidade da
superficie metélica (inox AISI 304) medida por um perfildmetro Surftest SV-642, da
Mistsytoyo. Para comparagdo dos tratamentos superficiais, as placas de inox para 0s
testes foram lixadas, com lixa de granulometria 200 um e expostas aos gases de plasma
por 5 minutos e outras foram tratadas quimicamente com agua régia.

As curvas de rugosidade para superficies de inox ndo tratadas apresentaram
rugosidade leve, entretanto, quando se trata das superficies tratadas com plasma a
quantidade de rugosidade é maior, como pode ser visto na Figura 2.9. Os resultados
obtidos foram comparados qualitativamente, utilizando um parametro descrito como L,
definido como a razdo entre o comprimento total expandido da curva de rugosidade e o

comprimento varrido da superficie.
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Figura 2.9 — Medida de Rugosidade Amostras de Inox [33].

Para os ensaios de tragdo, uma area de 10 x 14 mm do corpo de prova de inox foi
imersa em um dispositivo contendo resina, e o teste foi realizado apos a cura da resina.
As superficies ndo tratadas apresentaram a pior adesdo e as superficies tratadas
apresentaram adesdo consideravelmente melhor, com seus resultados fortemente
dependentes da rugosidade e da variagdo da quantidade de Nitrogénio na composi¢ao

quimica do gas de plasma, como pode ser visto nas Figuras 2.10 e 2.11.
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Figura 2.10 — Medidas de Lr versus % de Nitrogénio do Plasma, por XPS [33].
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Figura 2.11 — Teste de Resisténcia a Tragéo [33].

Estes resultados sugerem que o efeito da ancoragem devido a rugosidade
superficial esta relacionado com a adesdo, e que o tratamento com plasma melhora

significativamente a adeséo.
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Em Jennings [34], dezesseis adesivos diferentes foram testados, treze deles
apresentavam como base a resina DER 332, uma mistura de Dimetil Eter de Bisfenol A
com Dimetil Aminopropilamina. Neste trabalho [34], juntas adesivas de topo foram
utilizadas para estudar a influéncia do tratamento superficial na resisténcia a tracdo. Os
testes foram padronizados pela norma ASTM D2095, e como material dos aderentes foi
utilizado uma liga de aluminio, Al 6061 T6 e um aco inoxidavel, o AISI 304. Foi
observado que a resisténcia das juntas adesivas varia com o tipo de tratamento
superficial, tanto para o aderente de aluminio como para o de aco inoxidavel. A maior
resisténcia para o aderente de aluminio foi obtida com a lixa seca de 40-50 mesh,
enquanto para o aderente de inox uma lixa mais grossa forneceu o melhor resultado. As
curvas das superficies tracadas por um perfildmetro Talysurf mostraram que o aluminio
€ mais macio para ser desbastado do que o a¢o inoxidavel.

As maiores resisténcias obtidas para as juntas cujos aderentes foram lixados em
relagdo as juntas polidas indicam que a rugosidade promove uma melhora na adeséo,
mas ndo se pode afirmar que o aumento da rugosidade é condigdo suficiente para
obtencédo da adeséo Otima, pois outros fatores devem ser analisados, como por exemplo,

as ligacdes quimicas e a presenca de contaminantes estaveis nas superficies.

2.4 - Juntas Adesivas.

A técnica de adesdo estd bastante difundida nas industrias aeroespacial, naval,

nas areas de aplicacfes ndo-estruturais como no recobrimento com filmes protetores

sobre pecas metalicas para protecdo contra corrosdo e também em aplicacbes que
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requerem elevados valores de resisténcia mecéanica, como reparos de dutos sujeitos a
altas pressoes.

H& um grande interesse em analisar juntas adesivas do tipo compdsito/metal,
devido ao crescente avanco dos materiais compositos em aplicagGes industriais.
Compositos sdo mais eficientes estruturalmente quando comparados aos metais, e além
disso ndo sofrem corrosdo galvanica. Entretanto, os metais apresentam maior toleréncia
a deformacdo e ndo sdo afetados por solventes ou temperaturas moderadamente altas
nas quais os polimeros tendem a se degradar. Assim, muitas aplicagdes para estruturas
compésito/metal vém sendo desenvolvidas de forma que se otimize as propriedades
oferecidas por cada material. Por exemplo, em [35], é investigado o uso de irradiacao
laser como tratamento superficial de ligas de titanio para unido por adesivo a um
material composito de matriz polimérica reforgado por fibras de vidro produzido por
RTM. O ensaio de cisalhamento padronizado por uma das normas da ASTM, comité D,
permitiu a comparacdo do tratamento superficial por irradiagdo laser com outros
processos de tratamento de base quimica e eletroquimica comumente utilizados nestas
superficies. Outro exemplo pode ser visto em [28], onde 0s mesmos autores avaliaram
as técnicas alternativas para adesdo de ligas de titanio a compositos poliméricos, para
aplicacdes aeroespaciais.

A confiabilidade de uma junta unida por adesdo depende de fatores da propria
junta, como, por exemplo, sua geometria, e também de fatores externos como as
condicBes operacionais as quais a junta é submetida além da possivel presenca de
defeitos que podem ou ndo ser admissiveis.

A qualificacdo da junta com adesivo é efetuada mediante ensaios mecanicos,
quimicos e fisicos atraves de métodos bem especificados pela ASTM, comité D e

paralelamente, pelo modo de fratura da junta apds os esforgos mecanicos. Segundo a
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literatura, os esforcos mecénicos podem ser classificados em trés grandes grupos:
tracdo, cisalhamento e pell. Um critério importante na qualificacdo da junta adesiva é a
andlise da fratura da junta com adesivo, onde uma das normas do comité D classifica 0s
modos de fratura de juntas adesivas.

Os ensaios de juntas adesivas avaliam a resisténcia do adesivo, as técnicas de
obtencdo da junta, limpeza da superficie, eficiéncia dos tratamentos de superficie,
ataque quimico da superficie, aplicagdo e distribuicdo do adesivo e método de cura.

As juntas do tipo simples estdo entre as mais estudadas, por serem usadas com
muita frequéncia em ensaios de adesividade.

Damasco et al [36] compararam as propriedades mecanicas de juntas soldadas
com juntas coladas com adesivo estrutural utilizando testes de cisalhamento, torcdo e
tracdo das juntas. Para o ensaio de cisalhnamento foram confeccionadas juntas simples de
acordo com a norma ASTM D1002 [37] que padroniza os testes de resisténcia ao
cisalhamento de juntas metal-metal.

Os corpos de prova eram constituidos de duas chapas de ago baixo carbono,
unidas no caso das juntas coladas por um adesivo estrutural de base epéxi da 3M® e para
as juntas soldadas foi utilizada solda a ponto por resisténcia elétrica. A determinacgdo do
limite de resisténcia ao cisalhamento (t.) foi realizada pela divisdo da carga maxima
aplicada (Pmax.) € a area inicial da unido. Entretanto, a area de colagem das juntas
soldadas era circular, com didmetro médio de 5,5 mm, e a &rea da superficie das juntas
coladas retangular medindo 12,7 x 25,4 mm. Os autores mostraram que os valores das
cargas maximas das juntas soldadas foram 14% maiores que as das juntas coladas, mas
o limite de resisténcia ao cisalhamento das juntas soldadas foi 94% maior, mas o ponto
de solda possui area de unido 93% menor do que a unido com epdxi. Com isso, 0S

autores concluiram que apesar das juntas soldadas apresentarem valores de tensdo
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cisalhante maxima superiores, as cargas maximas em cisalhamento foram préximas,
indicando que ambas podem ser utilizadas sob a mesma intensidade de esforgos
cisalhantes. Este estudo comprova a resisténcia das juntas adesivas.

Silva et al [38] estudaram a adesividade e efetuaram uma caracterizacao
microestrutural de um composito de hidroxiapatita reforcado com particulas de CaO-
P,Os, usado em aplicagbes biomédicas como revestimento de ligas de titanio para
implantes. Os autores estudaram a aderéncia de um compdsito de matriz ceramica
reforgado por particulas ceramicas dispersas a superficie de uma liga de titdnio mediante
0 emprego de ensaios de cisalhamento padronizados pelo comité D da ASTM. A norma
ASTM D 1002 [37] foi utilizada neste estudo para determinar a resisténcia ao
cisalhamento do sistema de revestimento comparando superficies com revestimentos
diferentes e variando parametros de preparacdo de superficie do substrato, situagdo em
que a norma também pode ser empregada. Foram estudados dois tipos de revestimentos
de hidroxiapatita (HA), um denominado HA-P fornecido pela Metco-Plasma Technick®
e outro conhecido por HA-1 manufaturado pela Plasma Biotal®.

A hidroxiapatita tem composi¢cdo quimica muito similar ao 0sso humano e
excelente biocompatibilidade em comparacdo com outros materiais de implantes, mas
suas propriedades mecanicas, como tenacidade a fratura e resisténcia mecéanica
precisam ser melhoradas caso a hidroxiapatita necessite ser empregada em aplicagdes
Sujeitas a carregamentos. Por isso, este material é aplicado como revestimento em ligas
metalicas. Trata-se de uma forma de manter as boas propriedades mecénicas do
substrato metalico e, ao mesmo tempo, tirar vantagem da biocompatibilidade e

similaridade quimica do revestimento.
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Os autores concluiram que os dois substratos de HA (HA-P e HA-I)
apresentaram resultados semelhantes nos testes de cisalhamento e superiores aos
revestimentos de HA tradicionais, sem adi¢do de CaO-P,0s.

Molitor et al [28] discutiram em seu artigo a adesdo de ligas de titanio a
compositos poliméricos no que diz respeito aos possiveis tratamentos superficiais para
0s aderentes metalicos e compositos.

