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PISANU, L. Estudo da forca de adesdo em polimeros dissimilares obtidos pelo
processo de injecdo multicomponente: Aplicagdes em Compoésitos com Fibra de

Coco. 159 f. 2018. Tese (Doutorado no Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia
Industrial — PEI), Universidade Federal da Bahia. 2018.

RESUMO

A exigéncia crescente do mercado consumidor por produtos com tecnologias sustentaveis
tem motivado o setor produtivo a investir em novos produtos. Aplicagdes industriais
utilizando compositos com fibras naturais estdo mais frequentes na industria; contudo ¢
compulsoria a necessidade de atingir requisitos de design e qualidade. Inovagdes
tecnologicas usando compositos com fibras vegetais com o processo de injecao
multicomponente exigem investigacdes na busca por solugdes que visem uma produgdo
mais aprimorada, preservando as propriedades fisicas da fibra. Neste sentido, pesquisas
tém sido conduzidas principalmente no que se refere ao entendimento das propriedades
de adesdo das pecas sobreinjetadas, mediante seu processamento em ferramentas
industriais, onde ficou evidenciado uma lacuna de informacodes. Neste estudo foi
desenvolvido um compésito de polipropileno com 30% de fibras de coco adicionado a
um agente de acoplamento visando promover o melhor compatibilizagdo entre as fibras
na matriz polimérica, proporcionando assim reforgo estrutural. A partir da confecgdo de
um molde de injecao multicomponente, baseado na geometria do corpo de prova ISO 527,
tipo I, foram obtidas amostras sobreinjetadas com polipropileno e compositos de fibra de
coco a fim de avaliar a forca de adesdo em materiais dissimilares. As técnicas de
caracterizacdo para os materiais compdsitos incluiram propriedades mecanicas sob tracao
e impacto, microscopia eletronica de varredura e analise térmica. Para o atendimento do
objetivo deste estudo em avaliar a for¢a de adesdo entre compositos com fibra de coco e
o polipropileno, foi especialmente desenvolvido um dispositivo para ensaios de forca de
adesdo através da andlise por cisalhamento. Os resultados obtidos indicaram que o
composito sem agente de acoplamento apresentou uma for¢a de adesdo cerca de 30%
superior aos compositos aditivados, favorecida pelo mecanismo de ancoragem mecanica.
Por ultimo foram realizados experimentos para avaliar o efeito das varidveis de processo
e da area de sobreposi¢do, na for¢a de adesdo das amostras produzidas por sobreinjegao.
As condigdes experimentais seguiram um delineamento estatistico com 4 fatores em dois
niveis com nivel de significancia de 5%. Os resultados obtidos indicaram que a forca de
adesdo cresceu exponencialmente com a area de sobreposigdo. A temperatura de processo
e a vazao de injecao se destacaram como os fatores mais significativos para o incremento
na for¢a de unido dos materiais. Portanto, neste trabalho, a metodologia para avaliacao da
forca de adesdo de compdsitos poliméricos obtidos por inje¢do multicomponente, com o
uso do dispositivo, mostrou-se eficaz, podendo ainda ser aplicada para avaliagdo da forca
de adesdo de materiais dissimilares, incluindo madeiras e unides hibridas de
polimero/madeira, polimero/metais, madeira/metais e outros sistemas binarios unidos
com adesivos.

Palavras-chave: Inje¢do Multicomponente. Compdsitos. Adesdo de polimeros. Fibra
de coco.



PISANU, L. Study of the adhesion strength between dissimilar polymers
obtained by the multicomponent injection molding process: Applications in

Coconut Fiber Composites. 159 f. 2018. Thesis (PhD from the Graduate Program in
Industrial Engineering — PEI), Federal University of Bahia. 2018.

ABSTRACT

The market consumer increasing demand for products with sustainable technologies has
motivated the industry to invest in new development models. Industrial applications using
natural fiber composites became frequent in the industry; however, they need to achieve
design and quality requirements. Technological innovations using natural fiber polymer
composites with multi-component injection process require investigation of solutions to
optimize production, preserving physical properties of the fiber. However, research have
been conducted to understand adhesion properties of the over injected parts, through
industrial processing tools, where an information gap was evidenced. In this study, a
polypropylene composite with 30% of coconut fibers was added with a coupling agent to
promote the best fiber wetting into the polymer matrix, providing thus structural
reinforcement. From an injection mold impression based on ISO 527 geometry, type I,
composite samples were obtained with polypropylene and coconut fibers to evaluate the
bond strength of the dissimilar materials. Characterization techniques in the natural fiber
polymer composites were mechanical properties under load, Izod impact, Scanning
Electron Microscopy and thermal analysis. In accordance with the purpose of this study
to measure the adhesion strength between composites with coconut fiber and the
polypropylene, a special device for evaluating adhesion shear strength was developed.
The results indicated that the composite without coupling agents obtained greater
adhesion, higher than 30% in relation to the additived composites, mainly due to
mechanical anchoring mechanism. Finally, experiments were carried out to characterize
the effect of process variables and overlap area on the shear adhesion strength of over-
injection samples. Experimental conditions followed a statistical design with four factors
in two levels obtained through a statistical software, according to the 5% of significance
level. Results indicated that the adhesion force increased exponentially with the overlap
area. The temperature process and the injection flow were the most significant variables
for increasing the adhesion shear strength. Therefore, in this work, the methodology for
evaluating the adhesion strength of polymer composites obtained by multi-component
injection, with the use of the pure shear force device, revealed to be effective. Moreover,
it can be applied to evaluate bond strength of dissimilar materials, including joints
between polymer/wood, polymer/metals, wood/metals and other binary systems bonded
with adhesives.

Keywords: Multicomponent Injection Molding. Composites. Polymers Adhesion.
Coconut fiber
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1 INTRODUCAO

O uso crescente de materiais poliméricos vinculados a um aumento de requisitos de
funcionalidade levaram designers e projetistas ao uso combinado de materiais poliméricos.
Estas tecnologias foram especialmente difundidas pelos processos especiais de moldagem por
injecdo. Outros fatores que também influenciaram o surgimento desta classe de artigos foram
a necessidade de reduzir custos e melhorar o desempenho de produtos técnicos incorporando

mais fung¢des em apenas um componente (WARGNIER et al., 2014).

O processo de moldagem por inje¢do ¢ um processo ja consolidado e proporciona obter
alta produtividade e pecas com grande liberdade de formas. Esse processo permite a obtengao
de componentes ou pecas economicamente viaveis, eficientes e com possibilidade de
combinar materiais com caracteristicas diferenciadas como por exemplo os compdsitos
poliméricos. O processo de obten¢ao de materiais compdsitos com fibra vegetal para producao
de artigos injetados ¢ um tanto complexo. Na etapa de preparagdo exige um tratamento
especial na selecdo, trituragdo e secagem além de, cuidados no processamento no sentido de

evitar a degradagao das fibras que sdo mais sensiveis ao calor e altas taxas de cisalhamento.

Os chamados multimateriais produzidos pelo processo de injecdo combinada
apresentam vantagens relacionadas ao design, fabricagdo e montagem tais como: tempo e
custos de manufatura reduzidos, qualidade do produto final e menor necessidade de mao-de-
obra (ASHTON et al., 2016). Estes requisitos geralmente nao podem ser alcancados com um
produto composto de um unico material. Portanto, existe uma propensdo em desenvolver
produtos que combinam polimeros commodities com materiais diferenciados, incluindo
blendas e compdsitos com cargas particuladas ou fibrosas, agregando propriedades unicas
que nao poderiam ser atingidas através do processo tradicional de moldagem por injecao

(NAM HYUNG KIM, 2007).

A tecnologia de injecdo multicomponente ¢ um processo que permite a entrada
sequencial de materiais distintos em sec¢des variadas da cavidade do molde e, vem sendo
aplicada para obtencdo de artefatos com geometria mais simples até pegas de alta
complexidade. O produto final ¢ uma pega Unica, composta de polimeros com propriedades
mecanicas diferenciadas que devem manter a regido de fronteira avistada e estarem fortemente

ligados um ao outro (PATANKAR, 2010).
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Em se tratando da regido de fronteira entre os dois materiais, a descri¢do da ligacao que
ocorre entre eles nao € uma tarefa simples, e pode ser considerada como uma soma de diversas
forcas de origens fisicas e quimicas que se sobrepdem e influenciam umas nas outras.
Conhecer o principal mecanismo de adesdo entre dois materiais termoplésticos tornou-se uma
tarefa multidisciplinar para pesquisadores, pois envolve, entre outros problemas, a afinidade
quimica entre os materiais, caracteristicas da superficie, reologia, andlise de tensdes, ciéncia

dos polimeros, estatistica e analise de fratura (AWAJA et al., 2009).

Apesar de existir no mercado brasileiro um grande numero de produtos injetados com
materiais compositos obtidos com fibras vegetais, ainda ¢ raro encontrar aplicagdes de
produtos obtidos por sobreinjecao com estes materiais. Estudos do processo de sobreinjecao
geralmente limitam-se a investigacdo da forca de adesdo entre polimeros mais rigidos com
polimeros flexiveis (elastomeros termoplasticos) muito usados pela industria na fabricagdo de

utensilios domésticos, ferramentas manuais e de higiene pessoal (PEIXOTO, 2009).

Desta maneira este trabalho se propde a investigar a forca de adesdao de polimeros
dissimilares rigidos, sendo um na forma de compdsito, obtidos pelo processo de sobreinjecao.
Neste estudo, foi considerado a forca de adesdo por meio do cisalhamento puro entre as faces
dos materiais, sem a inferéncia de for¢as secundarias resultante do momento fletor, comum

em testes de tracdo em juntas sobrepostas.

1.1 JUSTIFICATIVA

O crescente interesse por pecas injetadas com caracteristicas estéticas diferenciadas e
de maior valor agregado, mais especificamente as que envolvem o acabamento do produto
injetado, tem motivado pesquisadores a realizarem investigacdes acerca deste tema. No
processo de moldagem sobre insertos ou sobreinjecdo de dois materiais, ainda se faz
necessario compreender melhor o processo de adesdo entre a partes. Este entendimento podera
favorecer a melhoria da qualidade das pegas e a possibilidade de desenvolvimento de produtos

ecologicamente corretos ou ditos amigaveis (ecofriendly), oriundos de fontes renovaveis.

O aumento do uso de plasticos firmemente aderidos pelo processo de injecdo, resulta
em vantagens inerentes oferecidas por juntas soldadas mecanicamente, particularmente o
alivio de estresse e quebra por tensao. Entretanto, com a crescente demanda dos multimateriais

avaliar a forca de unido entre as partes, tornou-se uma necessidade emergente. Através da



24

adogdo de testes padronizados poderemos mensurar os valores de forga obtidos para juntas

estruturais prevendo falhas no produto que poderiam resultar em lesdes humanas.

Durante o levantamento bibliografico realizado na técnica de inje¢do de dois ou mais
materiais na mesma pega, verificou-se que a maioria dos estudos se limita a verificar os efeitos
das condi¢des de processamento na unido e na for¢a de adesdo entre polimeros rigidos com
elastdmeros termoplasticos ou materiais da mesma familia. Este trabalho, sob o ponto de vista
ecologico-sustentavel e pensando no futuro, se propde a potencializar aplica¢cdes das fibras
vegetais abundantes no Brasil, utilizando compdsitos a base de fibra de coco, promovendo o
uso correto de recursos naturais e, atraindo o mercado consumidor para produtos de fonte
renovavel. Sob a visdao da ciéncia, existe uma lacuna de informag¢des sobre o mecanismo de
adesdo em produtos sobreinjetados, principalmente daqueles onde um dos componentes ¢ um
composito com fibra natural. Além disso, o elevado custo para investigacdo da
compatibilidade e ades@o entre polimeros dissimilares acaba limitando a industria de
transformagdo em utilizar novos materiais no processo de moldagem por injecao
multicomponente. As propriedades de adesdo desconhecidas dos novos materiais acabam
limitando a sua aplicag@o devido aos custos na avaliacdo das interagdes entre os polimeros.
Considerando os aspectos citados, o presente trabalho utilizara compdsitos com fibra de coco
na sobreinjecao de pecas multicomponentes, avaliando a influéncia das condi¢gdes de processo
na forca de adesdo entre os materiais. Este estudo se propde a mensurar a forca de adesao,
correlacionando com a for¢a de cisalhamento pura, necessaria para separar dois materiais
poliméricos sobreinjetados. Para tanto, foi necessario projetar um novo dispositivo que fosse
adequado para realizagdo de tais testes com base em materiais poliméricos, gerando assim

uma patente de invencgao.

1.2 OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem por objetivo geral avaliar a forca de adesao de compositos com fibra
de coco e o polipropileno, ditos materiais dissimilares, obtidos pelo processo de sobreinjecao.
Para o alcance do objetivo geral, torna-se necessario o estabelecimento e cumprimento de

alguns objetivos especificos.
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1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Verificar a viabilidade de produgdao de compdsitos de polipropileno e fibra de coco
com diferentes agentes de acoplamento para moldagem por inje¢ao;

e Avaliar as propriedades mecanicas, morfoldgicas e de molhamento (angulo de contato)
dos compositos;

e Desenvolver um protétipo de molde de injecdo, baseado na geometria do corpo de
prova tipo I da norma ISO 527, que possibilite a sobremoldagem de dois polimeros com
overlap variavel (area de sobreposi¢cdo) entre eles;

e Avaliar a forga de adesdo e o estado de deformagdo entre os materiais compositos € o
polipropileno, auxiliado pela tecnologia de Correlacdo Digital de Imagens (DIC);

e Avaliar a forca de adesdo através do esforgo de cisalhamento puro entre os materiais
compositos e o polipropileno sobremoldado.

e Comparar a for¢a de adesdo obtida por ensaio de tracdo em junta sobreposta simples

(ASTM D3163-01) e esfor¢o de cisalhamento puro.

e Avaliar a influéncia dos agentes de acoplamento na forca de adesdo dos multimateriais
elaborados;

¢ Correlacionar, com o auxilio de ferramentas estatisticas de experimentos, a influéncia
das macrovariaveis de processo (temperatura do fundido, vazdo de inje¢do, pressdo de

recalque) e overlap na forga de adesdo entre os materiais dissimilares.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Visando facilitar a compreensdao do tema abordado nesta tese, serdo apresentados
conceitos relacionados aos assuntos investigados no desenvolvimento desta pesquisa, de
forma a atuarem como um embasamento tedrico. Primeiramente serdo abordados os
fundamentos e principais consideragdes sobre o processo de moldagem por injec¢ao, enfocando
principalmente na tecnologia de inje¢do multicomponente. Posteriormente serdo abordados
conceitos de fabricacdo de moldes de injecdo, focando no desenvolvimento de um molde que
permite justaposi¢ao de superficies, mais especificamente para obtengdo de corpo de prova
para teste de adesdo. Na sequéncia apresentaremos as matérias-primas utilizadas no
experimento e conceitos de compdsitos, finalizando com uma revisdo sobre o fendomeno da
adesdo entre polimeros. No decorrer desta revisao buscamos o estado da arte sobre trabalhos
envolvendo compositos com fibras vegetais, tecnologia de inje¢do multicomponente,
mecanismos de adesdo bem como propor uma solu¢do inventiva de avaliagdo da forga de

unido entre polimeros.

2.1 MOLDAGEM POR INJECAO

Neste topico serdo apresentadas as bases conceituais e tedricas sobre o processo de
moldagem por inje¢do. Fenomenos fisicos que ocorrem durante o escoamento do polimero no
interior da cavidade do molde bem como, o efeito das varidveis de processo nas caracteristicas
do produto final. Sdo conceitos fundamentais para a discussdo dos resultados a serem

apresentados.

A moldagem por inje¢ao ¢ um dos mais importantes processos industriais para obten¢ao
de produtos plasticos em larga escala (ESTACIO, 2004). O processo consiste essencialmente
na fusdo do polimero dentro de um cilindro aquecido e sua inje¢@o sob pressdo no interior de
um molde, onde resfria rapidamente e toma a forma final. Esse processo ¢ dividido
essencialmente em quatro estagios: preenchimento, recalque, plastificagdo e resfriamento,
destacados no esquema do ciclo de injecdo apresentado na Figura 1, e serdo descritos no

transcorrer do trabalho.
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Figura 1: Ciclo da moldagem por injegdo, desde o fechamento até a extragdo, passando pelas fases
de preenchimento, recalque, plastificacdo e resfriamento.

Fechamento do
molde

Encosto do bico

Extracdo
Abertura do Preenchimento
molde
Resfriamento Recalque

Fonte: Adaptado de Plastifaz (http://www.plastifaz.com.br/injecao-de-plastico-3/).

2.1.1 Variaveis de Controle do Processo

Na moldagem por injecdo as condi¢cdes de processo e as propriedades da resina
polimérica estdo diretamente correlacionadas com a qualidade do produto final conforme

diagrama da Figura 2.

Figura 2: Correlacdo entre produto, processo e resina termoplastica

Produto
*Propriedade
<Aparéncia
*Custo

’ Pr
Resina ocesso

; sTemperatura
Densidade H .
Ao B *Pressao
sIndice de Fluidez .

«Ciclo

*Distrib. Pe_sc.: Molecular « Design do Molde
«Aditivos

Fonte: Adaptado de Rosato (2000).
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Segundo Cavalheiro (2007), as principais macrovariaveis que controlam o processo de
injecdo e devem ser ajustadas de forma obter uma peca com bom aspecto visual e dimensional

sao:

e Temperatura da Massa: ¢ a temperatura programada no painel de controle da injetora
e que garante o fluxo do polimero no interior da cavidade do molde. Por razdes de qualidade,
a temperatura média do polimero ao longo do moldado deveria ser mantida a mais constante
possivel. Pode-se assumir a temperatura de injecao como referéncia inicial, mas ao longo do
processo seu valor ¢ em geral alterado por efeito das demais variaveis, principalmente pelo

cisalhamento gerado pelas altas velocidades de injecao.

e Taxa de Resfriamento: ¢ a velocidade que o material troca calor com a parede do
molde; isso modifica, por exemplo, o grau de cristalinidade e/ou o tamanho dos cristais do
material, tendo efeitos importantes nas propriedades dimensionais, mecanicas, térmicas e
oticas do moldado. A taxa de resfriamento ¢ modificada pela condutividade térmica do
material do molde, tempo de resfriamento estabelecido na programacdao da injetora e

temperatura do fluido de refrigeracdo que circula pelo molde;

e Pressdo na Cavidade: Atribui-se, como referéncia, a pressdo maxima atingida durante
a moldagem; essa variavel controla a quantidade de material injetado no molde e a precisdo
dimensional das pecas. Uma pressdo excessiva na cavidade pode gerar tensdes residuais e

empenamento no moldado.

e Velocidade de Escoamento: ¢ a velocidade com a qual o material flui pela cavidade
durante o preenchimento; estd fortemente associada a taxa de cisalhamento e, por isso, tem
efeitos sobre temperatura da massa, orientagdo molecular, degradacdo e tensdes residuais.
Usualmente a fase de injecdo ¢ realizada sob condi¢des de velocidade controlada. Isso
significa que o parafuso empurra o material plastificado para dentro da cavidade mediante um

perfil de velocidades, as quais podem ser programadas com valores diferenciados.

2.1.2 Variaveis de Controle da Maquina Injetora

Para assegurar a qualidade e reprodutibilidade das pecas injetadas, a maquina injetora
oferece um conjunto de opgdes que pode ser alterada e ajustada no sentido de otimizar a

producdo. As variaveis de controle do processo sao aquelas que alteram as caracteristicas da
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matéria-prima, ou propriedades ditas internas, como orientacdo e relaxagao molecular,

morfologia (microestrutura), compactacdo, tensdes residuais e estrutura quimica (por

degradacdo ou reticulacdo). Sdo estes valores adequados e ciclicamente repetidos, que

garantem a qualidade e a reprodutibilidade das propriedades mecanicas, dimensionais,

térmicas, Oticas, ¢ acabamento superficial, além de evitar o surgimento de defeitos como

rechupes, empenamentos, bolhas, etc. (CAVALHEIRO, 2007; PEIXOTO, 2009). As

principais variaveis operacionais (ou parametros de programacao) que agem sobre as varidveis

de controle do processo sdo:

II.

II1.

Velocidade de Avanco da Rosca Plastificadora: Usualmente a fase de injecdo ¢
realizada sob condig¢des de velocidade controlada. Quanto maior for o valor programado,
maior serd a velocidade de escoamento do material pela cavidade, aumentando a
dissipacdo viscosa de calor decorrente do cisalhamento; portanto, tal varidvel também

contribui para alterar a temperatura da massa.

Pressiao de Injecdo: ¢ a pressao necessaria para promover o preenchimento da cavidade
pelo material pléstico fundido. A pressao de inje¢cdo tem que ser suficiente para garantir
a velocidade do movimento axial do parafuso durante as etapas de injegdo
(preenchimento), e por consequéncia pressao na cavidade. A intensidade da pressdo de

injecdo depende de alguns fatores tais como:

Tipo de material - quanto maior a viscosidade do material, mais dificil ¢ o
preenchimento da cavidade, exigindo maiores pressdes de inje¢do para fazer o

material fluir e preencher a cavidade completamente num tempo curto.

Complexidade da pega - curvas, ressaltos, nervuras e paredes finas dificultam o fluxo
do material dentro da cavidade, além de provocar o seu resfriamento precoce. Devido
a estes obstaculos, o nivel da pressdo de inje¢ao deve ser maior que em pegas menos
complexas, principalmente em pecas de parede fina que exigem pressdes elevadas

para garantir altas velocidades de injecgao.

Temperatura do molde - quanto maior a temperatura do molde, menor serd a perda
de temperatura do material durante o preenchimento da cavidade, diminuindo assim
o aumento da viscosidade do material. Dessa forma, ¢ possivel utilizar pressdo de

injecdo menor quando se usa temperaturas apropriadas no molde.

Pressdo de Recalque: também chamada de segunda pressao de inje¢do, comega a atuar

quando a pega ja esta completa. Normalmente o recalque se realiza a baixa pressao (~50%
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da Pressdo de Injecdo) e, possui a finalidade de compensar a contragdo volumétrica que a
peca apresenta ao resfriar-se. Esta pressdo deve atuar até a que o material, ou canal de
injecdo, solidifique. Uma pressdo excessiva nesta fase de compactacdo pode produzir
cristalizacdo induzida por pressao, e dificultar a desmoldagem das pegas enquanto baixas

pressodes de compactagao podem produzir marcas superficies nas pegas moldadas.

Tempo, Posiciio ou Pressao de Comutacao: estabelece o momento em que o avango do
parafuso deixa de ser controlado pela velocidade programada (fase de inje¢ao) e passa a
respeitar a pressao de recalque preestabelecida, marcando a transi¢do entre inje¢do e
recalque. Esta comutagdo pode ser determinada pela programagao de limites de tempo,
posi¢ao do parafuso, pressao hidraulica, ou pressdo na cavidade (lida por transdutores

dedicados).

Temperatura do Cilindro de Aquecimento: deve ser programado no painel da maquina
para garantir a temperatura minima de plastificagdio e escoamento do polimero. E
recomendavel consultar a ficha de informacdes do material fornecido pelos fabricantes

de resinas.

Tempo de Residéncia: ¢ o tempo que o material permanece no cilindro de plastificacao.

Tem influéncia na temperatura de massa e pode provocar degradagdo térmica.

Velocidade de Rotac¢ao do Parafuso: de maneira analoga a programacao da temperatura
do fundido, os valores de velocidade de rotagdao do parafuso devem ser extraidos também
de fontes como fornecedores de matérias-primas, handbooks etc. Esses valores de rotagao
estdo associados aos valores de velocidade tangencial ao qual o polimero deve ser

submetido para que seja adequadamente plastificado sem sofrer degradacao.

Temperatura do Fluido de Resfriamento do Molde: controla a temperatura das paredes
da cavidade do molde. A temperatura do molde ¢ de fundamental importancia para as
seguintes caracteristicas do produto: aparéncia superficial, contragdo, tensdes residuais,

uniformidade da estrutura morfoldgica do polimero injetado e empenamentos;

Vazao do Fluido de Resfriamento do Molde: da mesma forma que a variavel anterior,
controla a taxa de resfriamento. O regime de escoamento do fluido de resfriamento dentro
dos canais devera ser sempre turbulento (i.e., nimero de Reynolds maior que 2300).
Nessa situacdo o coeficiente de transferéncia de calor para o fluido de resfriamento
aumenta, tornando a troca térmica entre este € o polimero dentro da cavidade mais

eficiente.
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* Tempo de Resfriamento: ¢ o tempo programado na maquina em que a peca fica no
interior do molde se resfriando. Na pratica, o resfriamento ocorre desde 0 momento em

que a resina sai do canhdo de injecdo até a ejecdo da peca.

= Contrapressao: ¢ a pressao do atuador do parafuso contraria ao seu retorno durante a
etapa de dosagem. Quanto mais elevada, maior ¢ a dificuldade do retorno da rosca,
aumentando o cisalhamento no material. Tal fator ¢ conveniente apenas quando se deseja

melhorar a homogeneizagdo, de um pigmento por exemplo.

* Curso de Dosagem: ¢ o curso (de recuo do parafuso) necessario para produzir o
preenchimento volumétrico, a pressurizacao e o recalque do fundido dentro da cavidade

do molde.

* Pressao de Fechamento: ¢ usada para regular e manter fechadas as partes: macho e
fémea do molde. Desta forma ela tem por objetivo suportar a pressdo de inje¢do, ndo
permitindo que o molde se abra durante o ato de injetar. De forma abrangente sdo 3 as
pressoes que atuam durante o fechamento do molde: 7) inicio de fechamento; i7) seguranga

do molde; iii) travamento;

* Forca de Fechamento: toda Injetora deve manter o molde bem fechado enquanto
pressdes (injecdo, pressurizagdo e recalque) sdo exercidas. Essas pressdes forcam a
abertura das placas do molde e pode vazar material (gerando rebarbas). A forca de
fechamento de uma injetora deve ser sempre superior a maxima pressao de processo. Para
determinar essa forca ¢ necessario avaliar a pressdo média exercida pelo material na
cavidade durante a fase de inje¢do e, caracteristicas da peca a ser obtida como: espessura
das paredes; comprimento e tortuosidade do percurso do fluxo e grau de acabamento das

paredes internas da cavidade.

O ciclo completo de moldagem por injecdo pode ser acompanhado pelo grafico de

pressdo e vazdo na cavidade em funcdo do tempo, conforme ilustrado na Figura 3.
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Figura 3: Perfis de pressdo na cavidade de um molde
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Fonte: Adaptado de Huang (2007).

Segundo Huang (2007) em um processo tipico de injecdo ha varias etapas da pressdo
dentro da cavidade. O preenchimento ¢ iniciado no ponto A (Figura 3) com molde vazio, sem
resisténcia ao fluxo e a pressao se mantém constante até o ponto B. A partir deste ponto o
polimero fundido toca na parede do molde e a pressdo aumenta constantemente devido ao
preenchimento da cavidade. A fase de preenchimento ¢ completa no ponto C, onde a cavidade
¢ ocupada pelo material fundido sem ser compactado. A partir deste ponto ocorre a
compressao do material que garantira que o polimero cubra toda a superficie da cavidade do
molde, copiando a sua geometria e detalhes, atingindo rapidamente o valor “Pmaxima”’ N0 ponto
D. Em seguida, o material fundido dentro da cavidade ¢ mantido sob pressao (empacotamento)
e, mais material ¢ adicionado para dentro da cavidade para compensar a contracao volumétrica
causada pelo resfriamento, garantindo assim a cavidade completamente preenchida sem
deformacdes. Este processo continua até que o canal de injecao esteja congelado, conforme
marcado no ponto E. A fase final de resfriamento vem em seguida e continua até o final do
ciclo. E nessa fase que o material fundido gradualmente se solidifica & medida que o liquido
refrigerante que circula dentro dos canais de resfriamento no molde removendo o calor. O
resfriamento e as taxas de solidificacao determinam a velocidade da diminuigdo da pressao na

cavidade e a extragdo da peca.
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No processo de moldagem por injecao, a evolugdo da pressdao na cavidade do molde ¢
um indicador para garantir a qualidade da pega e manutencao de tolerancias e dimensionais.
O controle da pressdo na cavidade ¢ vital para garantir que o perfil de velocidade de injecdo
seja respeitado, evitando que uma peca saia com marcas de contragdo ou fique muito
compactada, gerando tensdes residuais no moldado. As variagdes dimensionais ao longo do
caminho de fluxo sdo diretamente relacionadas com a pressao na cavidade, a partir da qual
atribui-se importancia em relagdo a qualidade final das pegas (KURT et al., 2009). A Figura
4 apresenta a evolugdo da pressdo obtida por um sensor dentro da cavidade do molde durante

o processo de injecao e pode ser associada ao grafico representativo da Figura 3.

Figura 4: Perfil das pressoes no interior da cavidade de um molde.
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Fonte: Adaptado de (https://www kistler.com).
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A Tabela 1 apresenta um resumo dos efeitos produzidos pela alteragao de cada uma das

variaveis de controle sobre o processo de inje¢do € o componente injetado.
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Tabela 1: Efeito das variaveis de controle no processo de inje¢do € no componente injetado

Temperatura

Variavel de Efeito sobre Pressao de Camada , ~ Orientagao
s L L. do Polimero  Contragdo

Controle a Variavel Injecdo  Solidificada . Molecular
na Cavidade

Temperatura de Y Reduz Reduz Aumenta Aumenta Reduz

Massa ‘ Aumenta Aumenta Reduz Reduz Aumenta

Velocidade de # Aumenta Reduz Aumenta Reduz Aumenta

Escoamento l Reduz Aumenta Reduz Aumenta Reduz
Geralmente

Taxa de t Aumenta Aumenta Reduy Reduz Aumenta

Resfriamento l Reduz Reduz Geralmente Aumenta Reduz

Aumenta
Pressao na f Aumenta Aumenta  Sem Efeito Reduz Aumenta
Cavidade 3 Reduz Reduz Sem Efeito  Aumenta Reduz

Fonte: Peixoto (2009).

As varidveis de inje¢do atuam durante todo o processo de moldagem e resfriamento, e
podem ter valores diferenciados conforme o local da cavidade analisado. Por exemplo, a taxa
de resfriamento do material em contato com a parede da cavidade do molde ¢ muito maior do
que a do material que estd fluindo no centro da espessura da cavidade, distante da parede do
molde, isto sem considerar que a taxa de resfriamento varia de regido para regido da cavidade

devido a heterogeneidade da temperatura da superficie do molde (PEIXOTO, 2009).

2.1.3 Morfologia do Escoamento de Polimeros Através da Espessura

Um problema tipicamente encontrado em processos de moldagem por inje¢do € o
escoamento do polimero fundido em uma cavidade estreita, caracterizado pela alta
viscosidade (ESTACIO, 2004). A estrutura do polimero ¢ feita de longas cadeias de
moléculas, o que leva a um comportamento reoldgico complexo no polimero fundido. Durante
o fluxo do material dentro da cavidade do molde, o polimero ¢ submetido simultaneamente ao
cisalhamento e aquecimento pelas resisténcias do cilindro da unidade de injecao.
Imediatamente quando entra em contato com a parede do molde sofre um resfriamento rapido,
congelando sua camada mais superficial. A Figura 5 apresenta a se¢ao transversal, ao longo
da espessura da pega, do perfil do escoamento do material plastico dentro da cavidade do

molde.

Em um corte paralelo ao fluxo em uma amostra de polipropileno injetado apresentado
na Figura 5, podemos observar uma estruturagao basica em 4 camadas ao longo da espessura

de pecas (Jaruga e Bociaga, 2007), as quais sdo:
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e Pele (Skyn Layer);

e Zona de Cisalhamento — maior orientacdo (Oriented Core Zone — Shear
Layer);

e Zona de Transicdo (Transient Zone);

e Nucleo (Core Layer - Non-Oriented Zone).

Figura 5: Micrografia e o diagrama de fluxo de inje¢ao de um polipropileno

Cad‘eialls. DiZtrit?uigéo
Poliméricas da velocidade
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Frente de flox

(Fountain Flow)

Fonte: Adaptado de Jaruga e Bociaga (2007); Jong et al. (2016).

Durante o movimento a massa polimérica escoa com velocidade maior no centro e a
frente de fluxo se deposita nas paredes do canal resfriando o polimero, o que gera um grau de
orientacdo molecular diferenciado ao longo da se¢do transversal da pega. Observa-se os perfis
de velocidade da massa fundida da Figura 5, distribuidas da seguinte forma: (a) as particulas
do fundido ao atingirem a frente de fluxo do polimero se resfriam em contato com o ar
existente dentro da cavidade e gerando um aumento de sua viscosidade, proporcionando um
estiramento (fluxo elongacional ou extensional), entrando em contato em seguida com as
paredes frias da cavidade do molde, o que provoca sua solidificagdo quase que
instantaneamente (PEIXOTO, 2009). A desaceleracdo no escoamento dentro da cavidade,

leva a um fluxo perpendicular a parede do molde refletindo um comportamento similar a um
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chafariz (fountain flow); (b) fluxo com perfil de velocidades parabolicos; (c) camada
congelada (pode crescer mais, estagnar ou decrescer, dependendo da relacdo entre troca e
geracdo de calor por atrito. Na regido de solidificacdo do material, nenhum fluxo adicional
pode ser verificado. Entre as duas camadas solidificadas encontra-se o nucleo fundido do
material, que continua fluindo (MANRICH, 2005).

E importante analisar os efeitos ndo isotérmicos durante todas as etapas do processo de
injecdo, como por exemplo, a formacdo de uma camada congelada de polimero chamada de
Skyn Layer, proxima as paredes do molde devido temperaturas mais frias e a mais central,

chamada de Core Layer.

Os polimeros fundidos sao fluidos ndo newtonianos, onde a viscosidade nao ¢ constante
e a relacdo entre taxa de deformagdo e tensdo nao ¢ linear. Nos polimeros, as cadeias de
moléculas estdo emaranhadas com juntas reversiveis, causando um comportamento elastico
no polimero fundido. O escoamento ndo-newtoniano de polimeros fundido ¢ caracterizado por
uma tensao de cisalhamento atuando sobre um elemento fluido permitindo que ele se deforme

na mesma dire¢do que a forga aplicada (AHO, 2011).

Na ilustragdo da Figura 6 a maior taxa de cisalhamento (alto vy), grifada pela cor
vermelha, localiza-se nas vizinhangas da camada solidificada, onde parte do material fica
aderido a superficie do molde se opondo ao fluxo; e tende a zero no centro da frente de fluxo
do material. Também foi verificado que o perfil de temperatura ¢ maior no centro ¢ decai em
direcdo a parede da cavidade. Os diferentes perfis de velocidade (linha verde) formados
durante o preenchimento geram diferengas de orientacdo molecular ao longo da espessura da
cavidade. O material mais proximo as paredes do molde forma a primeira camada, que devido
ao rapido resfriamento das moléculas que sofreram deformagao elongacional na frente de
fluxo, estas permanecem estiradas na formacdo da camada congelada (CAVALHEIRO,

2007).

Esta camada ¢ pouco orientada ja que o plastico para de fluir imediatamente depois de
resfriar-se. Segundo Zhu e Edward (2004) a regido da pele ¢ frequentemente considerada
muito fina e essencialmente caracterizada por um conteido amorfo relativamente alto devido
ao resfriamento rapido. Apoés as primeiras camadas o plastico apresenta-se fortemente
orientado por causa do fluxo rapido durante o preenchimento e onde a forca de cisalhamento
atinge seu nivel maximo de tensdo, provocando uma camada conhecida como camada de
cisalhamento (shear layer), formando pequenos cristais quando resfriado. Seguindo em

dire¢do ao centro, o polimero enfrenta uma zona de transi¢do e, a orientacdo molecular vai
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reduzindo até atingir a menor taxa de resfriamento na regido do nucleo, permitindo o
relaxamento completo das moléculas da cadeia e o crescimento de esferulitos. Nas camadas
centrais ocorre competicao entre troca de calor por difusdo e geragdo de calor pelo atrito entre

as moléculas, devido ao cisalhamento (MANRICH, 2005).