Em um estudo posterior Molitor e Young [39] avaliaram as técnicas alternativas
para adesdo de ligas de titdnio a compositos poliméricos, para aplicacGes aeroespaciais,
em que as juntas sdo submetidas a carregamentos ciclicos e a ambientes quentes e
Umidos. Esta pesquisa foi conduzida em dois estdgios, primeiro dois tratamentos
superficiais selecionados para o aderente de titanio foram avaliados por testes do tipo
peel, segundo a norma BS EN 2243. Os tratamentos superficiais que apresentaram
melhores resultados nos testes tipo peel, a saber, a modificagdo da superficie da chapa
de titdnio por laser e a anodizacdo da superficie por hidréxido de sodio, foram
empregados nos aderentes de titanio utilizados para o teste de cisalhamento. A segunda
fase consistiu em avaliar a durabilidade das juntas metal/composito obtidas a partir da
colagem de placas de titanio em placas de compositos poliméricos reforcados por fibras
de vidro. Nesta etapa utilizou-se a metodologia descrita na norma ASTM D5868 [40],
que padroniza testes de cisalhamento para juntas simples metal-compdsito. Esta norma é
na verdade uma extensdo da ASTM D1002 [37], que possibilita a realizagéo de testes de
cisalhamento em juntas simples que ndo sdo de metal, e sim juntas metal e compdsitos
reforgados por fibras.

No ensaio de cisalhamento alguns parametros variaram; dois tipos de
compdésitos foram avaliados, um de matriz termopléstica reforcado por fibras de vidro

unidirecionais e outro composito de matriz polimérica termorrigida reforcada por fibras
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de vidro na forma de tecido, fabricado pelo método resin transfer moulding. Ambos
aderentes compositos foram tratados superficialmente com um enxagiie em acetona e
posterior jateamento com gréos de alumina.

As juntas coladas para o ensaio de envelhecimento foram imersas em uma
camara de aco inox com agua a 70° C por 30 dias. A combinacdo de dois compdsitos,
dois adesivos, dois tratamentos superficiais de titanio e envelhecimento em &gua
resultaram em dezesseis grupos de amostras para cisalhamento, cada grupo com cinco
corpos de prova.

Do cruzamento e analise de todos os resultados os autores concluiram que o
tratamento de anodizacdo proporcionou juntas durdveis e de elevada resisténcia ao
descascamento. J& as juntas com aderentes tratados a laser mostraram boa resisténcia ao
cisalhamento mas pouco duraveis se comparadas as juntas com aderentes anodizados, e
que os compositos de matriz termorrigida fornecem juntas mais durdveis que as
termoplasticas.

Berry e D’Almeida [41] avaliaram o comportamento de juntas sobrepostas
coladas em funcéo da presenca de defeitos na area sobreposta de colagem. Neste estudo
as juntas foram confeccionadas de acordo com a ASTM D3163 [42], que é uma
extensdo da norma ASTM D1002 [37] para aderentes constituidos de plasticos rigidos.
As dimensdes dos corpos de prova sdo quase as mesmas que as da ASTM D1002 [37],
somente o tamanho da sobreposicdo tende a variar devido ao menor limite de
escoamento dos pléasticos.

Os autores utilizaram como aderentes duas placas de material compdsito cuja
matriz era composta de uma resina epoxidica reforcada por fibras de carbono, com
fracdo volumétrica de 55% de fibras. Como adesivo empregou-se uma resina epoxi

bifuncional de cura a frio formada pelo monémero epoxi diglicil éter de bisfenol A
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(DGEBA) e pela amina alifatica hexafuncional trietileno tetramina (TETA) atuando
como endurecedor. Os defeitos foram introduzidos colocando-se no centro da junta
discos de Teflon, de diametros que variavam de 4 a 20 mm.

Neste trabalho, foi revisada a distribuicdo das tensdes em uma junta sobreposta,

uma vez que em uma junta deste tipo os aderentes estdo necessariamente deslocados

axialmente entre si por pelo menos sua espessura, como mostra a Figura 2.12 [41].

— T

- -—

Figura 2.12 - Representacédo da flexdo do aderente [41] .

Outros trabalhos [43, 44] também propdem uma andlise detalhada das
distribuicbes de tensdes e expressGes para essas distribuicdes. Os modelos mais
empregados sdo: a andlise de Volkersen [41], 0 modelo de Goland e Reissner [43] e 0
modelo de Hart-Smith [43]. No entanto, o emprego de tais modelos sdo mais
expressivos quando os aderentes se comportam como sélidos extensiveis, quando a
espessura da camada de adesivo é demasiado espessa ou ainda, quando o comprimento

de cada membro fora do sobreposto é semelhante ao comprimento do sobreposto. Desta
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forma, como para o0s experimentos deste trabalho estas contribuicbes ndo séo

significativas para o presente trabalho, elas néo serdo abordadas.

2.4.1 - Classificagdo dos Modos de Fratura em Juntas.

O carregamento mecanico no plano dos aderentes produz tensdes cisalhantes e
tensOes normais no adesivo e nas faces coladas das placas. As juntas coladas, uma vez
carregadas podem falhar tanto no adesivo quanto na interface ou nos aderentes, de
acordo com as tensdes desenvolvidas em cada uma destas partes e também de acordo
com a resisténcia do adesivo, da interface e dos aderentes [45].

Os tipos mais freqiientes de falhas de adesivos modernos séo as falhas adesivas
ou coesivas ou ainda os dois tipos de falhas mescladas. A norma ASTM 5573-94 [46],

classifica os modos de fratura de juntas plasticas da seguinte maneira:

e Fratura adesiva: ocorre na interface entre o adesivo e o aderente, ha a
separagdo em uma das interfaces.

e Fratura coesiva: é a falha no adesivo, em ambas as superficies do aderente
fica uma camada de adesivo.

e Fratura coesiva de uma camada fina: fratura na interface semelhante a fratura
coesiva, porém a falha ocorre em uma camada muito proxima a superficie do
substrato.

e Fratura por rasgamento: a falha que ocorre com arrancamento do aderente.

e Fratura por rasgamento leve: a falha ocorre no substrato na regido préxima a

interface.
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e Fratura pela Quebra do Substrato: neste tipo de falha a fratura acontece fora

da regido sobreposta da junta com a quebra do substrato.

2.5 - Envelhecimento de Materiais Compositos de Matriz Polimérica

Os materiais compositos tém sido usados extensivamente em varios setores
industriais. O efeito ambiental da umidade nos materiais compoésitos de matriz
polimérica é de grande interesse, principalmente porque as modificacbes mecénicas e
fisicas destes materiais sdo geralmente manifestacfes da presenca de umidade.

O material composito pode falhar devido ao envelhecimento do material,
ocasionado pelas condigdes ambientais a que o mesmo estd submetido. Condicoes
severas, combinagdes de fatores como calor, luz, agua, ambientes quimicamente
agressivos e tensdo mecanica influenciam de forma significativa as propriedades do
material [47]. Tais fatores podem gerar efeitos indesejaveis como degradacdo do
polimero, danos de fadiga, descolamento fibra/matriz e ataque quimico da superficie da
fibra.

Muitas investigacdes [48] com respeito a difusdo da umidade em materiais
compositos de matriz polimérica estdo sendo conduzidas e um comportamento de
difusdo ndo Fickiano vem sendo observado por muitos autores.

Em [48] os autores estudaram o efeito higrotérmico em trés sistemas epoxi
muito utilizados em compositos de matriz polimérica: o diglicil éter de bisfenol A com
endurecedor mDPa, o0 TGDDM com endurecedor DDS e o Fiberite 934, uma resina
epoxi cuja base é a resina TGDDM com endurecedor DDS acrescida de aditivos

patenteados. As placas de resinas curadas de 38 x 25,4 x 1,15 mm foram imersas em
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camaras de climatizacdo com &gua destilada a temperaturas constantes de 45°, 60°,75° e

90°. As curvas de absorcao para os trés sistemas epOxi podem ser vistas na Figura 2.13.
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Figura 2.13 — Absorcéo de Agua dos Trés Sistemas Epoxi em Diferentes Temperaturas por

1530 horas [48].

Na Figura 2.13, no primeiro estdgio, a absorcdo de agua é linearmente

172

proporcional a t™“ e, ap6s 1530 horas, os corpos de prova dos trés sistemas epoxi, em

todas as condicfes alcangaram a saturagao.
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Até hoje, explicacdes deste fendmeno ainda ndo foram claramente apresentadas
e existe muita controvérsia em relagcdo ao modelo de difusdo da umidade em materiais
compositos. Por exemplo, Rao et al [49] consideram que a absor¢do de umidade em
compodsitos poliméricos pode ser caracterizada pelo modelo de difusdo Fickiano. Lee e
Peppas [50] estudaram o transporte de d&gua em compdsitos de matriz epoxi reforcada
por fibras de grafite. Eles observaram que a cinética de absorcdo de &gua para
compositos cuja matriz era constituida pela resina TGDDM podia ser modelada pela lei
de Fick, mas os compositos cuja matriz era constituida pela resina DGEBA
apresentaram comportamento ndo-Fickiano. Imaz et al [51], em seu trabalho,
observaram que a absorcdo de umidade de compositos grafite/epoxi é Fickiana, mas
para altas temperaturas, em torno de 90 e 100 ° C, hd um aumento do nivel de saturacdo
devido a degradacdo do material. Loos e Springer [52] investigaram o comportamento
de absorcdo de umidade de muitos tipos de compdsitos de matriz polimérica. Os
resultados obtidos mostram que estes materiais tendem a obedecer a lei de Fick em
baixas temperaturas e a apresentar comportamento ndo-Fickiano em altas temperaturas.
A explicagdo encontrada esta no fato de que devido a umidade e as altas temperaturas
ocorre 0 surgimento de trincas nas superficies e no interior dos materiais, gerando
perdas de massa. A medida que a absorcdo de umidade é maior que a perda de material,
0 peso do corpo de prova aumenta.