Figura 6: Perfis de velocidade x taxa de cisalhamento.
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Fonte: (CAVALHEIRO, 2007).

Segundo Cavalheiro (2007) o estiramento do polimero na frente de fluxo ¢ uma fonte
adicional de orientacdo molecular e das fibras de reforco na superficie da peca. O
preenchimento da cavidade, com uma velocidade de avanco que mantenha a frente de fluxo
constante, leva a uma orientacao das moléculas na superficie (em contato com as paredes do

molde) mais uniforme e a uma melhor qualidade superficial da peca.

De uma maneira geral, a imagem da Figura 7 apresenta a distribui¢do da orientagdo
molecular ao longo da espessura da parede da peca da seguinte forma: (1) camada superficial:
menos cristalina que as demais, devido ao resfriamento répido, e orientada pelo fluxo
elongacional; (2) regido muito orientada, localizada na vizinhanga da camada solidificada e
composta por esferulitos finos, alongados ou ndo em dire¢do ao nucleo, de acordo com a
intensidade do gradiente térmico; (3) regido pouco orientada, camada de baixo cisalhamento,
composta predominantemente por lamelas perpendiculares ao fluxo; (4) regido muito pouco
orientada - nucleo (core) de aparéncia granulosa, formado por esferulitos de tamanhos

relativamente grandes (CAVALHEIRO, 2007).
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Figura 7: Distribui¢do da orientagdo molecular ao longo da espessura da parede da peca.
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Fonte: Adaptado de MANRICH, (2005).

As variaveis de processo que modificam a distribuicdo da orientacdo molecular sdo: a)
tipo de polimero; b) velocidade de inje¢do; c¢) temperatura do molde e do fundido; d) espessura

da parede da cavidade (MANRICH, 2005; ROSATO, 2000).

Em estudos realizados por Ferreira et al. (2014) sobre moldagem por inje¢do de micro
componentes foi observado o surgimento de caracteristicas especiais no polimero fundido que
¢ submetido a uma alta tensdo de cisalhamento e um resfriamento rapido, deixando
caracteristicas micro estruturais especificas no material. As condi¢des usadas na microinje¢ao
conduzem a orientagdo consideravel na regido mais superficial, diminuindo em direcdo ao
nucleo; com isso ocorre alteragdo do grau de cristalinidade da superficie para o ntcleo. Na
parede do molde, identificada como a camada de pele, o arrefecimento rapido da massa
fundida do polimero congela a orientagao molecular e limita o processo de cristalizagdo. A
regido interna, identificada como camada de nucleo, sujeito a um stress reduzido e com taxa
de arrefecimento mais lenta, pode desenvolver uma morfologia diferente com aumento dos

esferulitos e da cristalinidade.

No processo de inje¢do de compdsitos poliméricos, o comportamento reoldgico mostra
que a orientagdo da fibra em cada camada varia da regido do nticleo a parede, como mostra a

Figura 8. As fibras sdo paralelas perto da parede e orientadas aleatoriamente na regido central.
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Isso causa propriedades anisotropicas no mddulo eléastico sob tensao e flexao (WIELAGE,

1999).

Figura 8: Orientacdo das fibras durante a injecao de compositos
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Fonte: Adaptado de Karthikeyan, (2017).

A camada superior ¢ chamada de pele tem uma espessura de 15-20% da espessura total
da peca (Karger et al., 1988) e, ¢ criada por arrefecimento rapido devido a deformacao
extensional durante o fluxo de inje¢do. As fibras na camada da pele ficam paralelas a parede
da cavidade em uma camada fina, e as fibras sdo menos orientadas ao longo da direcao do
fluxo do que as fibras na camada da casca. A regido da pele ¢ adjacente a uma camada de
transicao onde as fibras ficam paralelas a parede. As fibras na regido da pele sofrem grande
tensdo de cisalhamento perto da parede do molde e o fluxo de cisalhamento do fluido faz com

que as fibras se alinhem paralelamente a parede, como mostrado na Figura 9.

Figura 9: Superficie de material composito com fibra de coco injetado.

Fonte: Autoria propria.

A proxima regido, no meio do composito, chamada de camada central ou nticleo; tem
uma espessura de 60-70% da espessura total da peca (Karger et al., 1988) e as fibras sdo
orientadas transversalmente a dire¢ao do fluxo. A orientagdo das fibras nesta regido ¢ aleatdria
e sao determinadas pelo gradiente de velocidade do fluxo e a posi¢do e tamanho do canal de

entrada do material. Em baixas taxas de cisalhamento, fibras causam consideravel resisténcia
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ao fluxo, e para altas taxas de cisalhamento, o fluxo ¢ mais constante e ocorre a formacao de

camadas orientados maiores (BRIGHT et al., 1978; AKAY et al., 1991).

Em outro estudo foi verificado que a fragdo volumétrica de fibras nos compositos afeta
as propriedades mecanicas. Uma maior concentracdo de fibra (mais de 20% em peso) num
composito polimérico aumentara a resisténcia e o médulo, mas também pode aumentar a
viscosidade do polimero fundido. Isso causa uma mudanca significativa no perfil de
velocidade com uma baixa taxa de cisalhamento e aumenta o grau de pseudo-plasticidade.
Também ¢ dificil prever a distribui¢do de orientacdo em alto teor de fibra devido a interacao

das fibras no composito (ZAINUDIN et al., 2002; KARTHIKEY AN, 2017).

Uma alta taxa de cisalhamento ocorre nos canais de entrada das pecas de parede fina
moldadas por injecao e, faz com que as fibras se alinhem ao longo da parede. Além disso, as
fibras se movem com alta velocidade devido a pressdo de injecdo, orientando as fibras em
uma dire¢do transversal na regido central. A frente de fluxo em forma de fonte, alinha a fibra
ao longo do perfil parabdlico através da espessura da cavidade. Assim, a orientacao depende
da espessura da cavidade, da temperatura do polimero fundido e da concentragdo de fibras.
Por outro lado, a taxa de solidificagdo aumenta da parede da cavidade para a regido central
reduzindo a secdo transversal do fluxo de fluido. Isso aumenta o cisalhamento no
preenchimento da cavidade e reduz o grau de orientacdo (BAY; TUCKER, 1992; ALTAN,
1990).

2.2 PROCESSOS ESPECIAIS DE INJECAO

Ao longo dos ultimos anos, tem se observado uma mudanca significativa nos processos
de fabricagdo de produtos injetados, principalmente envolvendo a manufatura enxuta. O
processo de injecdo multicomponente proporciona facilidade de fabricacdo, reducao
significativa em operagdes de montagem e tempos de ciclo de producao (BANERJEE et al.,
2007). Esta tecnologia tem sido largamente adotada pois permite elevado grau de automagao
sem etapas de montagem adicionais ou pos-processamento (BANERJEE et al., 2007,

ASHTON et al., 2015)

O processo se destaca por combinar varias caracteristicas no mesmo componente,

aumentando sua funcionalidade, aliando propriedades de resisténcia mecanica e sensacao de
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toque, amortecimento contra vibragdes ou impactos, ou fatores estéticos como brilho e
rugosidade. Também ¢ amplamente utilizado para a fabricacdo de pecas rigidas, onde
materiais mais ducteis sdo sobremoldados para proporcionar grandes deformagdes sem danos

visiveis (NGUYEN et al., 2013).

O uso crescente de materiais poliméricos culminando com o aumento de requisitos de
funcionalidade levaram designers e projetistas ao uso combinado de materiais no mesmo
componente, denominados multimateriais. Outros fatores que também influenciaram o
surgimento desta classe de artigos foi a necessidade de reduzir custos e melhorar o
desempenho de produtos técnicos incorporando mais fungdes em apenas um componente

(WARGNIER et al., 2014).

Estes requisitos geralmente ndo poderiam ser alcangados com um produto composto de
um Unico material; portanto, existe uma tendéncia em desenvolver produtos multimateriais,
combinando dois ou mais polimeros diferentes proporcionando propriedades unicas que nao
poderiam ser alcancadas através do processo tradicional de moldagem por inje¢cao (NAM

HYUNG KIM, 2007).

O processo de moldagem por inje¢do multicomponente, também denominado Multi
Mold Material (MMM) utiliza a seguinte metodologia: i) um molde parcialmente montado ¢
usado para produzir parte do componente no primeiro material; if) depois de ser completa a
primeira fase, o molde gira em torno do seu proprio eixo por 180° para que seja despejado sob
pressdo o segundo material, sendo que o primeiro material ainda se encontra no interior do
molde. Ao se utilizar diversos estagios deste processo € possivel confeccionar uma peca com
as mais diversas configuracdes (GOUKER et al., 2006; GUPTA, 2011). O que torna este
processo diferente do processo de moldagem por injecao tradicional ¢ a presenga de um
componente ja moldado durante a fase de inje¢do complementar. Neste sentido muitas razdes
podem contribuir para problemas de fabricacdo; estes motivos incluem incompatibilidade de
material, as interacdes entre os sistemas de refrigeracao para as diferentes fases, a localizagao
dos pontos de inje¢do, moldabilidade do polimero e problemas no sistema de ejecao

(BANERJEE e al., 2007b).

Existe uma gama de processos multicomponente, sendo que, cada um pode ser usado de
acordo com a complexidade e aplicagdo do material a ser produzido, bem como o custo
envolvido para a produgdo. Os processos de inje¢ao multicomponente mais conhecidos sao

cinco: Co-injecdo (Co-Injection), Molde Sanduiche (Sandwich Molding), Bi-inje¢ao (Bi-
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Injection), Sobremoldagem (Overmolding) e Injecado Multi-estagios (Multi-Shot Molding)
(GOUKER et al., 2006), apresentados na arvore de processos da Figura 10. O diagrama
também apresenta outros processos utilizados na manufatura dos chamados multimateriais

obtidos pelo processo de moldagem por injegao.

Figura 10: Arvore de processo multimaterial.
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Fonte: Adaptado de Gouker et al. (2006).

Atualmente, setores como, por exemplo, automotivo, bens de consumo, brinquedos,
eletronicos, ferramentas manuais e aparelhos eletronicos, que fazem uso da moldagem por
injecdo tradicional de tunico material, processo Single Material Mold (SMM), estao
comecando a usar processos de moldagem multimateriais. Algumas aplicagdes comuns
incluem objetos multicor, arranjos “pele-ntcleo”, componentes de toque suave (com pegas de

substrato rigido) e objetos de conformidade seletivas.

Ao longo dos ultimos anos, uma ampla variedade de processos de inje¢cao multimaterial
(MMM) surgiram devido a facilidade de fabricacdo e montagem, permitindo a redugao
significativa em operacdes de montagem e tempos de ciclo de produ¢cdo. A MMM se destaca
também pela qualidade superior do produto e custos de fabricagdo reduzidos, principalmente

para grandes lotes (BANERIJEE et al , 2007).

O processo pelo qual duas fases de moldagem ocorrem em sequéncia ¢ geralmente
obtido com um substrato termoplastico rigido previamente injetado e um material

termoplastico mais flexivel que ¢ sobreinjetado. O objetivo desta tecnologia € obter uma peca
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unica, feita de polimeros com propriedades mecanicas diferentes que devem estar ligados

permanentemente ao longo da sua vida atil (NGUYEN et al., 2013).

O procedimento conhecido como overmolding ¢ um processo complexo que usa moldes
multiplos para produzir uma pega multicomponente. Esta tecnologia ¢ amplamente utilizada
para a producao de componentes rigido-flexiveis. Trata-se de moldagem de termoplasticos de
engenharia como componente rigido e elastomero termoplastico como componente mais
sensivel ao toque. Contudo, o rapido desenvolvimento de novos materiais, incluindo os
compositos, resultou em dificuldades para analise da interagdo dos componentes utilizados
principalmente quando os dois sdo rigidos. O bom desempenho na moldagem por inje¢ao de
componentes multiplos ¢ atribuida a uma forte adesao interfacial gerada através de interagdes

entre polimeros (KRAUS et al., 2015).

No processo de inje¢do multicomponente por overmolding, quando ocorre sobreposi¢cao
do segundo polimero no substrato, deve-se obter uma ligagdo entre os materiais que resista ao
ambiente de uso final e oferega desempenho funcional. Neste processo durante a etapa inicial,
o primeiro cilindro injetor enche a cavidade e depois do substrato ter arrefecido, o molde abre
e o lado mével do molde roda 180° sem ejecdo do substrato. No segundo passo, o molde ¢
fechado e o segundo cilindro injeta o material de sobremoldagem e preenche a outra metade

no lado estacionario do molde (VENKATASWAMY et al., 2007).

Uma das vantagens da inje¢ao multicomponente ¢ a possibilidade de injetar materiais
multiplos na cavidade durante o mesmo ciclo de moldagem. Na moldagem sobre insertos
utiliza-se um componente pré-moldado, que ¢ fixado no molde antes de injetar o segundo
material. Na sobremoldagem sequencial, a maquina injeta o primeiro material em uma
cavidade fechada e, em seguida, o molde ou seu nucleo se move para criar uma segunda
cavidade, usando o primeiro componente como inserto para a segunda inje¢ao depositar um

material diferente.

Os materiais sdo geralmente escolhidos especificamente para se unir, usando o calor da
injecdo do segundo material para formar esta ligacdo. Isso evita o uso de adesivos ou
montagem posteriores para concluir a peca, resultando uma peca multimaterial robusta e com
um acabamento de alta qualidade. Ao projetar uma parte sobremoldada, as espessuras de
parede tanto da inser¢do quanto do componente sobremoldado devem ser tdo uniformes
quanto possivel para garantir uma ligagdo harmoniosa e resistente. Nervuras e angulos retos

devem ser evitados sempre que possivel, visto que podem gerar problemas de fluxo
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descontinuo. Nas peg¢as sobremoldadas o tempo de resfriamento ¢ mais longo do que em pecas
moldadas por injecdo simples e, os sistemas de resfriamento se tornam menos efetivos. A
inser¢do de uma parte pré-moldada ou mesmo a peca injetada no primeiro ciclo atua como um
isolante térmico, e o calor é extraido de forma menos eficiente do sobremoldado. Para tanto,
devemos considerar nestes projetos uma otimizagcdo do sistema de resfriamento para

minimizar o tempo de ciclo.!

2.3 MOLDES DE INJECAO

Um molde de injecdo, apresentado na Figura 11, pode ser definido como um conjunto
de sistemas funcionais que permitem que um espago definido como cavidade, seja preenchido
com plastico fundido em condic¢des controladas de pressao, velocidade, tempo e temperatura
garantindo a qualidade dimensional e estrutural das pegas produzidas. Estes sistemas

funcionais podem ser basicamente divididos por:

e Estrutura: geralmente em ago que assegura a solidez estrutural do molde. O sistema de
colunas guias mantém o perfeito alinhamento da cavidade com a bucha. A alimentacao (bucha,
canais de alimentagdo e pontos de injecdo), que permite o percurso do fundido, desde o bico

da injetora até a cavidade;

e Canais de refrigeracdo: asseguram a troca térmica rapida e eficiente do polimero
fundido com o molde permitindo que este resfrie a uma temperatura minima que possa ser

extraido sem ocorrer deformacao;

¢ Sistema de extragdo: diante de um acionamento mecanico ou pneumatico faz com que

as pecas sejam retiradas do molde.

! Informacdo retirada do site: https://knowledge.autodesk.com/support/moldflow-flex
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Figura 11: Principais componentes do molde de inje¢ao
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Fonte: (BECKER, 2012).

A classificacdo de moldes de injecdo ¢ imposta pelas caracteristicas principais de
construgdo e de funcionamento, como por exemplo, o sistema de alimentacdo, extracao,
refrigeragdo, etc. O ponto de injecao e o sistema de distribuicdo do polimero, influem em
aspectos como as propriedades da peca, quantidade de producao, estabilidade dimensional,
unides das linhas de fluxo, acabamento, tensdes do material, entre outros (BECKER, 2012).
Cada cavidade em um molde de injecdo tera suas proprias caracteristicas de desempenho,
mesmo quando um molde de multicavidade estiver balanceado, isto €, através de projetos e
softwares de simulacdo presume-se que o material chegara ao mesmo tempo em todas as
cavidades com mesma temperatura, vazao e pressao.

Segundo Salmoria et al., (2008) durante a etapa de projeto de um molde para injegao de
termoplasticos ¢ desejavel que se obtenha recomendagdes visando assegurar uma troca de
calor eficiente, garantindo assim um resfriamento uniforme da peca. No ciclo de moldagem
por injecdo, o resfriamento inicia-se simultaneamente com a injecao do termoplastico na
cavidade. O material ¢ resfriado desde o instante em que tem contato com as paredes da
cavidade, as quais se encontram em uma temperatura menor. A etapa de resfriamento se
estende além da etapa de recalque, at¢ o momento em que a peca estd suficientemente fria

para ser extraida, normalmente abaixo da temperatura de amolecimento do termopléstico. A
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transferéncia de calor ocorre principalmente por condugao, entre o termoplastico injetado e o
molde, que ¢ arrefecido através dos canais de refrigeracao.

Moldes de injecdo mais elaborados podem ser dotados de sistemas especiais que
assegurem os movimentos simultdneos, a monitora¢do de temperatura e pressao em tempo
real, a extracao controlada com robds ou o controle independente da temperatura e vazao em
cada ponto de alimentacao (moldes de canais quentes e bicos valvulados).

A concep¢do de moldes para produtos obtidos pelo processo de injecdo
multicomponente diferencia-se do molde para injecdo tradicional, visto que devera levar em
conta a presenca de um material no interior do molde durante a segunda etapa de injecao.
Neste sentido as se¢des do molde que ndo estdo preenchidos durante uma fase de moldagem
sdo temporariamente bloqueadas. Depois do primeiro material injetado, uma ou mais porgoes
de molde que estavam bloqueados sdo abertas e o material seguinte ¢ injetado. Este processo
pode ser continuo, no caso de mais de dois materiais, até que inje¢do multimaterial seja
concluida (BANERJEE et al., 2007). Outro sistema para obter produtos sobremoldados ¢
adotar um mecanismo rotativo para o molde, onde apos o primeiro material ser injetado, a
ferramenta abre e gira 180° para receber a segunda camada de polimero sobre a primeira ja
resfriada. Um dos maiores problemas verificados ao executar a segunda fase da moldagem
por injecdo consiste na observagao da ocorréncia do material injetado fluir através da parte
interior e danificar as superficies do componente ja moldado. Isso enfatiza a necessidade de
desenvolvimento de novas regras de design que s@o especificas para resolver os problemas de

manufatura encontrados na moldagem multimaterial (BANERIJEE et al., 2007B).

Uma grande variedade de softwares surgiram para auxiliar a andlise de fabricagdo
(BANERJEE et al., 2007, GUPTA, 2011). Tais sistemas variam significativamente pela
abordagem, escopo e nivel de sofisticagdo. Uma parte das ferramentas computacionais
fornecem estimativas do custo de produ¢do aproximada, enquanto softwares sofisticados

realizam analises de fabricacao, oferecendo sugestdes de design.

2.4 PRINCIPAIS MECANISMOS DE ADESAO DE POLIMEROS

A adesao pode ser definida como um estado que mantém dois materiais ligados por um
longo periodo através de forcas interfaciais. A ligacdo que ocorre entre eles pode ser

considerada como uma soma de forcas de origem fisica e quimica que se sobrepdem e
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influenciam umas nas outras. (POCIUS, 2002). Apesar de nao haver um unico mecanismo de
adesdo, pode-se distinguir e explicar o que ocorre em cada um deles, durante o processo de
adesdo. As teorias de adesdo foram classificadas em 4 categorias principais que podem ser
aplicadas com base em combinacdes entre substrato e material adesivo. Para este estudo

vamos considerar o composito como substrato € o polipropileno o aderente.

2.4.1 For¢as de Origem Mecanica

Esta ¢ a teoria mais antiga e descreve essencialmente que o bloqueio mecanico do
adesivo ocorre pela ancoragem sobre as irregularidades da superficie do substrato, conforme
ilustrado no desenho da Figura 12. Os adesivos (polimero fundido) t€ém que fluir para os poros
e os intersticios dos materiais para estabelecer a incorporagao mecanica (PATANKAR, 2010).
O adesivo deve ndo apenas molhar o substrato, como também possuir propriedades reologicas
que permitam a sua penetragdo nos poros em um tempo relativamente curto (antes de ocorrer
o “resfriamento” do mesmo). No entanto, como pode ser observada na pratica uma boa adesao
entre superficies com baixa rugosidade e sem poros superficiais, torna-se evidente que, apesar
da unido mecanica auxiliar no processo de adesdo, ela ndo pode ser considerada como uma

justificativa genérica para os mecanismos de adesdo (PEIXOTO, 2009).

Figura 12: Desenho esquematico do processo de adesdo por unido mecénica entre substrato
(composito) e polimero sobreinjetado.

Polimero

Uniéo Adesivo

mecdnica e
Substrato (compésito )

Fonte: Adaptado de Peixoto (2009).

Alguns tratamentos quando aplicados sobre as superficies a serem unidas tendem a
aumentar a for¢a de adesao, como ¢ o caso do tratamento corona aplicado em filmes ou mesmo
a flambagem em frascos soprados. Estes tratamentos proporcionam um aumento da
rugosidade, viabilizando a ancoragem mecanica ou também chamado de intertravamento

mecanico. Além de produzir uma interferéncia mecanica, o aumento do nivel de adesao,
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devido a rugosidade, também pode resultar de outros fatores como o aumento da area de

contato entre adesivo e a superficie (PEIXOTO, 2009).

2.4.2 Adesao por Atracio Eletrostatica

O modelo da forca de adesdo eletrostatica, representado na Figura 13 assume que os
elétrons do adesivo e substrato ocupam diferentes niveis de energia e ocorre transferéncia de
elétrons na superficie. As duas superficies sao atraidas uma para outra como resultado dessas
cargas opostas. Geralmente estas forcas eletrostaticas ndo contribuem primariamente para a
forca das ligagdes adesivas mais praticas; entretanto pode exercer uma contribui¢do efetiva
(ADAMS, 2002). Por exemplo, podemos citar a adesdo das paredes de um saco plastico, ou
de uma folha de papel com filme pléstico. A teoria da atracao eletrostatica diz que estas forcas
na interface entre os componentes ¢ que sdo responsaveis pela adesdo ou resisténcia a

separac¢do entre o adesivo e o substrato (POCIUS, 2002).

Figura 13: Esquema do processo de adesdo por atragdo eletrostatica, onde 6" ¢ 6, representam
cargas positivas e negativas

Adesivo

Fonte: Adaptado de Peixoto (2009).

2.4.3 Adesao por Adsor¢ao

A teoria da adsor¢do apresentada na Figura 14 ¢ a teoria mais amplamente aplicada

sobre a adesdo interfacial. A teoria afirma que as forcas de superficie estdo envolvidas na
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adesdo, e que as moléculas polares sdo orientadas de maneira ordenada para que as moléculas
de superficie de adesivo e substrato estejam em contato (PATANKAR, 2010). E considerado
o principal mecanismo de adesdo e, estabelece que a adesdo seja resultante de um contato
intimo entre dois materiais, ¢ envolve for¢as que se desenvolvem entre os 4&tomos nas duas
superficies devido as forgas interatomicas e intermoleculares. O tipo mais comum de forcas
superficiais que se formam na interface entre o adesivo e o substrato sdo as for¢as de Van der
Waals do tipo dipolo-dipolo. Além disso, interacdes acido-base e pontes de hidrogénio,

também podem contribuir para a forca de adesao (PACKHAM, 2003; PEIXOTO, 2009).

Figura 14: Representa o processo de adesdo por meio de forgas de Van der Waals entre as cadeias
do polimero sobreinjetado e o substrato

Interagdes por
Moléculas do Forgas de Van Der
Polimero Waals

Substrato

Fonte: (PEIXOTO, 2009).

2.4.4 Adesao por interdifusao

A teoria da interdifusdo, apresentada na Figura 15, afirma que a adesdo ocorre através
do entrelacamento do adesivo e substrato na interface, ou seja, a muatua difusdo das cadeias
poliméricas através da superficie de contato dos mesmos. Aplica-se particularmente aos
materiais poliméricos onde o emaranhamento fisico ¢ comum (PACKHAM, 2003;
PATANKAR, 2010; PEIXOTO, 2009). Esta teoria requer que ambos, adesivo e substrato,
sejam poliméricos, € que sejam capazes de movimento € ao mesmo tempo mutuamente
compativeis e misciveis. Para descrever o fendmeno da interdifusdo dos polimeros varias
teorias foram propostas, tais como: acoplamento por entrelagamento, cooperatividade e a
teoria da reptagdo, que tem sido bastante aplicada para explicar a unido entre polimeros

(WOOL, 2002).
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Figura 15: Desenho esquematico do processo de interdifusdo entre dois polimeros diferentes que
possuem afinidade quimica

A

L7

Substrato Substrato

Fonte: (PEIXOTO, 2009).

Outros mecanismos de adesdo consistem nas for¢as de origem quimica que se fazem
presente nas ligagdes interatOmicas primarias iOnicas, covalentes ou secundarias, que

dependem da energia de ligacao entre as moléculas (PACKHAM, 2003).

2.5 ADESAO DE POLIMEROS NA MOLDAGEM POR INJECAO

Como dito anteriormente, a maioria dos estudos sobre adesdo de polimeros limita-se a
verificar os efeitos das condicdes de processamento na unido e na forga de adesdo entre
polimeros rigidos com elastdmeros termoplasticos. Existe uma lacuna de estudo na
sobreinje¢ao de dois materiais rigidos dissimilares, havendo uma literatura limitada sobre este

tipo de investigacao.

O principal problema na produgdo de componentes pelo processo de injecao
multicomponente ¢ obter uma boa adesdo entre os polimeros na sua interface, visto que uma
fraca interacdo entre os polimeros pode conduzir a falhas com baixa carga mecanica. As
propriedades de adesdo desconhecidas dos novos materiais limitam a sua aplicagao devido ao
aumento dos custos na avaliagdo das interagdes entre os polimeros (KRAUS et al., 2015).

Goodship (2001) investigou alguns dos mecanismos que favorecem instabilidades
durante a moldagem por coinjecdo. Dois aspectos foram analisados: um no sentido de eliminar
as instabilidades; e o outro para controld-los, a fim de produzir um bloqueio mecanico de
materiais poliméricos incompativeis. O resultado final de experimentos se voltou para
interligar mecanicamente um sistema imiscivel de poliestireno e polietileno de alta densidade

através de tentativas de controlar a superficie de ligacdo destes. O autor concluiu que as
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instabilidades interfaciais podem existir em todos os sistemas de coinje¢do, mesmo quando a

superficie e o nucleo sdo 0 mesmo material.

Ainda em seu trabalho Goodship (2001), destacou que a forga de adesdo quimica com
compatibilizantes mostrou-se menor do que a forca obtida pela interdifusdo dos emaranhados
da cadeia polimérica. Constatou ainda a adesdo interfacial através da indugao e controle do
fluxo turbulento com materiais imisciveis apoiando a hipdtese de um mecanismo de
intertravamento mecéanico dos materiais. As amostras de poliestireno e polietileno de alta
densidade puderam ser interligadas através do controle da velocidade de inje¢do. O nivel de
instabilidade resultante foi afetado pela espessura e profundidade das camadas, pela
velocidade de injecdo do nucleo em relagdo a superficie, pelo cisalhamento na regiao de

interface e pelo tempo de relaxacdo do polimero.

Em um estudo de aplicacdo do processo de moldagem por injecdo sobre insertos de
termoplastico, a influéncia das chamadas varidveis de processo (plastificacdo, injegdo
propriamente dita e resfriamento), foram fatores de grande importancia para uma boa adesao

entre polimeros (CAVALHEIRO, 2007; AHRENS et al., 2011; PEIXOTO, 2009).

Raia (2009) investigou, por meio de experimentos, os fatores que influenciam na adesao
entre elastdmeros termoplasticos com diversos polimeros polares com substrato. Fatores como
temperatura do fundido, do molde, taxa de cisalhamento e velocidade de injecao foram
avaliados. Em seus resultados observou que existe uma temperatura minima de adesdo e que
abaixo desta ndo existe ligacdo dos materiais. Observou que a velocidade de injecdo ¢

fundamental para a otimizagdo da peca moldada e sua “forca de ligacdo final”.

Certos parametros de processamento, incluindo a temperatura de fusdo, a temperatura
do molde, as velocidades de injecdo e a pressao de injecdo t€ém um grande efeito sobre as
viscosidades dos materiais; e deste modo, um impacto direto na distribuicdo de um polimero

sobre o outro ja existente na cavidade do molde (ZAVERL et al., 2015).

Os processos que controlam a adesdo entre tipos similares de termoplasticos e sistemas
homogéneos sao explicados pela teoria da difusdo, a qual admite que a adesdo ocorra através
do movimento livre de particulas em segmentos de cadeias de polimeros a nivel molecular
através da interface, que permite consequentemente uma absor¢ao gradual entre as superficies

(WOOL, 2006).

Para que se obtenha uma boa adesdo, devem ser conhecidas as ligagdes entre dois

polimeros que pode ser considerada como uma soma de forcgas de origem fisica e quimica que
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se sobrepdem e influenciam umas nas outras (KLEMARCZYK, 2002). As for¢as mecanicas
se fazem presentes na ancoragem da superficie nos poros e rugosidades. Segundo Silva et al.
(2009), em estudo sobre a ancoragem mecanica na adesdo de materiais, estes reportaram que
as superficies asperas proporcionam melhor aderéncia; contudo, essa aderéncia depende de

um bom molhamento do adesivo sobre o aderente.

De acordo com Packham (2003), numa boa adesdao existe um contato intimo entre o
aderente e o adesivo, o que se relaciona com as propriedades de molhamento da superficie dos
materiais. O grau de molhamento de uma superficie ¢ de crucial importancia para a criagdo de
juntas adesivas entre polimeros. A energia livre de superficie (SFE - Surface Free Energy) ¢
uma propriedade fisico-quimica da superficie que pode ser determinada indiretamente por

medicoes de molhabilidade (KRAUS et al., 2015).

Para quantificar a molhabilidade mede-se o angulo de contato de uma gota com a
superficie do material no ponto de contato triplo (entre as fases sélido, liquido e vapor). Esta
medida se relaciona com a “energia superficial de molhamento™ caracterizada pela Equacao

1, de Dupré e Dupré (1869) e Young (1805):

Yop = VYs1 t Y1,C0s0 ()

Em que 75 ¢ a tensdo (ou energia) superficial entre o sélido e o vapor, ys € a tensdo
superficial entre o sélido e o liquido, y;, € a tensdo superficial entre o liquido e o vapor e 6 € o
angulo de contato, conforme ilustrado na Figura 16. De acordo com Pocius (2012) para uma
boa adesdo, o adesivo e o aderente devem chegar a um contato intimo que estéa relacionado

com a capacidade de molhamento da superficie de cada material.

Figura 16: Esquema da medicdo do angulo de contato a partir da formaga@o das tensdes na interface
solido-liquido-ar.

Ylv

Fonte: Autoria propria.
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Segundo Bracco e Holst (2013) através da medida do angulo de contato podem ser feitas
algumas consideragdes. Para materiais em que o angulo de contato ¢ menor que 90°
classificam-se como hidrofilicos, e para angulo maior do que 90° a classificacdo ¢ a de
hidrofébico. Desta forma, quanto mais hidrofobico o material, pior ¢ a sua molhabilidade e
consequentemente a habilidade em aderir, como ilustrado na Figura 17. O grau de molhamento
de uma superficie €, portanto, de importancia crucial para a criagdo de uma boa adesao entre
os polimeros. Uma energia superficial mais baixa permite espalhar um componente sobre o
outro durante o processamento seguido de uma interagdo interfacial maximizada (KRAUS et
al., 2015).

Figura 17: Angulo de contato e molhabilidade

angulo de contato

decrescente nao molha
molhamento molhabilidade crescente
completo

solido

Fonte: Adaptado de http://www.alfaconnection.pro.br

Um pré-requisito para uma boa adesao ¢ que o adesivo ¢ capaz de alcangar a maior parte
da superficie aderente, que ndo ¢ uniforme e composta por varias fendas e picos. Para que isso
acontega, ¢ necessaria uma boa propriedade de molhamento, de modo que o adesivo possa
espalhar-se sobre a superficie de aderéncia, atingindo como maximo a area de ligagdo

possivel, minimizando ou eliminando pontos vazios (POCIUS, 2002).

Na maioria dos casos, ¢ necessdria uma superficie rugosa para conseguir um
intertravamento mecanico. Isto pode ser conseguido mecanicamente (por exemplo, por
jateamento, lixamento ou abrasdo), tratamento quimico ou adi¢do de particulas minerais ou
ainda adicdo de fibras ao polimero. A escala da rugosidade superficial microscopica ¢
importante para assegurar um bom encaixe mecanico ¢ boa durabilidade da junta soldada; a
aspereza serve para aumentar a area superficial efetiva da aderéncia e, portanto, para aumentar

o numero de ligagdes primadrias e/ou secunddrias entre as partes (DAVIS; VENABLES, 2002).

A rugosidade pode ser definida como um conjunto de irregularidades, isto ¢, pequenas

saliéncias e reentrancias que caracterizam uma superficie (ASME, 2002). As caracteristicas
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da rugosidade sdo importantes para avaliar a qualidade do acabamento superficial, resisténcia
ao desgaste, possibilidade de ajuste for¢ado, resisténcia oferecida pela superficie ao

escoamento de fluidos que pode interferir na qualidade da aderéncia (ALVES, 2011).
2.6 TECNICA RELACIONADA AO ESTUDO DE ADESAO

A mensuragdo do grau de adesdo entre materiais poliméricos ja pode ser considerada
uma pratica centendria, pois refere-se a um processo basico de estudos de adesdo similares a
outros materiais, tendo como por exemplo os materiais metalicos. Um estudo preliminar sobre
procedimentos e normas relacionadas ao estudo de adesdao de materiais poliméricos revelou a
existéncia de algumas metodologias associadas a esta técnica. Uma norma bastante difundida
para avaliar a resisténcia da unido de materiais ¢ a “7” Peel Test - ASTM D1876 (Teste de
Descolamento tipo “7”’) com as suas variagdes de métodos como: Floating roller or (without
rollers) moving table; Floating roller (115 degrees); Peel wheel; 180 degree peel e T peel.
Estes procedimentos apresentados na Figura 18 se mostram mais adequados quando pelo

menos um dos polimeros ¢ flexivel.

Figura 18: Tipos de Teste de Descolamento (“T” Peel Test)

Rolo flutuante

Floating roller or

(without rollers) Rolo flutuante CRlmInEERg

Delaminagao A
’ " por Roda Delaminagao
moving table 3_115 S a 180° em “T”
Floating roller 180 degree
(115 degrees) peel T- peel

Fonte: http://www.mecmesin.com/peel-adhesion
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O “T” Peel Test ¢ realizado entre dois materiais ligados entre si obtidos por soldagem
ou com o uso um adesivo onde o substrato tanto pode ser flexivel ou rigido. Em geral o
objetivo de um teste de descolamento, também chamado de arrancamento, ¢ determinar a for¢a
de aderéncia do material sobre um substrato, ou seja, a forca da ligacdo adesiva entre dois
materiais. Esta forca pode ser referida como a “medida de aderéncia” de um material, uma
vez que ¢ a medida da resisténcia de separagao de dois constituintes. Este valor medido pode,
entdo, ser utilizado para determinar se a ligagdo adesiva ¢ suficientemente forte para a
aplicacdo em processos de unido de materiais obtidos pelo processo de injegdo
multicomponente ou através da aplicacdo de um adesivo de contato.