Os materiais compositos formados a partir de matrizes poliméricas, em
particular, sdo os que apresentam maiores problemas com os efeitos ambientais. Isto
porque os polimeros podem se degradar se expostos a temperaturas moderadamente
elevadas e através de absor¢do de umidade.

A resina epoxi foi escolhida para constituir o adesivo e o compdsito para o

sistema de reparo de tubos utilizado neste estudo por causa da variedade das resinas
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epoxi e dos agentes de cura disponiveis e devido a sua habilidade em produzir ligacoes
fortes. Entretanto, as propriedades mecénicas das resinas epOxi sdo extremamente
afetadas pela presenca da agua,

O conhecimento do carater das ligacfes das moléculas de dgua nas resinas epoxi
é de fundamental importancia para o entendimento dos efeitos higrotérmicos. Embora a
literatura sobre o efeito higrotérmico em resinas epoxi seja ampla, o0 modelo de difusao
e 0s mecanismos relacionados ainda ndo sao completamente entendidos.

Duas teorias caracterizam a natureza da agua no ep6xi [50]. Uma é a teoria do
volume livre que presume que a agua difunde na resina epoxi e fica retida no volume
livre do material. De acordo com essa teoria a ligacdo entre a molécula de agua e a
estrutura da resina epoxi € insignificante. Outra teoria, € 0 conceito de interacdo que
sugere que as moléculas de agua ligam-se fortemente com certos grupos funcionais
hidrofilicos como o hidroxiol ou amina na resina epoxi

Adamson [53] estudando a absorcdo de &gua em compdsitos de matriz
polimérica reforcado por fibras de carbono concluiu que algumas moléculas de &gua
interagem formando ligacGes de hidrogénio com grupos hidrofilos das resinas epoxi
enquanto outras moléculas ficam retidas no volume livre do material. Apicella et al
[54], investigaram também a absorcdo de &gua em resinas epoOXi e propuseram a
existéncia de trés modos de absor¢do: dissolucdo da agua na rede polimérica, absorcao
de umidade nos intersticios superficiais da estrutura e ligacdo de hidrogénio entre os
grupos hidrofilicos e agua.

Zhou e Lucas [48] verificaram que as moléculas de agua ligam-se com as
moléculas do epoxi atraves de ligagdes de hidrogénio. Dois tipos de ligagdes com a
agua foram encontrados no epdxi, classificadas como ligagbes do tipo | ou do tipo I,

dependendo da diferenga entre a complexidade da ligacdo e da energia de ativagdo. A
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energia de ativacdo das ligacOes do tipo | é de 10 kcal/mol e a energia para o tipo Il de
15 cal/mol. A ligacdo do tipo | corresponde a ligagdo da molécula de agua através de
ligacBes simples de hidrogénio com a rede da resina epoxi, tal ligagdo apresenta baixa
energia de ativacdo e por isso é mais facil remover estas moléculas de agua da resina
epoxi. Sao ligacdes que ocorrem em maior quantidade na resina. Entretanto, a ligacdo
do tipo 11 ocorre com menor freqiiéncia e € o resultado da molécula de agua formando
maltiplas ligacdes de hidrogénio com a rede epOxi, conseqlientemente apresentando
maior energia de ativacdo e de mais dificil remog&o da resina. Os autores comprovaram
gue guanto maior o tempo e a temperatura de exposicao higrotérmica maior a tendéncia
de formacéo de ligagBes do tipo I, e as moléculas de &gua ligadas a epdxi por ligacdes
do tipo Il, séo dificeis de serem desorvidas da matriz, ficando muitas vezes retidas na
rede da resina epoxi.

A absorcao de umidade do ambiente causa em polimeros o fenémeno conhecido
por inchamento, resultando em mudangas dimensionais no material. Além disso, outra
consequéncia possivel causada pelo efeito higrotérmico é a reducdo da temperatura de
transicdo vitrea (Tg) pela plastificacdo da rede polimérica [55]. Esses efeitos podem
produzir elevadas tensdes internas no material composito, principalmente na interface
fibra/matriz.

Em polimeros a difusdo da umidade é um processo termicamente ativado, e o
coeficiente de difusdo depende fortemente da temperatura, com isso, quanto maior a

temperatura de exposi¢do do material maior sera a sua absor¢do de agua.
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2.5.1 Influéncia da Absorcao de Agua no Modo de Falha de Juntas Adesivas .

Tavakoli et al [56] estudaram a influéncia da absor¢cdo de umidade no
comportamento mecanico de juntas adesivas atraves de ensaios de cisalhamento de
juntas sobrepostas simples utilizando aderentes e adesivo de epOxi. As juntas foram
imersas em agua destilada a 40 °© C em diferentes intervalos de tempo: 0, 500, 1000,
2000 e 4000 horas. O resultado dos ensaios de cisalhamento das amostras envelhecidas

pode ser visto na Figura 2.14.

0 howrs
ageing

Average shear stress [MPa)
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Machine cross-head displacement (mmj)

Figura 2.14 — Tens&o Cisalhante Média x Deslocamento da Maquina de Tragdo para Varios
Tempos de Envelhecimento [56].

Observa-se, de acordo com a Figura 2.14, que as juntas adesivas sofrem
influencia do tempo de imersdo, quanto maior o tempo de envelhecimento menor a

tensdo cisalhante observada. H4 um decaimento da tensdo cisalhante maxima com o
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aumento do tempo de envelhecimento, evidenciando uma perda de propriedade
mecanica com a absorcdo da umidade.

Alguns autores [48, 57] explicam a diferenca no comportamento das resinas
epoxi devido a absorcdo de agua mostrando que as moléculas de agua ligam-se as
resinas epoxi através de ligacdes de hidrogénio ficando retidas na rede polimérica,
podendo atuar até como plastificadoras das resinas epoxi.

Trés fatores principais afetam a durabilidade de uma junta metal-composito [58]:
a natureza dos tratamentos superficiais (no caso de metais, produ¢do de uma camada
estavel de Oxido), o filme adesivo (porosidade do adesivo) e a natureza do material

aderente (efeito da umidade nas propriedades do material).
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Capitulo 3 — Metodologia Experimental.

Neste trabalho como dito anteriormente, foi feito um estudo sobre a aderéncia do
reparo de composito & superficie externa do duto, e alguns fatores que podem
influenciar o comportamento da interface metal/compoésito e, consequentemente, o
comportamento da junta adesiva como: a espessura de adesivo que une estes dois
materiais, a limpeza e o tratamento superficial dos aderentes, e a absor¢do de umidade
da junta quando exposta a ambientes aquosos.

A pesquisa foi entdo conduzida em dois estagios:

| - Selecdo de tratamentos superficiais para os aderentes de aco e investigacdo da

influéncia da espessura do adesivo:

0 Juntas metal-compdsito confeccionadas com espessura de camada

adesiva variavel e dois tratamentos superficiais mecénicos: jateamento e

lixamento da area de colagem do metal.

Il - Estudo da absorcdo de umidade pela junta adesiva:

0 As juntas com melhores resultados de tratamento superficial e espessura

foram submetidas ao envelhecimento higrotérmico em diferentes

intervalos de tempo.
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3.1 — Materiais e Métodos.

Para avaliar a adesividade do sistema composito/adesivo/material metalico,
foram confeccionadas juntas adesivas do tipo sobrepostas simples. Tais corpos de prova
foram confeccionados em conformidade com a norma ASTM D5868-01 [40] que
padroniza testes de cisalhamento de juntas do tipo metal/composito.

As dimensdes dos corpos de prova recomendadas pela referida norma, utilizada

neste trabalho, podem ser vistas na Figura 3.1.

Figura 3.1 - Configuragédo e Dimensdes da Junta Simples de acordo com ASTM D5868 [40].

3.1.1 - Aderente Composito.

O composito utilizado como um dos aderentes foi desenvolvido para reparos de
dutos no Laboratério de Materiais Compositos da UFRJ por SOUZA [59]. O material é
composto de matriz polimérica reforcada por tecido de fibras de vidro, fabricado pelo

método de hand-lay-up na proporcéo de 65% de fibras e 35% de matriz.
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Como matriz, utilizou-se a resina a base de epoxi, Diglicil Eter de Bisfenol A
(DGEBA), pertencente a familia de resinas D.E.R da companhia Dow Quimica® com
um agente flexibilizador de média viscosidade denominado DY104, produzido pela
companhia Ciba Geisy®. O reforgo é constituido de fibras de vidro do tipo E, na forma
de tecido com gramatura de 120g/m?, fabricado pela companhia Texiglass®.

O compdsito apresenta cerca de 3 mm de espessura sendo constituido por 25
camadas do tecido de fibra de vidro alternadas com 27 camadas de mais ou menos 5
gramas cada de resina [59]. Quatro placas nas dimensGes 150 x 500 mm foram
laminadas para posterior seccioamento nas dimensdes dos aderentes normalizados. O
aspecto final da placa laminada pode ser visto na Figura 3.2, apds cura por 24 horas a
temperatura ambiente.

O procedimento de corte e retificacdo das placas aderentes de aco e de
compésito foi todo realizado no Laboratorio de Usinagem no Departamento de

Engenharia Mecénica da UFRJ.

Figura 3.2 - Placa de Compdsito, ap6s Cura a Temperatura Ambiente por 24 horas.
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Para caracterizagdo microestrutural do composito, duas amostras foram
retiradas do centro da placa de compdsito, uma embutida em resina epdxi na direcdo
transversal da laminagcdo do material compoésito e outra na dire¢do longitudinal de
laminacdo. Posteriormente, as amostras foram metalograficamente preparadas e
observadas no microscépio 6tico. As Figuras 3.3 e 3.4 mostram a caracterizacdo do
compésito utilizado como um dos aderentes, por microscopia Otica, ambas com

aumento de 50 vezes.