O teste consiste em um tipo de ensaio de tracao realizado entre dois materiais que foram
unidos e colocadas em um dispositivo de tal forma que a area ligada sobressai horizontalmente
assemelhando-se a configuragdo em forma de “T”. Os testes de arrancamento tipo “7T Peel
Test” sao muito utilizados quando o adesivo ou aderente ¢ flexivel; entretanto o “Lap Shear
Test” (Strength of Adhesively Bonded Rigid Plastic Lap-Shear Joints in Shear by Tension
Loading - ASTM D3163-01) pode ser adotado para quando os dois componentes sao rigidos
e planos. A Figura 19 apresenta o teste de cisalhamento, capaz de analisar as caracteristicas

dos resultados em detalhes finos que pode ocorrer entre as camadas (adesdo e coesao).

Figura 19: Teste de Cisalhamento - Lap Shear Test

Fonte: www.mecmesin.com/peel-adhesion
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A tecnologia de inje¢ao multicomponente criada pela Empresa Arburg em 1961 com a
finalidade de injecao de pecas multicores e, ganhou impulso na industria automotiva e
posteriormente foi adotada para combinag¢do de materiais de diferentes familias. Algumas
tabelas de compatibilidade e afinidade quimica entre polimeros estdo disponibilizados em
manuais de fabricantes de maquinas injetoras e alguns trabalhos académicos (GRACIA, 2005)
como apresentado na a Tabela 2. Todavia estas tabelas sdo incompletas, pois ndo apresentam
informagdes das condigdes de processamento dos materiais e tdo pouco qual o método de

ensaio utilizado para investigar a forca de adesdo entre os polimeros.

Tabela 2: Tabela de aderéncia e afinidade quimica entre diversos materiais
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Fonte: Adaptado de Gracia (2005).
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A partir da necessidade de avaliar a for¢a de unido de materiais poliméricos foi criada
uma série de normas e dispositivos para mensurar a energia necessaria para separar os corpos.
Além do Standard Test Method for Peel Resistance of Adhesives (T-Peel Test - ASTM D1876)

0s ensaios normatizados mais usados para testes de adesdo entre materiais sdo:

1)  ASTM D905 - Strength Properties of Adhesive Bonds in Shear by Compression
Loading. Consiste em um método de teste padrdo para avaliar as propriedades de
resisténcia do adesivo em cargas de cisalhamento por compressdo. Este método ¢
geralmente utilizado para avaliar a colagem de madeiras, e outros materiais semelhantes,

em carga cisalhante por compressao das partes.

i1) ASTM D 1002 - Standard Test Method for Apparent Shear Strength of Single-Lap-
Joint Adhesively Bonded Metal Specimens by Tension Loading (Metal-to-Metal). E um
método de teste padrdo para avaliar a forca de cisalhamento entre juntas de metal coladas

por adesivo através do esforgo de tensao (Ensaio de Tragdo).

i) DIN EN 1465 - Adhesives — Determination of Tensile Lap-Shear Strength of Bonded
Assemblies. Norma aplicada na determinagdo da resisténcia ao cisalhamento por tragdo de

conjuntos ligados por adesivos.

Outras normas também podem ser adaptadas para teste de adesdo entre polimeros, e

podem ser encontradas no Apéndice 2.

Em componentes obtidos através do processo de inje¢ao multicomponente onde a unido
dos materiais rigidos ocorre sem a adicdo de um adesivo de contato ndo ha uma norma
especifica, todavia, algumas patentes podem atender materiais desta natureza polimérica para

aplicagdes bastante especiais, tais como:

A patente US 4263811 — “An Adhesion Test Instrument” (Instrumentos para Teste de
Adesdo) visa medir a tensdo normal necessaria para remover uma haste aderida a um substrato
termoplastico. O método limita-se a uma rapida simulacdo das condi¢des essenciais presentes
durante a formacao da ligacdo entre uma superficie de carga mineral e um polimero como
substrato. Referente a patente US 8667844 B1 — “Ultrasonic Scalar Adhesion Test Apparatus
and Method for Paints and Finishes”, a mesma descreve um método para testar a aderéncia
dos revestimentos em substratos através da emissdo de ultrassom. O método ¢ indicado a
analise de finas camadas de revestimentos. O mesmo ocorre com a patente US 5454260 — “4
Non destructive Adhesion Testing”, que testa a adesdo de revestimentos em substratos através

de um jato de 4gua supersonico impingido contra o revestimento. Neste caso a intensidade do
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impacto do jato ¢ fixada a uma predeterminada “intensidade de falha” com um nivel minimo
aceitavel de adesao. Ja a patente de nimero US 6918305 B2 — “Test for Measuring Adhesion
of Polymer Binders to a Heated Metal Surface”, sugere um método que ¢ utilizado para medir
a adesdo de um polimero com uma superficie de metélica aquecida. O substrato revestido ¢
ligado a um aparelho de medigdo de tragcdo que registra a quantidade de forca necessaria para
remover o substrato da placa de metal. Outra patente, a US 2003/0110866 Al - descreve um
método de teste de ades@o que utiliza uma placa de metal aquecida (350 ° F; 177 ° C) como
plataforma onde ¢ aplicada uma emulsdo de polimero a um substrato tal como tecido de
algodao que esta ligado a um aparelho de medigao de tracao. A patente brasileira PI 1107191-
5 A2 - descreve um dispositivo de medicao da resisténcia de aderéncia ao cisalhamento
compreendido de: (i) meios de transmissdao de forca de resisténcia de aderéncia ao
cisalhamento; (if) um sistema de suporte; e (iif) um dispositivo, para a medi¢do da forca

aplicada com o uso de um aderimetro.

2.7 MATERIAIS COMPOSITOS COM FIBRAS DE COCO

Problemas de ordem ambiental t€ém obrigado a sociedade a refletir sobre a necessidade
de mudangas urgentes e, nos ultimos anos ¢ crescente o nimero de consumidores que
reivindicam por produtos mais sustentaveis, impondo ao mercado itens oriundos de fontes
renovaveis. Este movimento tem forgado o setor industrial a buscar estratégias que atendam
aos anseios de sustentabilidade do mercado consumidor. Como alternativa, surgem
formulacao de compositos termoplasticos com fibras vegetais que tornam produtos mais

atrativos do ponto de vista ecologico.

As fibras vegetais, formadas por processo natural de fotossintese onde o CO; ¢
absorvido e o Oz ¢ liberado para a atmosfera, vém se mostrando ao longo dos anos uma
alternativa importante para manufatura de produtos com carater sustentavel, especialmente
pela sua biodegradabilidade, caracteristica fundamental no descarte do produto ao final de
sua vida util (MARINELLI; MONTEIRO; AMBROSIO, 2008; KOMURAIAH; KUMAR,;
PRASAD, 2014)).

Fibras lignoceluldsica sio compostas por uma grande quantidade de células que formam
microfibrilas cristalinas baseadas em celulose e conectadas por lignina, uma macromolécula

tridimensional amorfa, e a hemicelulose, que atua como agente de ligacdo entre a celulose e a
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lignina nas paredes das plantas, formando uma camada completa. As paredes celulares
diferem em sua composi¢do pela razao entre celulose, lignina e hemicelulose. A orientacao
das microfibrilas de celulose ¢ o que confere caracteristicas especificas quando atuam como

reforgos em materiais poliméricos (MARINELLI; MONTEIRO; AMBROSIO, 2008).

Por apresentar grande biodiversidade brasileira, as fibras vegetais representam uma
nova fonte de renda para a populacao rural, podendo evitar o enorme fluxo do campo para a
cidade, verificado principalmente nas regides norte e nordeste do pais (MARINELLI;
MONTEIRO; AMBROSIO, 2008). Como forma de garantir um desenvolvimento sustentavel,
destacamos o segmento do beneficiamento das fibras oriundas da casca de coco.
Aproximadamente 25% da casca do coco sdo revertidas em fibras multidimensionais
aproveitaveis para formulacdo de compdsitos poliméricos, sendo os restantes 75%
considerados residuos e comercializados experimentalmente como adubos (MONTEIRO et

al., 2008; DUARTE; IMAI; NII, 2009).

As fibras de coco se destacam por apresentarem alta disponibilidade no pais
principalmente no Nordeste, baixo custo e propriedades fisico-quimicas adequadas a
confec¢do de diversos produtos como compositos poliméricos. Apresentam uma elasticidade
superior a outras fibras vegetais como rami, juta, algoddo e sisal , além de uma elevada
capacidade de resistir a umidade e a altas variagdes nas condi¢des climaticas (FERNANDA;
CASTILHOS, 2011). A baixa densidade, baixa abrasividade e boas propriedades mecanicas
tem ampliando uma gama de aplica¢des em substitui¢ao as fibras sintéticas (CONTANT et al.

2004; FARUK et al., 2012; OLIVEIRA, 2009; SALAZAR et al., 2011; PASSOS, 2005).

As fibras das cascas de coco possuem uma quantidade menor de celulose e pouca
quantidade de hemicelulose, que ¢ um constituinte facilmente atacado por microrganismos;
contudo, o percentual de lignina ¢ grande, cerca de duas a quatro vezes maiores que os valores
existentes nas fibras de juta e sisal, tornando-a extremamente vantajosa frente as outras fibras
devido a sua resisténcia a agua, além de ser fungicida natural devido ao conteudo de tanino
presente na fibra (CARRIJO; L1Z; MAKISHIMA, 2002). O baixo conteudo de celulose € um
elevado angulo microfibrilar, confere valores inferiores de resisténcia a tragdo e elevado

alongamento quando comprado a outros tipos de fibra vegetal (BRIGIDA et al., 2010).

As fibras de coco sdo obtidas do mesocarpo fibroso do coco, fruto do coqueiro,
conhecido cientificamente como Cocos nucifera, cultivado abundantemente em paises

tropicais. Geralmente, cerca de 30% em peso do coco sdo utilizados como alimento, mais
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especificamente a dgua de coco e a polpa do fruto. As cascas do coco, quando nao
aproveitadas, sdo descartadas como residuos solidos e chegam a levar mais de oito anos para

serem decompostas (MONTEIRO et al., 2006; ISHIZAKI; VISCONTE; LEBLANC, 2006).

As fibras sdo extraidas da casca (interna e externa) como ilustrado na Figura 20, e podem
ser utilizadas para a produgdo de tapetes, materiais de preenchimento de automoveis
(estofados), cordas e fios (VAN DAM, 2002). O alto contetido de tanino e lignina da casca
torna também o produto indicado para a producao de substancias usadas como adesivos para

madeira e emulsificantes (MATTOS et al., 2011).

Figura 20: Secdo de corte do coco maduro

mesocarpo
epicarpo
casca rigida

copra

Fonte: (VAN DAM, 2002).

As fibras de coco possuem uma fina camada superficial de um composto alifatico, que
consiste de cadeias longas de acidos graxos, ou seja, uma camada de cera. Essa caracteristica,
geralmente, a torna menos hidrofilica, porém, ndo o suficiente para garantir uma boa interface
em compositos de matrizes poliméricas hidrofébicas (BRAHMAKUMAR et al. 2005;
DARROS, 2013; WANJALE; JOG, 2011).

Um dos grandes desafios em adicionar fibras naturais, como reforgo para compositos, €
a sua grande variagdo nas propriedades e caracteristicas. As propriedades de um composito
sdo influenciadas por variaveis como tipo e condi¢des ambientes origindrias das fibras,
método de processamento e modificagdes que podem ser realizadas nas fibras (FARUK et al.,
2012). O carater hidrofilico associado as fibras vegetais resulta numa fraca interagdo com a
matriz polimérica, que ¢ normalmente hidrofobica. Esta baixa adesao interfacial estd associada

a baixa polaridade e afinidade quimica entre a matriz e a fibra vegetal, o que ocasiona a
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formagdo de vazios na interface podendo ocasionar falhas que comprometem o desempenho
mecanico dos compdsitos. Para minimizar esse problema, processos quimicos e fisicos t€ém
sido empregados para modificar a superficie da fibra visando melhorar a adesdo interfacial

matriz-fibra (MAYA, 2008; CATTO, 2012; ZIMMERMANN et al., 2014; BLEDZKI, 2002).

A incompatibilidade entre as fibras naturais e os polimeros na formacdo de um
composito leva a uma baixa resisténcia na interface, sendo que uma das principais causas deste
comportamento se deve a presenca de hidroxilas e outros grupos polares nas fibras, tornando-
as de natureza hidrofilica. A hidrofilicidade resulta em incompatibilidade com a matriz do
polimero que ¢ hidrofébico. A alta capacidade de absor¢ao de umidade das fibras faz com que
os compositos falhem em condi¢des umidas através da rugosidade superficial por inchago ou
delaminag¢do da fibra. A presenca de umidade durante a fabricacdo leva a uma baixa

capacidade de processo e baixo desempenho mecanico do composito (AZWA et al., 2013).

Como alternativa para melhorar a adesdo da matriz polimérica com a fibra, a adicao de
agentes de acoplamento ao compdsito ajuda a promover ligagdes quimicas covalentes e/ou
ligacdes secundarias do tipo acido-base ou pontes de hidrogénio entre as fases da matriz e da
fibra, alterando inclusive a energia superficial do refor¢o, permitindo um molhamento mais
eficiente da fibra pela matriz polimérica (SANTOS et al. 2010; CORREA et al., 2003;
ZIMMERMANN et al., 2014).

Estudos descreveram que o tratamento superficial da fibra, seja através de meios
alcalinos ou tratamento com plasma, apresentam vantagens ao aprimorar a ancoragem do
polimero/fibra e consequentemente melhorarem as propriedades mecanicas do composito

(EUSTAQUIO, et. al. 2011; JANG et al., 2012).

Brahmakumar e Pillai (2005) estudaram a fibra de coco atuando como refor¢o em
polietileno de baixa densidade. Verificaram que o efeito da camada superficial cerosa da fibra
fornece boa ligagdo fibra-matriz de tal modo que a remoc¢do da camada resultou numa
diminuic¢ao drastica no modulo elastico, tensao na for¢a maxima e na forca de arrancamento

da fibra (pull out) do compdsito.

Eustaquio et al. (2011) desenvolveram compositos de polietileno de baixa densidade
(PEBD) e fibras de coco, inicialmente tratadas com hidréxido de s6dio, com e sem o uso de
anidrido maleico, atuando como agente compatibilizante. Apos a caracterizagdo concluiram
que os resultados das fibras tratadas foram mais estaveis, pois a degradacao ocorreu em

temperatura mais elevadas. Foi verificado que a a¢do do tratamento superficial das fibras com
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hidréxido de sddio em conjunto com a agdo do compatibilizante favoreceu a adesao das fibras
na matriz reduzindo o torque, e melhorando a estabilizagdo apo6s fusdo do PEBD,

consequentemente reduzindo a viscosidade do composito.

Ishizaki e Leblanc (2006) produziram compositos de polipropileno com 10, 20 e 30%
em volume de fibra de coco verde numa cadmara de mistura Haake, tendo como variaveis a
temperatura de processamento e a velocidade de cisalhamento. O objetivo desta pesquisa foi
comparar o0 médulo de flexdo e as caracteristicas morfologicas dos diferentes compdsitos
obtidos e comparar com o polipropileno puro. Neste estudo pode se observar que a
temperatura de 170 °C, a velocidade do rotor de 60 rpm ¢ o teor de fibra de coco verde de
30% forneceram o melhor desempenho quanto a flexdo. Essas observagdes também foram
comprovadas pela analise da morfologia. Os autores concluiram que o uso da camara de
mistura Haake para a obten¢ao dos compositos de polipropileno e fibra do coco verde ndo foi

eficiente, ja que o desempenho dos compositos foi semelhante ao polipropileno puro.

Santos et al. (2010) realizaram pesquisas com compdsitos de PP com fibras curtas de
coco preparadas em uma extrusora com dois perfis de temperatura. O objetivo foi avaliar o
efeito compatibilizante de PP modificado com vinil alcoxi silano e com anidrido maleico em
diferentes temperaturas. Foi verificado que a adi¢do de 1,5% dos dois agentes de acoplamento
melhoraram o modulo elastico, a tensdo maxima na ruptura e a resisténcia a absor¢ao de agua.
Este efeito foi mais evidenciado quando o processamento ocorreu em um perfil de
temperaturas mais elevado. A morfologia dos compositos também ficou mais homogénea na
presenga dos agentes de acoplamento, especialmente naqueles processados na temperatura

mais alta.

Antunes et al. (2011) através de uma extrusora dupla-rosca corrotacional formularam
compositos de polipropileno/fibra de coco com teores variados da fibra utilizando como
agente de acoplamento o anidrido maleico (PPGMA). A fibra picotada foi alimentada em dois
pontos diferentes da extrusora, com o objetivo de estudar a influéncia da intensidade do
processo de mistura na fragmentacao e desfibramento da fibra e, consequentemente, nas
propriedades mecanicas do composito. Os resultados indicaram que a intensidade de mistura,
apesar de pouco influenciar na fragmentagdo e desfibramento da fibra, contribuiu para um
estreitamento da sua curva de distribui¢do de tamanho. Este efeito do processamento pouco
alterou as propriedades de resisténcia e modulo elastico dos compdsitos, sendo que a melhoria
nas propriedades de resisténcia a tragdo promovida pela interagdo da matriz polimérica com a

fibra de coco, s6 foram alcangadas na presenga de um teor minimo de 4% do compatibilizante.
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A adicao de agentes de acoplamento, especificamente o anidrido maleico, em diferentes
situagdes nas cadeias poliméricas, tém potencializado a capacidade de evoluir para formagao
de 4cidos carboxilicos que, devido ao seu carater hidréfilo, podem interagir mais efetivamente
com superficies inorganicas normalmente hidratadas - que corresponde ao uso das fibras
vegetais. O enxerto de agentes de acoplamento nas cadeias poliméricas tem sistematicamente

levado a melhorias nas propriedades mecanicas de compositos (CARVALHO et al., 2007).

O tratamento tedrico frequentemente usado para prever propriedades dos compositos ¢
a chamada “Regra de Mistura”, onde numa primeira aproxima¢do o modulo longitudinal ¢ a
resisténcia a tragao do composito na diregdo paralela as fibras dados pelas Equacdes 2 e 3

(ARAUIJO, 2009):
o= o Ve + apn(1-Vp) (3)

onde E., Er e E, sdo respectivamente os modulos do compdsito, da fibra e da matriz
polimérica; ore o. sdo as resisténcias a tragdo do composito e da fibra; gy, é a tensdo da matriz

na deforma¢do méxima da fibra e 'y € a fragdo em volume da fibra.

As Equacdes 2 e 3 sdo validas para fibras longas, todas alinhadas em uma tnica dire¢ao
e ensaiadas na dire¢do do alinhamento. A teoria indica que, com o aumento da quantidade de
fibras, ha um aumento linear no valor do médulo. No entanto, sabe-se na pratica que esta
situagdo ndo ocorre, pois nem todas as fibras estarao alinhadas ou serdo solicitadas na dire¢ao
de sua orientacdo, portanto desvios em relagdo & esta equagdo podem ocorrer (ARAUJO,
2009). Quando as fibras estdo na dire¢do transversal em relacdo a tensdo aplicada, o modelo
de Reuss ¢ mais adequado para calcular o modulo do compédsito (ANTUNES, 2012). Por este
modelo pode-se calcular o limite inferior de rigidez do compdsito ¢ modulo eléstico

transversal (E.) na Equacao 4, onde V,, € a fracdo volumétrica da matriz no composito:
EmEf
¢t T EVAE, )
mVfTEfVm

As regras das misturas ndo levam em conta a presenga de vazios nem os efeitos da
interface, considerado uma interface perfeita entre matriz e carga. Esses modelos representam,
assim, os limiares superior e inferior para os possiveis valores do médulo de elasticidade
(CUPERTINO, 2010). Nesta investiga¢do ndo foram utilizados modelos matematicos para

prever o mdédulo dos compdsitos.
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2.8 FATORES QUE AFETAM AS PROPRIEDADES DOS COMPOSITOS

As propriedades mecanicas de um compdsito sdo aprimoradas pelo controle da
proporcao, aglomeragdo e orientagdo das fibras. A resisténcia do compdsito € uma func¢do do
comprimento da fibra, fragdo do volume da fibra, distribuicao e orientagdo da fibra. A carga
aplicada a matriz sera transformada em cisalhamento na interface com a fibra. O estresse sobre
a fibra depende do comprimento da fibra e da sua orientagdo em relagdo a carga aplicada
(JOSHI et al., 1994; JOSEPH et al., 1993). A disposi¢do das fibras, no processo de injecao,
depende também da distribuigcdo de pressao e temperatura na cavidade do molde (FU et al,

1996; ZHAI et al., 2006).

As fibras naturais cortadas usadas no processo de moldagem por injecao devem estar
acima do comprimento critico e a ligag@o interfacial deve ser boa para transferir a tensdo no
polimero para a fibra. No entanto, os comprimentos de fibra apds o processo de moldagem
por inje¢ao sdo limitados a 3 mm por causa das altas taxas de cisalhamento no cilindro de

injecio (JOSEPH et al., 1993).

No caso de compdsitos reforcados por fibras mais curtas do que este comprimento
critico, as fibras sdo sacadas da matriz durante o esfor¢o mecanico e o compdsito falha sob
tensOes relativamente baixas. Os resultados indicam que a carregamentos superiores a 50%
em peso, a resisténcia dos compositos tende a decrescer. Isto muito provavelmente se deve a
maior interacdo entre as fibras, aumentando seu didmetro efetivo e reduzindo a razdo de

aspecto (JOSEPH et al., 1999).

A presenca de microvazios na interface fibra e matriz causa um efeito adverso nas
propriedades mecanicas dos compositos. Esses vazios sao formados na interface de fibras com
a matriz e a presenga de substancias volateis produzidas por uma reagdo de condensacdo. O
aprisionamento de ar na matriz e o maior contetido de fibras na matriz podem levar a formacao

de vazios e apresentar baixa resisténcia a fadiga (ALOMAYRI et al., 2014).

A geometria da fibra, como diametro, comprimento, ondulacao e tor¢do, sao parametros
importante que afetam as propriedades mecanicas de compositos refor¢ados com fibras
naturais. De acordo com as relacdes analiticas, a resisténcia a tragdo do compdsito ¢
aumentada pelo aumento da fracdo de volume da fibra e do comprimento da fibra. A
superficie aspera da fibra melhora a interface de ligacao entre a fibra e a matriz (BONGARDE

etal., 2014).
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Como consideragao final deste topico, quando trabalhamos com compositos reforgados,
a distribuicao e dispersao e das fibras na matriz polimérica ¢ de fundamental importancia.
Aglomerados de fibra, além de reduzir a razao de aspecto pelo aumento do diametro, podem

atuar como concentradores de tensao e reduzir a propriedade de resisténcia ao impacto.

2.9 MATRIZ POLIMERICA - POLIPROPILENO

O polipropileno (PP) ¢ hoje em dia o material preferido para fins estruturais, por suas
propriedades mecanicas, custo razoavel, facilidade de processamento e reciclagem (ABREU,
FORTE, LIBERMAN, 2006). O polipropileno copolimero heterofasico foi escolhido para esta

investigacao por:

1) Ser muito mais resistente do que o homopolimero, podendo alcangar alto impacto

mesmo a baixas temperaturas (THOMPSON, 2009);

1) Ser utilizado em aplicagdes semelhantes as dos polipropilenos modificados com
elastdmeros, as quais necessitam de elevada resisténcia ao impacto, em especial na formulacao
de compositos que podem atenuar esta propriedade restringindo o movimento das cadeias

(SANTOS et al., 2010);

1i1) Por ser polimerizado com eteno, apresenta facilidade de compatibilizagdo com agentes
de acoplamento de matrizes poliméricas diversas. Este copolimero consiste em uma matriz de
PP homopolimero ou mesmo copolimero randomico na qual se encontra disperso com um
copolimero de etileno-propileno (EPR — Ethylene Propylene Rubber) (THOMPSON, 2009).
O EPR ¢ o copolimero também utilizado na formulacdo de um dos agentes de acoplamento

usado nesta investigacao e pode favorecer a interagdo entre eles.

iv) Permite uma ampla janela de processo e ndo exige cuidados especiais como secagem,
regulagem fina da temperatura além de ser largamente utilizado na formulagao de compdsitos

com fibras vegetais no Laboratorio de Polimeros do SENAI CIMATEC.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve o procedimento experimental, incluindo os materiais
selecionados para este estudo. Nesta etapa também se encontram descritas as etapas de projeto
e fabricacdo dos moldes, bem como a metodologia de planejamento dos experimentos, ensaios
e procedimentos usados para caracterizagdo de propriedades mecanicas, térmicas e

morfologicas.

3.1 POLIPROPILENO

O material (grade) selecionado para esta aplicagdo foi um polipropileno copolimero

heterofasico EP 440 L fornecido pela Braskem, cujas propriedades estdo listadas na Tabela 3.

Tabela 3: Propriedades do Polipropileno EP 440 L. Fonte: Folha de Dados Braskem

Propriedades Valores Método
Fisicas
Indice de Fluidez (230 °C / 2,16 kg) 6,0 g/10min ASTM D1238
Densidade 0,895 g/cm’ ISO 1183-1
Mecinicas
Moddulo de Flexdo Secante a 1% 1050 MPa ISO 178
Resisténcia a Tragdo no Escoamento 24 MPa I[SO 527-1
Alongamento no Escoamento 6% ISO 527-1
Dureza Rockwell 60 (Escala R) ISO 2039-2
Resisténcia ao Impacto Izod a 23° C NB* J/m ISO 180
Resisténcia ao Impacto Izod a —20°C 90 J/m ISO 180
Shore Hardness (Shore D) 68 ISO 868
Térmicas
Temperatura de Deflexdo Térmica (0,455 85 °C 1SO 75-1/75-2
MPa)
Temperatura de Amolecimento VICAT 152°C ASTM D1525

Fonte: (BRAKEM, 2018).
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3.2 FIBRA DE COCO

Um fator importante para a sele¢do da fibra de coco foi a possibilidade de obtencdo da
matéria-prima em larga escala. Neste sentido, recentemente ocorreu a instalagdo do Complexo
Industrial Frysk, pertencente ao Grupo Aurantiaca, localizado no municipio de Conde, litoral
norte da Bahia. A Frysk Industrial estd preparada para processar 800 mil frutos/dia, o que
certamente tem abastecido o mercado de fibra de coco em toda a regido além de fornecer
matéria-prima para a Fibraztech, do mesmo grupo, com capacidade produtiva de 1,0 milhao
de m? de biomantas de fibra de coco por més, em varias gramaturas. Portanto neste estudo foi
usada uma fibra de coco seca desfibrada e pré-lavada, gentilmente fornecida pela empresa

Frysk.

3.3 SELECAO E AVALIACAO DAS FIBRAS

Inicialmente foram selecionadas 10 fibras longas de espessura e comprimento uniforme
de uma amostra de 20 kg para testes de resisténcia a tragdo. O ensaio foi conduzido em
maquina universal de ensaios Emic Modelo DL 2000, a uma velocidade de deformacgao de 10
mm/min. Da mesma amostra foram selecionadas 100 fibras para medir com o auxilio de um
paquimetro € um micrémetro o seu comprimento € espessura; por meio do software
Minitab®18 foi possivel avaliar estatisticamente a média e desvio padrio das medidas em um
intervalo de confianca de 95%. Apds as etapas de moagem, extrusdo e injecdo foi medido o
comprimento médio final das fibras que atuaram como refor¢o no compdsito para avaliar o
impacto da extrusdo e injecao no cisalhamento das fibras. Nesta técnica foi usado um
microscopio Optico Zeiss Scope Al com aumento em torno de 50 vezes. O software utilizado

para tratamento de imagens foi o Axio Release 4.8.2.

Os parametros de secagem de amostras de fibras naturais foram determinados para
proporcionar informagdes que possam subsidiar no tratamento das fibras antes do processo de
fabricacdo dos compdsitos e injecdo das amostras. Para tanto, foi utilizado um secador por
infravermelho modelo IV 2002 do fabricante Gehara®. Neste equipamento as amostras foram
pesadas por uma balanga integrada ao secador e, a variagao de massa foi registrada em fungao

do tempo, onde esteve associada a perda de umidade. Dessa forma, foi registrada de minuto
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em minuto, para calculo da quantidade de umidade presente na amostra e posterior elaboracao

da curva de secagem.

E importante ressaltar que esta metodologia difere da secagem realizada em estufa,
segundo Selzer e Parise (2011), o tempo de secagem via radiagdo infravermelha pode reduzir
em até 80% o tempo total do processo quando comparada a secagem em estufa convencional.
No entanto, os parametros levantados sao validos para estimar o tempo de secagem em func¢ao
da temperatura em que estd ocorrendo o processo. Inicialmente usou-se no ensaio as

temperaturas de 70°C, 90°C e 110°C e um tempo de secagem de 30 minutos.

3.4 AGENTES COMPATIBILIZANTES

Estudos com compositos poliméricos apresentados na revisdo bibliogréfica,
descreveram a baixa compatibilidade da fibra natural com a matriz polimérica hidrofobica.
Neste sentido, com a finalidade de produzir elevado grau de interagdo ou ligacdo entre o
polimero e a fibra de coco foram utilizados 3 tipos de compatibilizantes para poliolefinas,
sendo dois comerciais € um customizado para aplicacdo especifica em compdsitos
desenvolvidos no SENAI CIMATEC-BA. Foi utilizado o Orevac CA 100, um polipropileno
(PP) funcionalizado com 1% anidrido maleico; Orevac 18507, um polietileno de alta
densidade (PEAD) também funcionalizado com teor similar de anidrido maleico, ambos
fornecidos pela empresa Arkema; e o Cesa®Mix PEA060103. Este ultimo consiste num
aditivo ndo comercial da Empresa Clariant, que combina um titanato funcionalizado em
polietileno de alta densidade e lubrificantes a base de estearamina para uma aplicagao
especifica em compositos com fibras naturais desenvolvidas no SENAI CIMATEC. O
polipropileno e o polietileno sdo imisciveis e parcialmente compativeis (SHANKS, LI e YU,
2000) e estas misturas atrairam muita aten¢do devido as suas potenciais aplicagdes industriais.
Uma dessas razdes ¢ a melhoria na propriedade de impacto, especialmente em baixas
temperaturas, ¢ propriedades de resisténcia a quebra sob tensao ambiental (ESCR) (JOSE et

al., 2004).

Devido a imiscibilidade do polietileno e polipropileno, frequentemente utiliza-se como
compatibilizante destas fases a borracha de etileno-propileno (EPR). Como a resina
termoplastica selecionada, o copolimero heterofasico PP EP 440L possui este componente

aditivado em blocos na cadeia polimérica, optou-se em avaliar agentes de acoplamento com
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bases PE e PP para verificar qual a melhor interagcdo entre a matriz do copolimero ¢ a fibra de
coco em relacao as propriedades mecanicas. Segundo Antunes ef al., (2011) uma melhoria nas
propriedades de resisténcia a tragdo promovida pela interagdo da matriz polimérica com a fibra
de coco so foi alcangada com a presenca de um teor minimo de 4% do compatibilizante. Neste

trabalho optou-se em utilizar um percentual de 6% relacionado ao peso da fibra de coco.

3.5 PREPARACAO DOS COMPOSITOS

Com o intuito de avaliar qual a formulagao forneceria melhor adesdo e molhamento do
polimero a fibra vegetal, foram desenvolvidas quatro formulagdes de compoésitos com fibras
trituradas em um moinho de facas com peneira de 5 mm. A Figura 21 representa a formulagao

basica de fibra de coco e polipropileno.

Figura 21: (@) Fibra de coco; (b) polipropileno e (¢) composito

Fonte: Autoria propria.

As composigoes foram pesadas em uma balanca semi-analitica de marca Toledo 9094,
junto como polipropileno e o respectivo agente de acoplamento conforme apresentado na
Tabela 4. O teor de fibra de coco foi fixado em 30% do peso do composito visando um maior
conteudo de material reciclavel e, seguindo apontamentos de Ishizaki et al. (2006), que
observaram que esta composicdo de fibra de coco forneceu o melhor desempenho nas
propriedades mecanicas. O agente de acoplamento adicionado em cada formulagao ¢ relativo

a massa total da fibra de coco, com a porcentagem de 6% associado ao peso de fibra. Desta
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etapa em diante, os compodsitos formulados poderdo ser identificados apenas pelo nome de

suas formulag¢des (PPFC, PPCM, PPO18507, PPOCA100).

Tabela 4: Formulagdes utilizadas na preparagdo das amostras.

PP EP 440L. Fibra Coco Cesa®Mix Orevac Orevac CA

Formulagdes (%) (FC - %) (%) 18507 (%) 100 (%)
PPFC 70 30 - - -
PPCM 68,2 30 1,8 . -
PPO18507 68,2 30 - 1,8 -
PPOCA100 68,2 30 _ _ 1,8

Fonte: Autoria propria.

ApoOs andlise das curvas de secagem das fibras no secador por infravermelho, foi feita
uma correlagdo e definido os parametros de secagem das fibras em uma estufa de ar circulante.
Para esta pesquisa foi adotado a temperatura de (90 + 5)°C por um periodo de 24 horas. Apds
a secagem, foi realizada a pesagem e uma pré-mistura durante 2 minutos em misturador
rotativo automatico; em seguida as composi¢des foram dosadas no ponto de alimentacao
principal de uma extrusora dupla rosca corrotante fabricada pela Imacom, modelo DRC 30:40
IF com diametro de rosca de 30 mm e razdo L/D = 40. As condi¢des de processamento para
estes compositos foram: velocidade da rosca: 140 rpm; velocidade de alimentagdo: 8 rpm;
temperatura da massa: 184°C; Perfil de temperatura: Z; = 155°C; Zo> = 160°C; Z3= 165°C; Z4
—Z7=170°C; Zg — Z10 = 190°C; e Z11 = 32°C. O perfil de rosca utilizado pode ser considerado
tipico para produgdo de compdsitos com fibras naturais e pode ser classificado como um perfil
de média intensidade de mistura. E composto por duas zonas de mistura, formadas com blocos
amassadores de 45° e 90° e onde os demais elementos sdo destinados ao transporte de
material. A ilustragdo da Figura 22 apresenta um conjunto de plastificagdo dupla rosca

utilizado na preparacdo dos compositos.
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Figura 22: Configuracdo do perfil de rosca da extrusora dupla rosca utilizada para produgao dos
compositos, indicando as se¢des do dosador e da degasagem.

Dosador
Volumétrico
(2-25 kg/h)
monorosca
l Degasagem
]
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Fonte: Diagrama exportado do sofiware WinTXS, Versdo3 - SENAI CIMATEC.

3.6 INJECAO DOS CORPOS DE PROVA PARA AVALIACAO DAS PROPRIEDADES
MECANICAS DOS COMPOSITOS

ApoOs a preparacao dos compositos por extrusdo o material granulado foi seco a uma
temperatura de (100 £ 5)°C durante 24h. Foram preparados corpos de prova em uma injetora
ROMI modelo Primax com capacidade de 100t de for¢a de fechamento. As condigdes de
injegdo foram: pressio de injecdo de 950 bar, velocidade de injecdo de 120 cm?/s, recalque de
1s a 400 bar e perfil de temperatura do canhdo de 71=200°C; 7> =190°C; T3 =180°C; T4 =170°C
e no bico de injegdo, 200°C.