Porosidade
Ilatriz

0,1mm

Figura 3.3 — Caracterizacdo do Compésito Utilizado como Aderente por Microscopia Otica com

Aumento de 50 vezes, Dire¢do Transversal.
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Figura 3.4 - Micrografia Otica da Superficie do Material compdsito Utilizado como Aderente, com

Aumento de 50X.

3.1.2 — Adesivo

Como adesivo utilizou-se material compdsito reforgado por particulas pequenas
dispersas, desenvolvido para sistema de reparos dutos de ago por SOUZA [59], cuja
matriz € constituida de resina epdxi (DGEBA), a D.E.R 331, pertencente a familia de
resinas da companhia Dow Quimica® com um agente de cura de média viscosidade
denominado DY 12 fabricado pela companhia Ciba Geisy®. A fase dispersa é
constituida por particulas de quartzo em 5% em peso. Na Figura 3.5 podem ser
observadas as fases constituintes do adesivo compdsito por microscopia ética: particulas

irregulares de quartzo finamente dispersas em matriz polimérica de base epoxi.
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Figura 3.5 - Micrografia do Adesivo Reforcado com 5% de Quartzo em MO com Aumento de 200x.

3.1.3 — Aderente Metalico

O aderente utilizado para simular o que seria a superficie externa do duto foi
uma placa de ago carbono ABNT 1010. Duas chapas desse aco foram adquiridas nas
dimensoes de 600 x 500 mm com 1,9 mm de espessura. As placas foram posteriormente
seccionadas e usinadas, nas dimensdes da norma mencionada anteriormente, no
Laboratério de Engenharia Mecénica da UFRJ.

A micrografia do aco utilizado pode ser vista na Figura 3.6, revelando a presenca
de ferrita e perlita por ataque quimico de Nital a 2%, tais fases sdo caracteristicas deste

tipo de ago carbono.
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Figura 3.6 — Micrografia de Ago Carbono Utilizado como Aderente com aumento de 500 vezes.

3.2 - Metodologia

3.2.1 — Tratamento Superficial dos Aderentes.

Com intuito de estudar a influéncia do tratamento superficial na adesdo do metal
com o composito, na area de colagem do aderente metdlico foram aplicados dois
tratamentos superficiais distintos, muito empregados em campo: 0 jateamento com
granalha de escdria de Aluminio de 60 mesh da ANCOBLAST® e lixamento com lixa
seca 80 de granulometria. Tais superficies metélicas tratadas podem ser observadas na

Figura 3.7.
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Figura 3.7 - Superficies dos Aderentes Metéalicos: a Esquerda a Superficie Jateada, e a Direita, a

Lixada.

O aderente compdsito também foi levemente lixado com lixa seca de
granulometria 80. As superficies tratadas mecanicamente, prontas para colagem, podem
ser vistas nas Figuras 3.8 e 3.9, a primeira com acabamento do metal jateado e a

segunda com acabamento lixado.

Figura 3.8 — Placas para Confeccéo das Juntas, Metal Jateado.
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Figura 3.9 — Placas para Confeccdo das Juntas, Metal Lixado.

Tais tratamentos mecéanicos tém como objetivo aumentar a area superficial de
contato promovendo ancoragem mecénica otimizando, conseqlientemente, a adesdo. As
superficies estdo caracterizadas nas Figuras 3.10 a 3.12 por Microscopia Eletrénica de

Varredura com diferentes aumentos.

Miqroﬁ

=
.U}'

(a) (b)

Figura 3.10 — Superficie do Material Compdsito Levemente Lixada com Aumento de: (a) 200 vezes

e (b) 500 vezes.
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Figura 3.11 - Superficie do Metal Lixada com Aumento de: (a) 200 vezes e (b) 500 vezes.
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Figura 3.12 - Superficie do Metal Jateada com Aumento de: (a) 500 vezes e (b) 1000 vezes.
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Nas micrografias pode-se observar a diferenca de topografia nas superficies
metalicas com tratamentos superficiais diferentes. A superficie jateada apresenta uma

topografia mais acentuada do que a observada na superficie lixada.

3.2.2 — Ensaios de Rugosidade.

Para avaliar a rugosidade das superficies dos aderentes metalicos a rugosidade
foi expressa em R, e Rq com medigdes de perfil realizadas em um rugosimetro Bendix
modelo BX 21, disponivel no Laboratério de Metrologia no Departamento de
Engenharia Mecénica da UFRJ.

Um microcomputador acoplado ao rugosimetro recebe as informacbes da
varredura em volts e através de uma placa de aquisi¢do, e com um software apropriado,
é possivel converter os esses valores em rugosidade, que permitem a posterior
construcdo dos gréaficos de perfil de rugosidade.

Para cada um dos dois tratamentos superficiais trés amostras foram analisadas
mediante varredura no sentido longitudinal, em trés posigdes diferentes, denominadas
01,02 e 03 na Figura 3.13, com cerca de 7 mm de distancia entre as varreduras, como

pode ser visto no esquema da mesma Figura.
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Figura 3.13 — Esquema de Varredura dos Ensaios de Rugosidade.

O perfilometro foi calibrado para uma velocidade de varredura baixa de 0,127
mm/s, comprimento de amostragem de 15 mm e “cut-off” de 0,08 mm.

Em todas as amostras as superficies lixadas e jateadas das placas metalicas
receberam um recobrimento de silicone liquido para evitar a oxidacdo. As que foram
submetidas ao ensaio de rugosidade, antes de serem levadas para o rugosimetro, tiveram
o recobrimento removido com estopa embebida com solvente comercial e ap6s secagem
com secador por cerca de dois minutos, foi realizada limpeza com alcool etilico e
estopas. Em seguida as amostras ficaram por mais dez minutos no equipamento de ultra-
som em Becher com alcool etilico, de onde foram retiradas, secas e levadas diretamente

para o rugosimetro.
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3.2.3 — Limpeza das Superficies

As placas metélicas, uma vez tratadas superficialmente, como ja foi dito,
receberam um recobrimento de silicone liquido para evitar a oxidacéo, e imediatamente
antes da colagem de cada junta, a solucdo de silicone foi removida com estopa
embebida com solvente comercial e a superficie, apds secagem com secador por cerca
de dois minutos, foi limpa com alcool etilico e estopa. Em seguida as amostras ficaram
por dez minutos no equipamento de ultra-som em Bécher com alcool etilico, de onde
foram retiradas direto para a etapa de colagem. As placas de composito foram lavadas
com piset com alcool etilico e em seguida ficaram por cerca de dez minutos no ultra-

som em Béquer com alcool etilico absoluto para em seguida serem coladas.

3.2.4 — Colagem

Para que a influéncia da espessura da camada de adesivo pudesse ser avaliada se
fez necessaria a confeccdo de um dispositivo de colagem que permitiu o controle das
variagcdes de espessura de adesivo. O primeiro dispositivo constituido de acrilico pode
ser visto nas Figuras 3.14 e 3.15. Esta primeira tentativa ndo obteve éxito, pois a
retirada da junta colada era muito dificil, o acesso a junta muito complicado e, além
disso, o dispositivo poderia gerar tensdes internas no adesivo uma vez que este era

impedido de escoar pelas laterais, e ainda dificultar o controle da espessura de adesivo.
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Figura 3.14 — Primeiro Dispositivo de Colagem.

Figura 3.15 - Primeiro Dispositivo de Colagem com as Placas Aderentes.

O segundo dispositivo de colagem foi elaborado também em acrilico na forma
de um degrau com 1,5 mm de altura, dimenséo idéntica a espessura da placa de metal,
para que, na parte superior do degrau, plaquetas com espessuras conhecidas pudessem
ser sobrepostas entre 0 composito e 0 metal a fim de garantir o controle da espessura da
camada de adesivo das juntas. O esquema das dimensfes deste dispositivo de colagem

pode ser visto na Figuras 3.16.
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Figura 3.16 — Dimensdes do Dispositivo de Colagem.

As Figuras 3.17 a 3.19, mostram como exemplo, o sistema de colagem para uma
espessura de 0,9 mm. A primeira Figura mostra o dispositivo com a placa de metal
jateada na parte inferior do degrau, a segunda com a placa de espessura padrao de 0,9
mm que ficara entre as placas de metal e de composito, como mostrado na Figura

seguinte.

Figura 3.17 — Sistema de Colagem com uma Placa Jateada.
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Figura 1.18 - Sistema de Colagem com Placa Jateada e Espacador de 0,9 mm de Espessura.

WORLD STANDARD IN MATERIAL TES

Figura 3.19 - Sistema de Colagem com Placa Jateada Metélica, Espagador de 0,9 mm e Placa de

Compdsito.

Utilizando este dispositivo, a espessura de adesivo foi variada de 0,2 a 1,4 mm
com cinco corpos de prova para cada conjunto, em um total de 50 amostras, conforme

mostra a Tabela 3.1.
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Tabela 3.1 - Esquema dos Tratamentos dos Corpos de Prova.

Espessurada | Qtde. Espessurada | Qtde.

Tratamento | Camada adesiva| de | Tratamento | Camada adesiva| de
(mm) cp’s (mm) cp’s

0,2 5 0,2 5

0,3 5 0,3 5

Lixamento 0,6 5 Jateamento 0,6 5

0,9 5 0,9 5

14 5) 14 5)

Os componentes do adesivo foram misturados (resina, endurecedor e quartzo) e
este foi espalhado com auxilio de uma espétula, sempre sobre as superficies metalicas,
apos a limpeza. Na Figura 3.20 pode-se observar a junta sobreposta simples com area de
colagem jateada ap0s ter sido retirada do dispositivo de colagem, pronta para o ensaio
de cisalhamento, ap6s cura de 7 dias ao ar livre. As laterais das juntas adesivas foram
lixadas para remocdo do excesso de adesivo, mas nenhuma solucdo protetora foi

aplicada nesta regiéo.
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Figura 3.20 — Aspecto Final da Junta Jateada para Ensaio de Cisalhamento.