3.7 CARACTERIZACAO MECANICA DOS COMPOSITOS

A caracterizagdo mecanica sob tracdo dos compositos foi utilizada para observar a
influéncia da fibra de coco, com e sem os agentes de acoplamento, nas propriedades de tensao
na forga maxima, tensdo e deformagdo na ruptura e médulo de elasticidade, segundo a norma
ISO 527. Os experimentos foram conduzidos em maquina universal de ensaios Emic Modelo

DL 2000, a uma velocidade de deformagao de 10 mm/min.

O ensaio de resisténcia ao impacto Izod foi conduzido em uma maquina modelo Emic,

com martelo de 2,7 J, segundo a norma ISO 180. Para este particular ensaio, os corpos de
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prova da matriz de polipropileno foram entalhados em angulo de 45° com uma profundidade
de 2mm antes de terem sido submetidos ao impacto, enquanto os compdsitos com fibra de
coco foram testados sem entalhe, visto que j& apresentam as fibras como um fator
multiplicador da trinca. Todas as amostras foram condicionadas durante 40 horas a uma

temperatura de 23 + 2°C.

3.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Primeiramente esta técnica foi usada para observar a capacidade de molhamento da
matriz polimérica com a fibra de coco e auxiliar qualitativamente na analise do efeito do
agente de acoplamento nas propriedades mecanicas dos compdsitos. Os corpos de prova dos
compositos injetados foram submetidos a fratura fragil em nitrogénio liquido e posteriormente
observados na superficie de fratura. Numa segunda etapa, apds a injecdo das amostras
sobremoldadas, ocorreu novamente a fratura fragil na se¢ao transversal expondo a regidao de
interface dos dois materiais, desta vez com o objetivo de verificar a qualidade da unido dos
materiais. Nesta técnica foi utilizado um microscopio eletronico de varredura marca Jeol

Brand, modelo JSM - 6510LV, com tensao variando entre 15 ¢ 20 KV.

3.9 MICROSCOPIA OTICA DA SUPERFICIE DOS COMPOSITOS

Para auxiliar na andlise do efeito do agente de acoplamento na aparéncia superficial dos
materiais compositos, os corpos de prova injetados foram submetidos a microscopia otica.
Esta analise foi utilizada a fim de avaliar qualitativamente a topologia superficial e ocorréncias
de irregularidades e sulcos que poderiam favorecer o mecanismo de adesdo por ancoragem
mecanica. Nesta técnica foi utilizado um microscopio Optico da Zeiss Scope Al com

magnificagao de 200 vezes. O software para tratamento de imagens foi o Axio Release 4.8.2.
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3.10 ANALISES TERMICAS DOS COMPOSITOS

A andlise por calorimetria exploratoria diferencial (DSC) das amostras de polipropileno
puro e dos compositos foram realizadas para avaliar a influéncia da fibra de coco e dos agentes
de acoplamento nas temperaturas de fusdo, cristalizagdo e grau de cristalinidade dos
compositos. Os testes foram realizados em um Calorimetro Exploratério Diferencial da
Netzsch, modelo DSC 200 F3 Maia, utilizando-se uma taxa de aquecimento de 10°C/min e
resfriamento de 20°C/min com atmosfera inerte de argoénio com fluxo de 100 ml/min, em
porta-amostra de aluminio lacrado. Empregou-se aproximadamente 5 mg de amostra nas
medicoes. A Analise Termogravimétrica (TGA) foi utilizada para avaliar a variagao da massa
de uma amostra em funcdo da temperatura em um ambiente de temperatura e atmosfera
controladas. Para esta analise foi utilizado um equipamento da Shimadzu, modelo TGA 50H
com as mesmas condi¢des de aquecimento do DSC, massa similar, cadinho de platina aberto
em atmosfera de nitrogénio com vazao de 50 ml/min. A analise térmica visa também conhecer
o comportamento dos compdsitos sob temperatura e auxiliar na parametrizacao dos processos

de injecdo na obten¢do de amostras sobremoldadas.

3.11 ENSAIO DE ANGULO DE CONTATO - MOLHABILIDADE

Para auxiliar na compreensdo das propriedades de adesdo entre polimeros
sobreinjetados, foi realizado um estudo do angulo de contato na superficie dos materiais
compositos formulados e do polipropileno. O grau de molhabilidade de uma superficie ¢ de
importancia crucial para a criagdo de uma boa adesao entre os polimeros (KRAUS et al., 2015)
O equipamento utilizado para o ensaio foi um da Kriiss — Drop Shape Analyzer DSA41.0.2.7
e as medidas foram repetidas em tréplica com o volume da gota de 20 pl de agua deionizada.
O resultado foi obtido pela média dos ultimos 50 pontos apo6s decorrido um tempo de

estabilizacao de 10 min.
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3.12 MEDICAO DA RUGOSIDADE SUPERFICIAL

Com o objetivo de avaliar quantitativamente a rugosidade superficial do composito de
fibra de coco, 2 amostras de cada compdsito foram examinadas com auxilio de um
Perfilometro Optico 3D BRUKER, Configuragio GTK M, CONTOUR. A obtencdo das
imagens da perfilometria otica ocorreu por meio de interferometria utilizando a luz branca
para leitura da superficie. A leitura foi realizada em uma éarea de 2x2mm, as imagens geradas
foram tratadas com um filtro gaussiano com cut off de 0,8mm. Este equipamento apresenta
uma resolucdo elevada para aplicagdes diversas podendo medir espessura de filmes finos e
rugosidades em escala nanométrica. Permite ainda a obtenc¢do rapida de imagens superficiais

em 2D e 3D.

Os parametros de caracteristicas sdo divididos em dois grupos os pardmetros-S e os
parametros-V. Os parametros-S utilizados nesta analise dependem da distancia angular da
altura e espagamento de frequéncia, para descrever a amplitude e a informacao espacial. A
metodologia de obtengdo dos parametros ¢ dividir uma superficie em trés zonas de altura, o
pico, o nlcleo e as zonas de vale, e depois fazer calculos de volume com base nas trés zonas
conforme os parametros de amplitude “S” apresentadosna Tabela 5. O teste foi realizado em

uma 4rea de 4mm? lado dos compdsitos, na regidio oposta ao overlap.

Tabela 5: Parametros “S”

Parametros de Amplitude

Sq Desvio Médio Quadratico da Altura

Ssk Assimetria

Sku Curtose

Sz Altura Méaxima da Superficie na Textura
Sp  Altura Maxima do Pico

Sv  Altura Maxima do Vale

Sa Meédia Aritmética da Altura

Fonte: Autoria propria.

Em nossa anélise consideramos como o parametro mais importante a altura maxima do
vale (Sv), que sdo os vazios (sulcos) onde o polimero fundido que ¢ injetado na segunda fase

podera dispor de pontos de ancoragem mecanica mais profundos.
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3.13 DESENVOLVIMENTO E FABRICACAO DO MOLDE DE SOBREINJECAO

Em uma etapa anterior a fabricagdo do molde planejado para o processo de sobreinjecao,
foi necessaria uma avaliacdo dos requisitos impostos aos mesmos para o atendimento das
caracteristicas dos respectivos ensaios a serem realizados. Dessa avaliagdo resultaram as
seguintes restrigoes:

e Tamanho do porta-moldes;

e (apacidade da maquina injetora;

e Normas referentes a ensaios de adesao (Apéndice 1);
e Tipos de ensaios a serem realizados;

Com base nas restricdes apresentadas foi adotado a fabricagdo de um molde de com
geometria baseada na ISO 527, corpo de prova tipo 1, com dupla cavidade que permite obter
corpos de prova sobremoldados. Neste projeto, ilustrado na Figura 23, foi planejado um
conjunto de insertos que possibilitam obter corpos de prova com sobreposicao de area (overlap
area) que variam de 120 a 280 mm? através da troca de postigos na cavidade fixa do molde
de injecao. Esta ferramenta também possibilitou a obten¢do de corpos de prova com solda de
topo, isto ¢, através da rotacdo da bucha de injecdo foi possivel injetar simultaneamente os
dois polimeros e avaliar a for¢a de adesdo obtida na frente de fluxo dos materiais. A segunda
cavidade projetada no molde consiste numa figura retangular de 150 x 40 mm? que se destina
a ensaios de adesdo quando um componente ¢ de parede fina e sera utilizado em pesquisas

posteriores.
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Figura 23: Desenho esquematico do molde de inje¢do fechado (a) e molde aberto (b)

(a) (b)

Fonte: Autoria propria. Detalhamento do molde no Apéndice 2.

3.14 INJECAO DOS CORPOS DE PROVA PARA TESTES DE ADESAO

As amostras sobreinjetadas foram confeccionadas numa injetora Multicomponente
Arburg Allrounder 370S, com 70 toneladas de for¢a de fechamento, e duas unidades de
injecdo, uma horizontal com rosca plastificadora de 35 mm e outra vertical a 90° cm rosca

plastificadora de 30mm, conforme ilustra¢ao da Figura 25.



77

Figura 24: Maquina injetora multicomponente.

Unida de
Injecao 2

Unidade de Injecao 1

Placa rotativa

/ Molde
Corpo de prova

Fonte: Adaptado de Garcia (2005).

Com a ajuda de uma placa rotativa, foi possivel obter os corpos de prova de materiais
dissimilares com overlap (sobreposi¢do) variados. A imagem da Figura 25 representa o corpo
de prova com geometria exclusiva que propicia analise da forca de adesdo pelo ensaio
mecanico de tracdo, a partir de uma adaptacdo dos procedimentos da Standard Test Method
for Peel Resistance of Adhesives (T-Peel Test - ASTM D1876) e Standard Test Method for
Determining Strength of Adhesively Bonded Rigid Plastic Lap-Shear Joints in Shear by
Tension Loading. (ASTM D3163-01).

Os materiais compositos usados na sobreinje¢ao foram condicionados em uma estufa de
ar circulante por 24 horas a 90°C para conferir a secagem necessaria para moldagem por

injecao.
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Figura 25: Desenho esquematico do corpo de prova projetado com a regido de overlap (variavel) em
destaque.

Regido de adesdo
(overlap)

l

Compésito

Polipropileno

Fonte: Autoria propria.

A condi¢@o de moldagem por injecdo multicomponente foi semelhante ao que ¢ adotado
pela industria de transformacao, ou seja, para abrir o molde e promover o giro da placa para a
segunda inje¢do, o material estava abaixo de sua temperatura de cristaliza¢do. A escolha de
injetar primeiramente o composito com fibra de coco da unidade de injecdo horizontal,
denominada a partir deste momento de Unidade de Injecdo 1, foi de permitir um ajuste mais
sensivel da temperatura de processo a fim de minimizar os efeitos da termodegradagdo da
fibra lignocelulosica; e pelo fato da injegdo de materiais compdsitos resultar em menores
defeitos de rechupe. Este tipo de imperfeicao ¢ provocado pela contragao volumétricas do
polimero durante o resfriamento e pode ser reduzida com a aditivacdo de fibras na matriz

polimérica, facilitando o processo de sobreinjecao.

Na segunda unidade de injecdo, denominada de Unidade de Injecao 2, foi injetado o
polipropileno puro com diferentes condi¢des de processo e, conforme apresentado na Tabela
6. Neste experimento preliminar foi avaliada a influéncia do agente de acoplamento na forga
de adesdo dos polimeros, portanto as varidveis parametrizadas na Unidade de Injeg¢do 1 e 2
foram ajustadas para obter o melhor resultado em termos de defeitos superficiais como
rebarbas e rechupes; todas as amostras foram obtidas com 10 mm de largura e comprimento

de sobreposicdo de 12 mm, totalizando 120 mm? de 4rea de contato.
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Tabela 6: Valores parametrizados da moldagem por inje¢do multicomponente.

Variaveis de Processo Unidade de Injecao 1 Unidade de Injecao 2
Pressdo de injegao (bar) 1000 400/400/300 (3 niveis)
Pressdo de recalque (bar) 400 300

Tempo de recalque (s) 2,5 2

Vazio de Inje¢do (cm’/s) 80 30/25/20 (3 niveis)
Temperatura (°C) 180-210 230

Tempo de Resfriamento (s) 25 20

Fonte: Autoria propria.

O escalonamento da pressao e vazao de inje¢ao na Unidade de Injecdo 2 foi no intuito
de obter o corpo de prova sobreinjetado com as caracteristicas fisicas e geométricas mais

estaveis e uniformes ao longo do processo.

3.15 CORRELACAO DIGITAL DE IMAGENS — DIC

Neste trabalho a for¢a de ades@o entre o polipropileno e os compédsitos com fibra de
coco com ou sem aditivos foi avaliada com auxilio da tecnologia de Correlagao Digital de
Imagens, seguindo parametros de injecao da Tabela 6. Esta técnica foi utilizada para entender
a distribui¢do da tensao ao longo do corpo de prova, verificando a presenca de concentradores
de tensdo e de esfor¢os de delaminacdo (peeling stresses), especialmente na sobreposi¢ao
(overlap) durante o ensaio de tracdo adaptado do “7”" Peel Test a 180° e ASTM D3163 — 0O1.
A técnica DIC, utilizada neste experimento traca a posicao de determinados pontos (pixels)
de uma imagem de referéncia (x,y) e a mesma deformada (x’,y’), conforme apresentado na
Figura 26 e, denominado método das deformacdes de Lagrange (LAGRANGE, 1788). As
deformacdes sdo calculadas através dos vetores indicam o sentido e intensidade do

deslocamento de cada ponto da regido de analise.

Considerando pequenas deformagdes dx e dy apresentadas nas Equacdes 5 e 6, tem-se

que:
P +6ud +6ud 5
x'=x+4+u Ep x 3y y (5)
dv v
y=y+v+—dx+—dy (6)

0x ady
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onde u e v sdo translagdes / deslocamentos ocorridos em cada ponto analisado como deformagéo nas

direcdes x ey, respectivamente.

Figura 26: Ilustragdo da técnica DIC bidimensional, mostrando esquematicamente um material de
referéncia (R) e o mesmo apds pequena deformagdo (D)

YA V' A

R(x,y) D(x’y")

> >

Imagem de referéncia X Imagem deformada X ’

Fonte: Adaptado de Bamberg (2016).

A técnica remonta as propostas dos anos 1950 e 1960 envolvendo inicialmente
reconhecimento de caracteres, microscopia, medicina / radiologia e fotografias aéreas
(SUTTON; SCHREIER; ORTEU, 2009). Ao que parece, o primeiro artigo utilizando DIC em
polimeros foi publicado em 1997, mais precisamente no ensaio mecanico do polimetil-
metacrilato entre —40 ¢ 125°C (LU, ZHANG, KNAUSS, 1997).

O DIC ¢ uma técnica de medigao capaz de correlacionar resultados de testes mecanicos
(isto €, um teste de tracdo) com a quantidade de tensdo em cada ponto de uma estrutura
analisada, proporcionando uma melhor analise do comportamento mecanico sob tracao.
Consiste em marcar a superficie de uma determinada area a ser analisada com micro pontos
distribuidos aleatoriamente e, acompanhar seu movimento relativo durante o teste mecanico.
A amostra sobreinjetada foi pintada primeiramente com uma especial tinta branca formando
o fundo e, depois pulverizada com uma tinta preta sobre a area de interesse com um aerégrafo
da Evolution Gmbh, sob uma pressao de 0,8 bar. Antes do teste, as cameras DIC identificam
cada ponto da regido analisada. A Figura 27 apresenta uma amostra preparada que estd sendo

visualizada pelo sistema DIC na tela do software ISTRA 4D.
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Figura 27: Exemplo de uma amostra pronta para a analise DIC

Fonte: (BAMBERG, 2016).

Cada ponto vermelho na Figura 27 representa um ponto de tinta reconhecido que ¢
rastreado pelo sistema DIC durante o teste de tracdo / cisalhamento. O sistema DIC quantifica
a quantidade de deslocamento de cada ponto durante o teste (imagem apds imagem) e
correlaciona-o com a carga aplicada atual, informada pela maquina de teste de tragdo. Ao fazer
1ss0, 0 sistema analisa a quantidade de tensao e distribui¢ao de tensao na regido de interesse
de cada amostra para uma melhor compreensdo da carga de falha SLJ (Single Lap Joint)
resultante e, seu comportamento mecanico. A camera do DIC foi configurada para adquirir as
imagens da area analisada numa sequéncia de 4 imagens por segundo. A tensdao da area
analisada foi calculada através do método de deformacao principal de Lagrange, que mede a
quantidade de movimento de cada ponto pulverizado nas dire¢des x € y entre o inicio e o final

do teste mecanico.

O sistema DIC utilizado neste trabalho foi 0 Q-400-RT, da LIMESS GmbH, Krefeld do
Instituto de Soldagem e Tecnologia de Unido da Universidade de Aachen, (RWTH)
Alemanha, composto por duas cameras de 2 megapixels cada e o software da mesma empresa.
A Figura 28 fornece uma visao geral da configuragdo experimental usada neste trabalho. Na
imagem, as garras de fixacdo da amostra sdo indicadas pela letra A, enquanto a amostra com
junta sobreposta por B, os holofotes de ilumina¢do destacados por C e o sistema de cameras

com o suporte de fixagdo pela letra D.
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Figura 28: Sistema DIC Q-400-RT da LIMESS desenvolvido para os ensaios desta tese.

Fonte: (BAMBERG, 2016).

A maquina de teste de carga de tragdo utilizada neste trabalho foi uma Instron 4210, da
INSTRON GmbH, Darmstadt, na Alemanha, seguindo a referéncia da norma DIN EN 1465,
com taxa de deslocamento de | mm/min. Este equipamento foi utilizado para aplicar carga as
amostras de forma longitudinal, resultando em tensdo de cisalhamento para as amostras
sobreinejtadas (SLJ). O padrao recomenda o uso de algas e maxilas auto-alinhadas ou blocos
de alinhamento, conforme ilustrado na Figura 29, reduzindo o desalinhamento e 0 momento
de flexao, proporcionando uma melhor condi¢do para os testes de tragdo (GUO; DILLARD;

PLAUT, 2006).
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Figura 29: Modelo de fixacdo para ensaio de tragdo (SLJ) com blocos de alinhamento.