3.2.5 — Ensaios de Cisalhamento

As juntas simples depois de confeccionadas foram ensaiadas seguindo o
procedimento descrito na norma ASTM D 5868 [36], porém com taxa de carregamento
de 1 mm/minuto, muito inferior a recomendada pela norma de 13 mm/minuto. A
velocidade recomendada pela norma, para o material deste estudo, apresentou-se
invidvel por ser muito alta, e conseqlientemente ndo permitir aquisicdo de dados de
forma adequada para posterior construcdo dos graficos tensdo versus deslocamento.

Os ensaios de cisalhamento foram conduzidos em uma maquina de tracdo
universal da marca INSTRON modelo TTDML, disponivel no Laboratério de
Propriedades Mecénicas da UFRJ, a deslocamento constante. Para garantir uma medida
de deslocamento mais precisa foi acoplado um sistema de extensémetria, constituido de
um extensémetro, modelo 2620-525 da INSTRON, com comprimento inicial de 50 mm
e uma placa de aquisicdo de sinais acoplada a um microcomputador com software

apropriado. Dessa forma foi possivel converter em milimetros o deslocamento relativo
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medido pelo extensémetro em volts, e converter em Newtons a carga aplicada na junta

também fornecida em volts. A maquina de tracdo pode ser vista na Figura 3.21.

T s 765 43F T
{

Figura 3.21 — Equipamento de Tracéo.

Para que a fixacdo do extensémetro fosse a melhor possivel foram coladas no
aderente composito placas de apoio com dimensdes de 25 x 25 mm, distando 1 mm da
area sobreposta de colagem como visto em detalhe nas Figuras 3.22 e 3.23, de forma

que as garras do equipamento ficassem niveladas.
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Figura 3.22 — Corpo de Prova.

Figura 3.23 — Corpo de Prova com Placa de Apoio.

O extensdémetro foi posicionado de modo centralizado, com cada uma de suas
garras distando 25 mm do centro da junta colada, com o centro do extensometro
coincidindo com o centro da area de colagem. Esta configuracdo pode ser observada na

Figura 3.24.
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Figura 3.24 — Posicionamento do Extensdmetro com Auxilio de Placa Metdlica de Apoio.

Os dados obtidos nos ensaios de cisalhamento, juntamente com as medidas das
areas de colagem de cada junta metal/compoésito e o conhecimento prévio do
comprimento inicial do extensdmetro permitiram a construgdo de gréaficos tensdo versus
deslocamento para cada um dos corpos de prova de espessura variavel e tratamento
superficial diferenciado. Na abscissa destes graficos foi plotada a grandeza
deslocamento, pois a medida fornecida pelo extensdémetro, de acordo com sua posi¢ao
no corpo de prova, é na verdade um deslocamento relativo, proporcional a deformacao
do adesivo, conforme mostra 0 esquema da Figura 3.25. Dessa forma, a abscissa € dada
pela Equagdo 3.1, em que os 50 mm correspondem ao comprimento inicial do

extensdbmetro.

50mm + Ax)—50mm
50mm

deslocamento(%) = ( *100 Equacédo (3.1)
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Figura 3.25 — Deslocamento Relativo do Extensémetro.

Esta proporcionalidade pode ser admitida assumindo que os aderentes
comportam-se como materiais inextensiveis em relagdo ao adesivo, observando as

propriedades mecanicas dos aderentes e do adesivo listadas na Tabela 3.2 [19].

Tabela 3.2 Propriedades Mecanicas Tipicas dos Materiais Utilizados [19].

Material Maodulo de Young
Aderente Compdsito 21 GPa
Adesivo 13 MPa
Aderente Metalico (aco 1010) 210 GPa

Através dos graficos de tensdo cisalhante versus deslocamento, as propriedades
mecanicas em cisalhamento das juntas jateadas e lixadas foram comparadas, com
auxilio de ferramentas de estatistica béasica, possibilitando a obtencdo da junta

otimizada, com melhor tratamento superficial e a melhor espessura. E importante
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ressaltar que o modo de falha foi também um critério adotado para selegdo da junta
Otima, uma vez que para garantir que a adesao seja efetiva deve-se observar uma fratura
coesiva, no meio do adesivo que teoricamente é mais fraco, e nunca fratura adesiva,
entre o adesivo e um dos aderentes.

As juntas fraturadas no ensaio de cisalhamento foram classificadas quanto ao
modo de fratura de acordo com a norma ASTM D 5573 [46], com o auxilio de um

microscopio estereoscépio.

3.2.6 — Envelhecimento

Na segunda etapa dos experimentos, as juntas otimizadas em espessura e
tratamento mecanico superficial foram submetidas ao envelhecimento em agua a 60 ° C
em diferentes intervalos de tempo. Os testes de envelhecimento seguiram a norma
ASTM D 5229 [60]. Além disso, para estudar o efeito da absorcdo de umidade nas
propriedades mecanicas do adesivo isoladamente, foram confeccionados cupons de
adesivo mediante o vazamento e cura do adesivo em moldes de silicone, como mostrado
nas Figuras 3.26 e 3.27, com cinco cupons iguais utilizados para cada intervalo de

tempo.
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Figura 3.25 — Molde de Silicone para Confec¢do de Cupons de Adesivo para Envelhecimento.

Wttt o

Figura 3.26 — Cupons de Adesivo para Envelhecimento.

No envelhecimento, as juntas foram submetidas a condi¢es semelhantes as de
operacdo. As amostras foram envelhecidas em &gua destilada em cémara de
climatizacdo de aco inoxidavel a 60° C em intervalos de 24, 72, 120, 240 e 720 horas.
Tais intervalos foram escolhidos de acordo com trabalhos anteriores sobre
envelhecimento de materiais compositos [19].

Na Figura 3.27 pode ser vista a cAmara de climatizacdo e a disposicdo dos
corpos de prova para posterior ensaio de cisalhamento e 0s cupons de adesivo imersos
em um Becher de vidro para medida de absor¢do de umidade por diferenca de massa e

dilatacdo volumétrica.
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Figura 3.27 — (a) Camara de Climatizagdo com Termdmetro e (b) Disposi¢do dos Corpos de Prova.

Em cada intervalo de horas de envelhecimento foram utilizados cinco juntas
otimizadas e cinco cupons adesivos. A area de colagem de cada junta foi medida com
paquimetro digital antes do envelhecimento para os célculos de tensdo e cada cupom
adesivo foi pesado em balanca analitica de 4 casas decimais e medida sua altura e
didmetro com paquimetro digital.

Ao serem retirados, cada um a seu tempo, 0s corpos de prova envelhecidos
foram cisalhados em média duas horas apds a retirada da camara de climatizagdo, nas
mesmas condigdes das juntas ndo envelhecidas e seus modos de falha classificados
segundo a norma ASTM D 5573 [46] para posterior comparagdo com o0s resultados das
amostras de referéncia. Os cupons adesivos por sua vez foram novamente pesados e

medidos ap0s o envelhecimento para observacdo da quantidade de umidade absorvida.
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Capitulo 4 — Resultados e Discussdes

4.1 — Medidas de Rugosidade.

A preparacdo da superficie, e em particular sua rugosidade tem mostrado ter um
efeito significativo na resisténcia a tracdo de juntas de topo confeccionadas com
adesivos epoxi. [34].

As rugosidades das superficies lixadas e jateadas neste trabalho foram expressas
por dois parametros diferentes, 0 R,, ou desvio medio aritmético e 0 Ry, ou desvio
medio quadratico. E para verificagdo da homogeneidade do acabamento superficial
foram realizadas ainda medidas da maior profundidade de vale, Ryaiey, maior altura de
pico, Rpeak, altura de pico a vale, Ry, € 0 Rsk, que fornece a distribuicédo de picos e
vales ao longo da varredura. Ao assumir valores positivos indica um maior nimero de
picos presentes e quando negativo indica uma maior presenca de vales na superficie.

O perfil de rugosidade de uma das trés placas metélicas ensaiadas lixadas pode
ser visto nas Figuras 4.1 a 4.3, nas trés diferentes posi¢des de varredura mostradas na

Figura 3.13 no Capitulo Materiais e Métodos.
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Figura 4.1 Perfil de Rugosidade Amostra Lixada 01 — Posi¢do01.
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Figura 4.2 — Perfil de Rugosidade Amostra Lixada 01 — Posi¢do 02.
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Figura 4.3 — Perfil de Rugosidade Amostra Lixada 01- Posigdo 03.
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Na Tabela 4.1 pode-se observar os valores obtidos para os parametros R, Rq,

Rvalley, Rpeak, Rt € Rs de cada amostra lixada em suas respectivas posi¢oes de

varredura.

Tabela 4.1 — Dados da Varredura das Amostras Lixadas no Ensaio de Rugosidade.

Amostra | Posicdo de Ra Rq Ruvaley | Rpeak Riotal Rsk
Varredura | (um) | (um) | (um) | (um) | (um) | (um)
_ 01 0,333 | 0,459 | -1,726 | 2,614 | 4,340 | 0,324
Lixada 01 02 0277 | 0413 | -2230 | 2,465 | 4691 | 0,058
03 0,243 | 0,354 | -1,900 | 2,256 | 4,155 | 0,055
_ 01 0,378 | 0,520 | -2,78 | 2,636 | 5412 | 0,011
Lixada 02 02 0332 | 0466 | -221 | 2,630 | 4,836 | 0281
03 0,412 | 0,568 | -2,90 | 3,040 | 5941 | 0,329
_ 01 0,365 | 0,528 | -2,790 | 3,077 | 5867 | 0,213
Lixada 03 02 0,362 | 0514 | -2,321 | 2,548 | 4.869 | 0,296
03 0,356 | 0,514 | -2,724 | 3,562 | 6,286 | 0,337
Média 0,340 | 0482 | 2,398 | 2,759 | 5,155 | 0,212
Desvio Padréao 0,052 | 0,066 | 0422 | 0,397 | 0,753 | 0,133
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Figura 4.6 — Perfil de Rugosidade Amostra Jateada 01 — Posic&o 03.

Na Tabela 4.2 pode-se observar os valores obtidos para os parametros R, Rq,

Rvalley, Rpeak, Riota € Rsk de cada amostra jateada em suas respectivas posices de

varredura.

Tabela 4.2 - Dados da Varredura das Amostras Jateadas no Ensaio de Rugosidade.

Amostra | Posicdo de Ra Rq Ruvaley | Rpeak Riotal Rsk
Varredura | (um) | (um) | (um) | (um) | (um) | (um)
01 0,668 | 0,869 | -2,927 | 3,205 | 6,132 | -0,056
Jateada 01 02 0,755 | 0,971 | -2,712 | 4272 | 6,984 | 0311
03 0,704 | 0,910 | -2,985 | 3,132 | 6,117 | 0,049
01 1,153 | 1,496 | -5,181 | 6,887 | 12,068 | 0,137
Jateada 02 02 1092 | 1,422 | -4931 | 5303 | 10234 | 0,135
03 1,085 | 1,406 | -4,841 | 5642 | 10,484 | 0,134
01 0,919 | 1,205 | -3,886 | 5,159 | 9,046 | 0,183
Jateada 03 02 0,927 | 1,220 | -5,054 | 5430 | 10,484 | 0,161
03 0,964 | 1,285 | -4,759 | 6,141 | 10,900 | 0,015
Média 0919 | 1,198 | 4,142 | 5019 | 9,161 | 0,119
Desvio Padrio 0,177 | 0,233 | 1,020 | 1,266 | 2,217 | 0,106
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Os desvios padrdo calculados para os valores dos pardmetros de rugosidade
mensurados foram altos. Neste ponto vale ressaltar a dificuldade em reproduzir o
mesmo nivel de rugosidade em cada area de colagem de 25,4 x 25,4 mm? das juntas,
embora os pardmetros de jateamento tenham sido mantidos constantes, como distancia
da pistola ao corpo de prova, tempo e velocidade de jateamento, e também os
parametros de lixamento, como a pressdo aplicada na lixa, por se tratar de uma pequena
area, os altos valores dos desvios retratam a dificuldade em garantir boa
reprodutibilidade das rugosidades.

Observa-se que as placas metélicas com acabamento superficial do tipo jateado
apresentaram valores de rugosidade R, e Rq mais elevados, bem como um perfil de
rugosidade mais concentrado e homogéneo, e ainda uma maior predominancia de picos
em ambas as superficies tratadas mecanicamente ao comparar 0 parametro Rg obtido
para ambos os tratamentos superficiais.

Estudos mostraram [25, 45] que uma maior rugosidade esta associada a melhor
aderéncia do adesivo devido a ancoragem mecanica e também por permitir um contato
mais intimo entre o adesivo e 0s aderentes podendo aumentar a contribuicéo da ligagdo
quimica na adesdo. Entretanto, como mostra a literatura discutida em capitulos
anteriores, 0 aumento da area superficial ndo pode ser considerada condicdo suficiente

para garantir a adesdo 6tima.
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4.2 — Ensaios de Cisalhamento das Juntas Adesivas

Conforme a literatura atual para juntas simples metal/compdsito, a norma ASTM
D 5868 [40] mostra-se eficaz para selecdo de tratamentos superficiais.

De forma semelhante & literatura [39] os corpos de prova foram ensaiados em
cisalhamento, primeiramente para obtencdo do melhor tratamento superficial do metal e
melhor espessura e, em seguida para investigacao da influéncia da absorcao de umidade
na adesdo das juntas.

Apos o processamento dos dados obtidos dos ensaios de cisalhamento e com o
conhecimento da area de colagem, foi possivel a construgdo de gréaficos tenséo versus
deslocamento para cada junta adesiva.

As Figuras 4.7 a 4.11 mostram os gréaficos tensdo versus deslocamento para cada

grupo de cinco amostras jateadas com diferentes espessuras de camada de adesivo.
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Figura 4.7 — Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Jateadas com 0,2 mm de
Espessura Nominal.
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Figura 4.8 — Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Jateadas com 0,3 mm de
Espessura Nominal.
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Figura 4.9 - Tensédo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Jateadas com 0,6 mm de
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Figura 4.11 — Tens&o Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Jateadas com 1,4 mm de

Espessura Nominal.

Na Tabela 4.3 estdo os valores médios de tensdo cisalhante maxima das curvas

tensdo versus deslocamento para juntas com areas de colagem jateadas e espessuras

variadas.

Tabela 4.3- Valores Médios de Tensdo Cisalhante Maxima para Juntas Jateadas.

Espessura . . ~
Espess_,ura Média Desvlo Média da Tensso Desvio Piidrao
Adesivo . Padréo . Tenséo
. Adesivo Cisalhante .
Nominal . Espessura - Cisalhante
Obtida . Maxima (MPa) L
(mm) (mm) de Adesivo Maxima
0,2 0,272 0,048 8,876 1,389
0,3 0,304 0,135 7,344 1,814
0,6 0,640 0,092 5,018 0,859
0,9 0,987 0,177 3,680 0,488
1,4 1,420 0,113 4,984 1,147
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Observa-se nos graficos das Figuras 4.7 a 4.11 e nos valores da Tabela 4.3 uma
sensivel queda nos valores de tensdo cisalhante maxima com o aumento da espessura de
adesivo. Também é possivel notar uma pequena variacdo na inclina¢do das retas dos
gréficos tensdo versus deslocamento, possivelmente devido a pequenas rebarbas de
adesivo que possam ter ficado nas bordas das juntas adesivas. Embora tais excedentes
tenham sido removidos 0 méximo possivel, uma pequena quantidade presente pode ter
atuado como reforco aumentando a rigidez das juntas.

As Figuras 4.12 a 4.16 mostram os gréficos obtidos dos ensaios de cisalhamento

para as amostras lixadas com diferentes espessuras de adesivos.
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Figura 4.12 — Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Lixadas com 0,2 mm de
Espessura Nominal.
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Figura 4.13 — Tenséo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Lixadas com 0,3 mm de
Espessura Nominal.
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Figura 4.14 — Tens&o Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Lixadas com 0,6 mm de
Espessura Nominal.
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Figura 4.15 — Tenséo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Lixadas com 0,9 mm de
Espessura Nominal.
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Na Tabela 4.4 estdo os valores médios de tensdo cisalhante maxima das curvas

tensdo versus deslocamento para juntas com &reas de colagem lixadas e espessuras

variadas.

Tabela 4.4 - Valores Médios de Tens&o Cisalhante Maxima para Juntas Lixadas.

Espessura . . ~
Espess_ura Média DeSVI~O Média da Tensio Desvio Pgdrao
Adesivo . Padréo . Tenséo
. Adesivo Cisalhante .
Nominal . Espessura s Cisalhante
Obtida . Maxima (MPa) s
(mm) (mm) de Adesivo Méaxima
0,2 0,294 0,214 5,378 1,999
0,3 0,500 0,146 4,604 1,266
0,6 0,798 0,204 3,329 0,822
0,9 1,040 0,085 2,590 0,450
14 1,556 0,132 3,101 0,892

Da mesma forma que as amostras jateadas, para as amostras lixadas observa-se,

de acordo com os graficos das Figuras 4.12 a 4.16 e nos valores da Tabela 4.4, uma

sensivel queda nos valores de tenséo cisalhante maxima com o aumento da espessura de

adesivo. lgualmente nota-se uma pequena varia¢do na inclinagdo das retas dos gréaficos

tenséo versus deslocamento, possivelmente devido a pequenos excedentes presentes que

podem ter atuado como refor¢co aumentando a rigidez de algumas amostras.

Um gréfico comparativo pode ser visto na Figura 4.17 utilizando os dados das

Tabelas 4.3 e 4.4, mostrando a variagdo da média da tensdo cisalhante maxima em

funcéo da espessura de adesivo para os dois tratamentos superficiais utilizados.
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Figura 4.17 — Variagao da Média da Tensédo Cisalhante versus espessura de adesivo para os dois
tratamentos superficiais: jateamento e lixamento.

De acordo com o grafico da Figura 4.17 observa-se que a tensdo cisalhante
méaxima da junta é afetada pela espessura da camada adesiva: com o aumento da
espessura ha um decaimento da tensdo maxima cisalhante independente do tratamento
superficial aplicado na &rea de colagem. No entanto, as juntas com &reas de colagem
lixadas apresentaram valores de tensdo cisalhante maxima menores do que o0s das juntas
com areas jateadas para espessuras de adesivos equivalentes.

Ainda conforme a Figura 4.17, observa-se que os valores das médias das tensfes
cisalhantes para os dois tratamentos superficiais distintos sdo aparentemente
semelhantes com as barras de erros tendendo ao cruzamento em alguns pontos.

Dessa forma, os valores das médias das tensfes cisalhantes maximas foram

comparados par a par com auxilio de ferramentas de estatistica basica. A média da
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tensdo cisalhante maxima para o acabamento jateado na espessura 0,2 mm de adesivo
foi comparado com seu correspondente lixado de mesma espessura de camada adesiva,
e assim sucessivamente para cada espessura. Para esta comparagdo utilizou-se a
distribuicdo de Fisher para verificar se as variancias das medidas de tensdo cisalhante do
acabamento lixado e do jateado eram iguais. De posse destes resultados aplicou-se o
teste t-student para comparar as duas médias populacionais par a par, ou seja, a média
da tensdo cisalhante maxima de uma determinada espessura das amostras jateadas com a
média da tensdo cisalhante maxima de mesma espessura das amostras lixadas.

Os resultados destes testes mostraram que as médias sdo significativamente
diferentes.

Uma outra comparacdo foi realizada, através do teste de KrusKall-Wallis para
verificar se as varidncias das tensdes cisalhantes maximas eram significativamente
diferentes para amostras de mesmo acabamento superficial variando a espessura. Da
mesma forma que o teste anterior, agora utilizando a distribuicdo y - quadrado, as
médias das tensdes para uma mesma familia de acabamentos foram significativamente

diferentes.

4.2.1 — Modo de Falha das Juntas Adesivas.

As superficies de fratura das juntas adesivas ap6s 0 ensaio de cisalhamento
foram classificadas de acordo com a norma ASTM D 5573 [46]. As amostras cujas
areas de colagem foram lixadas apresentaram modo de falha adesiva, com o
rompimento ocorrendo na interface adesivo/metal para todas as espessuras de adesivo,

como pode ser visto na Figura 4.18.
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Figura 4.18 — Modo de Falha Adesiva das Amostras Lixadas, (a) Amostras com 0,2 mm de
Espessura Nominal, (b) Amostras com 1,4 mm de Espessura Nominal.

Para as amostra com areas de colagem jateadas observa-se uma influéncia da
espessura nos modos de falha das juntas adesivas.

A Figura 4.19 mostra o0 modo de fratura por rasgamento que ocorreu em 60% do
total de amostras jateadas com 0,2 mm de espessura nominal de adesivo. A falha ocorre

na matriz do compasito reforcado por fibra.
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Figura 4.19 — Modo de Falha das Juntas com Aderente Metalico Jateado com 0,2 mm de Espessura
de Adesivo: (a) Fratura por Rasgamento, (b) Fratura por Rasgamento na Amostra Superior e
Fratura Adesiva na Inferior e (c) Fratura Adesiva.
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A Figura 4.20 mostra fratura por rasgamento leve que ocorreu em 40 % do total

de amostras jateadas com 0,3 mm de espessura hominal de adesivo.

(b)

Figura 4.20 - Modo de Falha das Juntas com Aderente Metalico Jateado com 0,3 mm de Espessura

de Adesivo: (a) Fratura Adesiva na Amostra Superior e Fratura por Rasgamento Leve na Inferior,

(b) Fratura por Rasgamento Leve na Amostra Superior e Fratura Adesiva na Inferior e (c) Fratura
Adesiva.
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A Figura 4.21 mostra 0 modo de fratura coesiva que ocorreu em 40% do total de

5 amostras jateadas com 0,6 mm de espessura nominal de adesivo.

(©

Figura 4.21 - Modo de Falha das Juntas com Aderente Metalico Jateado com 0,6 mm de Espessura
de Adesivo: (a) Fratura Adesiva na Amostra Superior e Fratura Coesiva na Inferior, (b) Fratura
Adesiva e (c) Fratura Coesiva.
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A Figura 4.22 mostra 0 modo de falha coesiva de camada fina que ocorreu em

40 % do total de 5 amostras jateadas com 0,9 mm de espessura nominal de adesivo.

(©)

Figura 4.22 - Modo de Falha das Juntas com Aderente Metalico Jateado com 0,9 mm de Espessura
de Adesivo: (a) Fratura Coesiva de Camada Fina, (b) e (c) Fratura Adesiva.
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A Figura 4.23 mostra 0 modo de falha adesiva que ocorrem em 100 % das

amostras jateadas com 1,4 mm de espessura nominal de adesivo.

(©)

Figura 4.23 - Modo de Falha das Juntas com Aderente Metélico Jateado com 1,4 mm de espessura
de Adesivo: (a), (b) e (c) Fratura Adesiva.
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4.3 — Envelhecimento Higrotérmico.

De acordo com os resultados dos ensaios de rugosidade o tratamento superficial
que proporcionou uma rugosidade mais severa e homogénea foi o jateamento.
Associando este resultado com os obtidos no ensaio de cisalhamento das juntas secas,
observa-se que as com espessura nominal de adesivo de 0,2 mm apresentaram as
maiores tensdes cisalhantes, com resultados melhores para as juntas jateadas. Nas
fractografias dos modos de falha das juntas adesivas observa-se que as juntas lixadas em
sua totalidade apresentaram fratura adesiva, e que mais da metade das juntas jateadas
com 0,2 mm de espessura nominal de adesivo apresentaram fratura coesiva. Assim,
conclui-se que a melhor junta foi aquela com area metélica de colagem jateada com 0,2

mm de espessura.

4.3.1 — Ensaios de Absorcéo.

Como dito anteriormente, cinco corpos de prova com area de colagem jateada e
com 0,2 mm de espessura nominal de adesivo, confeccionados na forma de juntas
sobrepostas simples, foram envelhecidos para cada intervalo de tempo, juntamente com
cinco cupons de adesivo.

Antes de serem imersos em &gua destilada, os cupons de adesivo apresentaram
as massas e dimensfes mostradas na Tabela 4.5. Cada cupom, na condicdo seca,
apresentou em média 21,901 mm de didmetro e 11,849 mm de altura e massa de 4,3

gramas.
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Tabela 4.5 — Dimensdes e Massa dos Cupons Adesivos na Condi¢do N&o Envelhecida.

Tempo de

Envelhecimento Diametro Médio Altura Média Massa Média
(horas) (mm) (mm) )
24 22,03 11,59 4,5319
72 21,98 11,25 4,7401
120 21,73 12,65 4,2823
240 21,72 12,04 3,7882
720 21,98 11,72 3,9058
Meédia Total 21,90 11,85 4,2497

Os cupons foram imersos em agua a 60 °C e, ao serem retirados, cada grupo de

cinco amostras, de acordo com seu tempo de imersdo na agua, foram novamente

medidos com paquimetro digital para verificar a ocorréncia de dilatagcbes volumétricas e

pesados na balanga analitica com quatro casas decimais para quantificar a absorgéo de

umidade. As dimensdes médias e a massa média na condi¢do de pos-envelhecimento

podem ser vistas na Tabela 4.6.

Tabela 4.6 - Dimensdes e Massa dos Cupons Adesivos na Condicao Envelhecida.

Temp(_) de Diametro Médio Altura Média Massa Média

Envelhecimento (mm) (mm) ©
(horas) g

24 2229 12,03 4,5652

72 2214 11,18 48063

120 21,98 12,70 4,3599

240 21,93 11,95 3,087

720 22,04 11,80 4,0916

Média Total 2208 11,93 4,3463
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Observa-se uma variagdo total menor que 1% nas dimensfes dos corpos de
prova de adesivos envelhecidos. Um acréscimo relativo de 0,82% no diametro e de
0,68% na altura dos cupons adesivos, mas um acreéscimo total maior que 2 % na massa
dos adesivos envelhecidos.

A Figura 4.24 mostra o grafico de absor¢cdo em massa de umidade de cada grupo
de amostras de adesivo, plotado em conformidade com a norma ASTM D5229, com o
tempo em raiz das horas na abscissa e a porcentagem de umidade em peso na ordenada

dada pela Equagéo 4.1.

= M envelhecida M seca
Absorgao = ( Ith J +100 Equagdo (4.1)

A Tabela 4.7 mostra os valores médios de massa absorvida obtidos pela Equacao

(4.1) de acordo com as Tabelas 4.5 e 4.6.

Tabela 4.7 — Porcentagem de Massa Absorvida nos Intervalos de Envelhecimento.

Tempo de Envelhecimento % de Massa Absorvida
(horas)
24 0,7337
2 1,3964
120 1,8124
240 3,1809
720 4,7558
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Figura 4.24 — Absorg¢édo de Umidade em Fungdo do Tempo de Exposicao.

Na Figura 4.24 observa-se que a quantidade de umidade absorvida aumenta com
0 tempo de imersdo. Neste experimento, embora o grafico possa sugerir, 0 ponto de
saturacdo néo foi alcancgado. O tipo de difusdo ndo foi modelado, assim como néo foi
calculado o coeficiente de difusdo do material adesivo. Para obtengéo de tais dados ter-
se-ia que seguir o procedimento A da norma ASTM D 5229 [60], com corpos de prova
menos espessos, variagdes de temperatura e curvas de desorcao.

Os cupons de adesivo deste trabalho ndo alcangaram ponto de saturagédo, pois
suas geometrias foram inadequadas ao tempo méximo de exposi¢éo a umidade.

Néo foi avaliada e quantificada a absorcdo de a4gua pelo material compdsito do
aderente, somente o adesivo foi estudado de forma isolada. O aderente compdsito
também absorveu agua, e certamente influenciou a ligagao na interface da junta adesiva,
como pode ser Vvisto nos ensaios de cisalhamento. Entretanto ndo foi possivel quantificar
e diferir a influéncia da absor¢do de &gua pelo adesivo e pelo compdsito de matriz

polimérica reforcado por fibra de vidro.
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4.3.1.1- Anélise Microestrutural do Adesivo Envelhecido.

As micrografias das Figuras 4.25 a 4.30 mostram a variagdo microestrutural do

adesivo envelhecido.
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Figura 4.25 - Micrografia do Adesivo Sem Envelhecimento: (a)Aumento de 50 Vezes e (b) Aumento de 200
) ) Vezes.
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Figura 4.26 - Micrografia do Adesivo Com Envelhecimento de 24 horas: (a) Aumento de 50 Vezes e (b)

Aumento de 200 Vezes.
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Figura 4.27 - Micrografia do Adesivo Com Envelhecimento de 72 horas: (a) Aumento de 50 Vezes e (b)
Aumento de 200 Vezes.

(a) (b)
Figura 4.28 - Micrografia do Adesivo Com Envelhecimento de 120 horas: (a) Aumento de 50 Vezes e (b)
Aumento de 200 Vezes.

106



’ . 3 ]
v, ™ 9 y )
% g \ "ﬁ‘ 5 @ ]
. ‘— - T - : "
4 r - E a
ST e F o 6> -
- ’ - Q - s
; o 2 B 5 -
- . LB » #’ &‘ .
J A . r -
Fl d "
"n 3 [ y -_I‘ ) o
b /‘ a e L - = { \".
By 3 q- \ . - }“ ~y t
Q (b)

Figura 4.29 - Micrografia do Adesivo Com Envelhecimento de 240 horas: (a) Aumento de 50 Vezes e (b)
Aumento de 200 Vezes.
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Figura 4.30 - Micrografia do Adesivo Com Envelhecimento de 720 horas: (a) Aumento de 50 Vezes e (b)
Aumento de 200 Vezes.

De acordo com as Figuras 4.25 a 4.30, em microscopia 6tica, ndo foi observada

alteracdo microestrutural significativa na estrutura do adesivo no envelhecimento
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4.3.2 — Ensaios de Cisalhamento das Juntas Adesivas Envelhecidas

As amostras otimizadas, aquelas com &rea de colagem jateada e 0,2 mm de
espessura nominal de adesivo, foram submetidas ao envelhecimento em &gua a 60° C
em diferentes intervalos de tempo: 24, 72, 120, 240 e 720 horas. Cinco juntas
otimizadas foram confeccionadas para cada intervalo de tempo de envelhecimento,
seguindo os mesmos procedimentos descritos para as juntas nao envelhecidas.

As juntas envelhecidas foram também ensaiadas nas mesmas condi¢des que as
ndo envelhecidas. Os graficos tensdo cisalhante versus deslocamento para tais juntas

podem ser vistos nas Figuras 4.31 a 4.35.
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Figura 4.31 - Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Otimizadas Envelhecidas por
24 horas.
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Figura 4.32 - Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Otimizadas Envelhecidas por

72 horas.
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Figura 4.33 - Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Otimizadas Envelhecidas por

120 horas.
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Figura 4.34 - Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Otimizadas Envelhecidas por

240 horas.
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Figura 4.35 - Tensdo Cisalhante versus Deslocamento para Amostras Otimizadas Envelhecidas por
720 horas.
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Na Tabela 4.8 estdo listados os valores médios de tensdo cisalhante maxima das

juntas envelhecidas de acordo com os valores obtidos nos graficos das Figuras 4.31 a

4.35.

Tabela 4.8— Valores Médios de Tenséo Cisalhante Maxima das Amostras Otimizadas Envelhecidas.

. Desvio
Tempo de Med|a~da Padrao
. Tensao N
Envelhecimento . Tensao
Cisalhante .
(horas) - Cisalhante
Maxima (MPa) .
Maxima
0 8,876 1,389
24 6,644 0,622
72 5,451 1,361
120 5,168 0,752
240 4,936 0,353
720 5,461 0,360

Na Figura 4.36 pode-se observar o decaimento da tensdo cisalhante média em

funcdo do tempo de exposicao das amostras a umidade como, visto na Tabela 4.9.

Tenséo Cisalhante (MPa)

12

10

Figura 4.36 -

T T T T T T T T
10 15 20 25 30

12

t

Decaimento da Tenséo Cisalhante.
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4.3.2.1 — Modo de Falha das Juntas Adesivas Envelhecidas.

As superficies de fratura das juntas adesivas otimizadas envelhecidas ap6s o
ensaio de cisalhamento foram também classificadas de acordo com a norma ASTM D
5573 [46]. Todas as juntas nos diferentes intervalos de tempo apresentaram falhas
adesivas, com o rompimento ocorrendo na interface adesivo/metal. A Figura 4.37

mostra uma das amostras fraturadas para cada intervalo de tempo de envelhecimento.

(@ (b)

© ©

)

Figura 4.37 - Modo de Falha Adesiva para Juntas Envelhecidas Otimizadas: (a) 24
horas de envelhecimento, (b) 72 horas, (c) 120 horas, (d) 240 horas e (e) 720 horas.
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Alguns trabalhos [56,61] investigaram a durabilidade de juntas adesivas e
revelaram que é frequente a mudanga do modo de falha da junta devido aos efeitos do
envelhecimento. A principal mudanga, segundo os autores, costuma ser da fratura
coesiva para fratura na regido mais proxima da interface do aderente/adesivo. Trabalhos
anteriores estudaram a durabilidade das juntas adesivas mediante 0 uso de aderentes
metalicos com adesivos epdxi. Por exemplo, um estudo com aluminio [62] apontou
muitos fatores afetando a durabilidade das juntas, incluindo a permeabilidade da agua
no adesivo. Um outro trabalho [63], baseado na mecanica da fratura utilizou aderentes
de aco e aluminio e adesivos de base epoxi, e identificou uma mudanca de fratura
coesiva para fratura adesiva, com a falha apds o envelhecimento ocorrendo na camada
de 6xido metalico.

Embora tenha ocorrido uma mudanga no modo de falha das juntas adesivas, na
analise microestrutural nenhuma mudanca significativa foi observada, da mesma forma
que a superficie metélica da area colada ndo apresentou oxidacao, apesar das superficies

laterais das juntas terem sofrido oxidag&o severa.
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Capitulo 5 — Conclusdes

Considerando os resultados obtidos e as discussbes apresentadas, pode-se

concluir com este trabalho que:

O tratamento superficial que confere maior nivel de rugosidade para o
aderente metalico e, consequentemente, melhor ancoragem mecanica, é o
jateamento com granalha de aluminio. Nas medicdes de rugosidade as
juntas com o aderente metélico jateado apresentaram maiores valores de
Ra e Rq e, alem disso, nos ensaios de cisalhamento, as juntas jateadas

suportaram as maiores tensdes cisalhantes.

N&o foi possivel quantificar a contribuicdo das teorias de adesdo dos
materiais, mas pode-se destacar a contribuicdo da interligacdo mecanica
na adesdo das juntas deste estudo devido a melhor adeséo encontrada nas

amostras com rugosidades mais pronunciadas.

A tensdo cisalhante méaxima na curva tensdo cisalhante versus
deslocamento das juntas adesivas é influenciada pela espessura do
adesivo, independente do tratamento superficial aplicado na area de
colagem. Com o aumento da espessura de adesivo ha um decréscimo na

tensdo cisalhante méxima que pode ser suportada pelas juntas adesivas.

A espessura nominal étima de adesivo é de 0,2 mm, a menor espessura

estudada. As juntas adesivas com a menor espessura nominal suportaram
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as maiores tensbes cisalhantes, independentemente do tratamento

superficial utilizado no aderente de metal.

O modo de falha das juntas adesivas sofre influéncia do tratamento
superficial do aderente de aco e da espessura da camada de adesivo. Para
familia de juntas lixadas observou-se a fratura adesiva para todos os
corpos de prova ensaiados nas diferentes espessuras. Nas juntas jateadas,
observa-se nitidamente a influéncia da espessura. Nos corpos de prova
com espessura nominal de 1,4 mm de adesivo a fratura adesiva ocorreu
em 100% do total de cinco amostras ensaiadas e para as juntas jateadas
com espessuras nominais menores, 0 modo de falha variou de fratura por
rasgamento para as menores espessuras, a fratura coesiva para espessura

intermediaria.

Das conclusdes anteriores e de acordo com a classificacdo dos modos de
falha das juntas adesivas, tem-se que a junta de adesivo 6tima € a jateada

com espessura nominal de 0,2 mm de adesivo.

A absorcdo de umidade prejudica o desempenho mecénico das juntas
adesivas. A tensdo cisalhante méaxima decresce com o tempo de

exposicao das amostras a umidade.

O envelhecimento influencia 0 modo de falha da junta adesiva. As juntas
otimizadas, na condigdo ndo envelhecida, apresentaram fratura por
rasgamento, e apos o envelhecimento, apresentaram falhas adesivas em

todos as amostras ensaiadas nos diferentes intervalos de tempo de
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imersdo em agua. Tal fato pode representar um comprometimento da

junta quando exposta a umidade sem proteg&o.

Nas juntas envelhecidas ndo foram observadas oxidagGes no aderente
metalico apds a fratura. Embora as faces laterais das juntas adesivas
envelhecidas tenham sido atacadas pela umidade, o aderente de metal

ndo sofreu corrosdo, mesmo para 0 maior tempo de imersédo em agua.

Ndo foi observada alteracdo microestrutural no adesivo apds o

envelhecimento.

Para continuacao do estudo, séo feitas as seguintes sugestoes:

Realizar medidas de angulo de contato do adesivo com as superficies

aderentes.

Utilizar a mesma metodologia adotada para as juntas de cisalhamento,

nos estudo das juntas de topo.

Verificar o modelo de absorcdo de agua dos polimeros da matriz do

aderente compdsito e também do adesivo utilizando corpos de prova de

dimens6es adequadas.
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e Verificar a influéncia da absorcdo de dgua na temperatura de transicao
vitrea dos polimeros utilizados nas matrizes do aderente composito e do

adesivo.

¢ Realizar envelhecimento a temperatura ambiente para verificar a possivel
influéncia da dilatacdo térmica dos materiais utilizados nas juntas

adesivas.

o Verificar a contribuicdo da ligagdo quimica na adesdo através da

caracterizacdo da superficie quimica do aco e do epoOxi por meio de

espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios-X (XPS).
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