/¥ \
\ Blocos de
Garras .
y alinhamento

Fonte: Adaptado de Guo, Dillard e Plaut (2006)

3.16 DESENVOLVIMENTO DE DISPOSITIVO PARA AVALIAR A FORCA DE
ADESAO DAS AMOSTRAS SOBREINJETADAS

A andlise do grau de adesdo entre materiais sobreinjetados compreende uma etapa
importante no presente desenvolvimento, quando o intuito ¢ a produgdo de materiais com
caracteristicas superiores. Apds avaliar em carater preliminar todos os métodos tradicionais
de testes de adesdo para polimeros, e em especial “T” Pell Test a 180°, proposto inicialmente
nesta investigacao, verificou-se a existéncia de um segundo componente atuando no corpo de
prova sobreinjetado. Quando a amostra ¢ submetida a um esforco de tragdo (7), ilustrado na
Figura 30, tende a rotacionar na junta soldada gerando uma Forg¢a Resultante (F,) do Momento

Fletor (M), interferindo na medida da for¢a de adesdo dos materiais por cisalhamento puro.
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Figura 30: Diagrama da for¢a resultante do momento fletor dos experimentos efetuados com
amostras dissimilares

Fr

Fonte: Autoria propria.

O corpo de prova ilustrado na Figura 31 sofre movimento torcional que provoca um
descascamento (pelling stress) nas extremidades da regido de unido. Este modelo se aplicaria

satisfatoriamente quando pelo menos um dos componentes apresentar um comportamento

J4

elastomérico, todavia a proposta desta investigacdo ¢ avaliar a forca de adesdao por

cisalhamento puro de polimeros rigidos dissimilares.

Figura 31: Forgas atuantes (7) durante o ensaio de tragdo em junta sobreposta

il

Material 1
)
Peeling
Material 2

Fonte: Autoria propria.
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Em vista do exposto, foi projetado um dispositivo de mensuracao da adesdo entre
materiais compositos ou poliméricos sobreinjetados. A invengdao compreendeu a clareza e
originalidade da proposta e sua aplicacdo exemplificada em um sistema simples, envolvendo,
por exemplo, a determinagdo isolada da tensdo de cisalhamento necessaria para separar dois
materiais. Estes podem ser de natureza polimérica e apenas sobreinjetados, ou ainda de
natureza metalica, ou ainda composita (como por exemplo madeira), bem como sistemas
hibridos que utilizam metal/polimero, metal/madeira, polimero/madeira - estes ultimos
sempre unidos por adesivos de contato. Tal inveng¢do ¢ aqui considerada como uma solucdo
quantitativa significativa para diversas praticas de aspecto qualitativo que se utilizam de

complexas e indiretas etapas, muitas delas em separado e de resultado duvidoso.

Esta ferramenta consiste num sistema que aloja individualmente em cavidades as partes
sobreinjetadas, e todo o conjunto ¢ envolvido em um cofre que pode ser adaptado em maquina
universal de ensaios para aplicagdo da carga de tracdo. Quando as duas placas cavidade sao
submetidas ao ensaio de tragdo, estas deslizam no interior do dispositivo for¢ando o
cisalhamento da amostra na regido de unido. O dispositivo ilustrado na Figura 32(a) permite
transmitir toda a for¢a do ensaio de tragdo para a area de adesdo entre os materiais, eliminando
substancialmente o momento fletor transversal no ensaio de tragdo com dispositivo. A imagem
da Figura 32(b) consiste numa vista conceitual do dispositivo onde, maiores detalhes podem

ser encontrados na patente submetida sob o n° BR 10 2016 021054 2 no Anexo 1.

Figura 32: Imagem do dispositivo (a) compartimento fechado; () vista conceitual do mecanismo

Cisalhamento ~ |

(a) (b)

Fonte: Autoria propria.
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Um aspecto particular significativo da invengdo compreende em mensurar a forca
necessaria para separar dois materiais podendo desprezar o escoamento do polimero que
ocorre em outros métodos tradicionais, principalmente quando um de seus componentes tiver
um comportamento viscoelastico. Em resumo, o processo desta invencdo difere
significativamente de qualquer outra pratica, podendo inclusive facilitar a busca de novos
produtos apds uma sobreinjecdo de materiais poliméricos, podendo ser da mesma matriz
polimérica ou ainda dissimilares. De fato, embora alguns elementos do dispositivo devam
parecer algo simplorio na natureza operacional, considera-se aqui que a aplicacdo do método

geral proposto difere significativamente de qualquer pratica passada.

Mais especificamente a invengao se refere a elaboracdo de um dispositivo especifico
para mensuragao do grau de adesdo devido a facilidade de fabricagdo e montagem de materiais
compdsitos e/ou poliméricos via processos de injecao multimaterial, que permite uma redugao

significativa em pesquisas de compatibilidade entre polimeros sobreinjetados.

3.17 INFLUENCIA DAS VARIAVEIS DE PROCESSO NA ADESAO DE MATERIAIS

Com o objetivo de avaliar a influéncia das varidveis de injecdo na forca de adesdo de

polimeros sobreinjetados, foram propostos dois experimentos:

3.17.1 Influéncia da Temperatura da Forca de Adesao de Materiais Similares

Em uma investiga¢do preliminar para validar o dispositivo proposto, verificou-se a
influéncia da temperatura de processo na for¢a de adesdo de materiais similares. Para tanto
foram confeccionados, na injetora Arburg Allrounder 370S, corpos de prova sobreinjetados
somente em polipropileno (PP-EP 440L) com 12 mm de overlap (longitudinal) numa se¢ao
do corpo de prova de 10 mm. As amostras foram denominadas da seguinte maneira:

e PP 220 — PP processado com 220°C nas duas unidades de injecao;

e PP 240 — PP processado com 240°C nas duas unidades de injecdo;

e PP 260 — PP processado com 260°C nas duas unidades de injecao;
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A Tabela 7 apresenta as variaveis de processo da Unidade de Injecdo 1 e 2, que foram
ajustadas independentemente para otimizar o processo de injecdo visto que as areas injetadas
sdo diferentes.

Tabela 7: Variaveis de injecdo para materiais similares.

Variaveis de Processo Unidade de Injecao 1 Unidade de Injecao 2
Pressao de injegdo (bar) 1000 400/400/300 (3 niveis)
Vazdo de inje¢do (cm?/s) 80 30/25/20 (3 niveis)
Pressdo de recalque (bar) 400 300

Tempo de recalque (s) 2,5 2
Temperatura PP 220 (°C) 220 220
Temperatura PP 240 (°C) 240 240
Temperatura PP 260 (°C) 260 260

Tempo de resfriamento (s) 25 20

Fonte: Autoria propria.

Como metodologia proposta os corpos de prova injetados foram acondicionados 24
horas a uma temperatura de 23°C e montados no dispositivo proposto para investigagdo da
forga de adesdo. Apos a montagem o dispositivo foi fixado em uma maquina de ensaios

universal EMIC DL 2000 para a aplicagdo da carga a uma taxa de Imm/min.

3.17.2 Influéncia do Agente de acoplamento na Forca de Adesdo de Materiais

Dissimilares

Os principais obstaculos na obtengdo de melhores adesdes em elementos sobreinjetados
de natureza composito-polimérico estdo associados a: i) dificuldades de dispersar as fibras
homogeneamente; i7) limite de temperatura de processamento da fibra para evitar degradagao;
iii) condicdes de resfriamento; iv) area superficial de contato; v) compatibilidade de materiais;
vi) ainclusdo ou ndo de aditivos ao produto. Estas varidveis, importantes nesta pesquisa visam,
por exemplo, a modificagdo na superficie ou tensdo superficial, no intuito de incrementar a
adesdo entre os materiais.

Numa investigacao complementar, utilizando o dispositivo de teste de adesdo, verificou-

se novamente a influéncia da adi¢ao do agente de acoplamento na forca de adesao de materiais
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dissimilares sobreinjetados com 12 mm de overlap (longitudinal) numa secao do corpo de
prova de 10 mm. Neste experimento utilizou-se as mesmas amostras do Item 3.14 para um

comparativo de metodologia de avaliacao da for¢a de adesao.

3.17.3 Influéncia dos Parametros de Injecio na For¢ca de Adesao de Multimateriais

por Analise Fatorial

Conforme discutido na Sec¢do 2.1, a moldagem por inje¢ao influi nas propriedades do
polimero principalmente por quatro “macrovariaveis”, quais sejam: temperatura do material,
fluxo ou velocidade de injecdo, pressdo na cavidade e taxa de resfriamento. (CAVALHEIRO,
2007). A tentativa de ajuste das varidveis simultaneamente pode se tornar um processo moroso
e de custo extremamente elevado. Além disso, em muitas situacdes, varios parametros sao
responsaveis por um efeito observado em um determinado produto ou processo € que nao
pode ser reproduzido para outro componente. Ha4 uma escassez de informagdes de como as
variaveis de processo influenciam no processo de sobreinje¢ao de um componente polimérico,
especialmente no que diz respeito a adesdo obtida entre os dois componentes, sendo um

material composito.

Portanto, o emprego de métodos estatisticos que visem facilitar a identificagdo do
conjunto de fatores que influenciam de forma significativa em um efeito considerado, assume
grande importancia na melhoria de um processo de fabricagdo ou na qualidade de um produto.
Neste trabalho optou-se por um projeto de experimento fatorial completo, com quatro fatores
de entrada (temperatura de inje¢do; vazdo de inje¢do, pressdo de recalque e regido de
sobreposi¢do (overlap) em dois niveis, resultando em um totalizando de 16 tratamentos
experimentais para moldagem dos corpos de prova, injetando-se oito corpos de prova para
cada condicao (replicacao). Novamente para este ensaio o composito foi injetado na Unidade
de Injecdo 1 com parametros fixos previamente estabelecidos e, na Unidade de Inje¢do 2 foi

injetado o PP com alteragdo das variaveis propostas na Tabela 8.



89

Tabela 8: Valores parametrizados da moldagem por injecdo.

Variaveis de Processo Unidade de Injecao 1 Unidade de Injecdo 2

(L - H)*
Pressdo de injecao (bar) 800 400
Pressdo de Recalque (bar) 400 (200 —300)
Vazdo de injegdo (cm?/s) 100 (30 - 90)
Temperatura de inje¢do (°C) 210 (220 - 260)
Tempo de resfriamento (s) 25 30
Overlap (mm) (12— 16)

*L= Valores minimo; H = Valor maximo
Fonte: Autoria propria.

A escolha deste projeto experimental, foi motivada pela possibilidade de avaliar quais
os parametros de injecdo e overlap tem maior influéncia na forca de adesdo de polimeros
dissimilares, isto €, a adesdo de polipropileno com material composito com fibra de coco. A
selecao do composito para este experimento foi o que apresentou melhor resultado na forca
de adesdo realizado no experimento do item 3.17.2. Para o delineamento experimental e

analise estatistica dos dados dos ensaios de tracdo foi utilizado o software Minitab.

O nivel de confianga estabelecido para a andlise fatorial completa foi de 5% (o). A
importancia de cada fator e sua interagdo foi verificada com base na andlise de variancia
(ANOVA), relatada inicialmente por Fischer (1921). Neste trabalho estabeleceu-se uma
suposicao (hipdtese) de que as variaveis Pressao de Recalque (PR), Temperatura de Processo
(T), Vazao de Injecdo(V) e Overlap (O) tém significancia sobre a forca de adesdo dos
materiais. Preliminarmente ocorreu uma andlise fatorial isolada para o ovelap longitudinal de
12 mm e para 16 mm, com o objetivo de avaliar isoladamente os efeitos das varidveis de
injecdo em cada nivel de sobreposicao apos, como apresentado na Tabela 9 foi realizada uma

analise completa com todas as variaveis.
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Tabela 9: Niveis dos fatores para o delineamento do experimento fatorial PP / Compdsito

Ensaio Pressao de Te.m.pellatura de Ovelap (mm) Vazio deslnj ecio
Recalque (bar) injecao (°C) (cm’/s)
1 800 260 12 400
2 200 220 16 400
3 800 220 12 400
4 200 260 12 400
5 200 260 16 100
6 200 220 12 400
7 200 220 12 100
8 800 260 12 100
9 200 260 12 100
10 800 220 12 100
11 800 260 16 400
12 200 220 16 100
13 800 260 16 100
14 200 260 16 400
15 800 220 16 100
16 800 220 16 400

Fonte: Autoria propria.

Para cada um dos 16 niveis delineados foram produzidas amostras sobreinjetadas.
Depois de acondicionadas por 24 h a uma temperatura de 23 °C foram montadas no dispositivo
de testes e levados a uma maquina INSTRON Modelo 8872 para a aplicagdo da carga com

uma taxa de lmm/min.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo discutidos os principais resultados sobre a caracterizagdo da fibra de
coco, compositos e sua correlacdo com fendmeno de adesdo de materiais obtidos pela inje¢ao

multicomponente.

4.1 CARACTERIZACAO DA FIBRA DE COCO

Na etapa de selegdo e caracterizagdo da fibra de coco in natura, uma amostra de 100
fibras foi utilizada para calculo da distribuicdo do comprimento e da espessura, bem como a
média e desvio padrdao em um intervalo de confianga de 95%. Os resultados apresentados nas

Figura 33 e 34 exibem a distribui¢do da amostragem.

Figura 33: Distribuigfo estatistica do comprimento da fibra de coco
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Fonte: Autoria propria.

A fibra mais curta encontrada no lote foi de 21 mm e a mais longa de 217 mm, enquanto
a média do comprimento foi (89 + 38) mm. O maior indice de comprimento das fibras, cerca
de 60%, esta situado no intervalo de comprimento entre 60 ¢ 100 mm e, a maior ocorréncia

ou seja 25% das fibras situa-se torno de 100 mm.



92

Figura 34: Distribuigdo estatistica da espessura da fibra de coco
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Fonte: Autoria propria.

A menor espessura observada na amostra foi de 50 pm e a mais espessa foi de 540 um
enquanto a média de espessura das fibras foi de (212 + 10) um. A distribuicdo mais frequente
de espessura ficou entre 150 e 250 pm, porém notadamente o desvio padrao foi elevado. Estes
resultados estdo de acordo com os estudos de Silva et al., (1999) em sua pesquisa de
caracterizacgdo de fibras de coco brasileiras, e por Wang e Huang (2009) que utilizaram fibras
de coco produzidas na China para caracterizagdo de comprimento e espessura.

Apos caracterizagdo inicial, as fibras foram trituradas em um moinho de facas e ficaram
com um comprimento médio (10,9 + 5,2) mm, resultando em uma razdo de aspecto média de
51, para serem incorporadas a formulagdo do compdsito. Em seguida ao processo de extrusao
dos compdsitos e inje¢ao dos corpos de prova, foi novamente avaliado o comprimento da fibra
de coco para verificar se houve redu¢ao do tamanho da fibra devido ao cisalhamento durante
o processamento. Para esta caracterizagdo, apresentada na Figura 35, foi utilizado um

microscopio Optico Zeiss Scope A1 com aumento de 200 vezes.
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Figura 35: Imagens da fibra: a) ap6s extrusdo; b) apos injecdo

Fonte: Autoria propria.

Em uma amostragem de 8 fibras, selecionadas de uma ladmina prensada a quente com o
material pds extrusao, podemos observar que o beneficiamento do material na extrusora dupla
rosca reduziu o tamanho médio da fibra para (1,68 + 0,28) mm. Para avaliagdo do tamanho
das fibras pds o processo de injecdo, o proprio corpo de prova injetado foi submetido a um
lixamento superficial para que as fibras pudessem aflorar melhor na superficie. O resultado
da medicao apontou que a moldagem por inje¢ao contribui para reducao do tamanho médio
para (1,16 £ 0,43) mm. Verificamos neste estudo que a fibra atuando como reforco do
polipropileno sofreu uma reducdo de aproximadamente 90% devido ao cisalhamento
mecanico ocorrido nos processos de transformacgdo. Nesta pesquisa trabalhou-se com fibras
curtas distribuidas anisotropicamente e, algumas vezes se apresentando enroladas/curvadas na
matriz polimérica, desta maneira nao foi calculado a razdo de aspecto da fibra pds

processamento.

Para o ensaio de resisténcia mecanica sob tracdo da fibra, foram selecionadas 10 fibras
com comprimento médio acima de 100 mm e adaptadas a um suporte de papel no intuido de
evitar o rompimento da fibra proximo as garras, conforme ilustrado na Figura 36. O ensaio
ocorreu a uma velocidade média de 10 mm/min ¢ os resultados do ensaio de tragdo estardo

apresentados na Tabela 11.
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Figura 36: Ensaio de tracdo da fibra de coco

Fonte: Autoria propria.

4.1.1 Secagem da Fibra de Coco

Para fins de comparacao e avaliagao da melhor temperatura de secagem e o teor inicial
de umidade da fibra foram obtidas curvas de desumidificacio com um secador por
infravermelho. A Tabela 10 apresenta os resultados de secagem, e a Figura 37 apresenta as

curvas de secagem nas condi¢des propostas.

Tabela 10: Parametros de secagem

Temperatura (°C) Tempo de ensaio (min) Umidade inicial (%)
70 30 10,91
90 30 11,42
110 30 11,42

Fonte: Autoria propria.
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Figura 37: Curvas de secagem da fibra nas temperaturas propostas.
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Fonte: Autoria propria.

A partir da andlise de secagem em forno por infravermelho, adotamos 90°C como
temperatura de secagem para a estufa de ar circulante da Palley, modelo E-122. O tempo foi
extrapolado para 24 horas para secagem de 15kg de fibra de coco moida. A anélise final da

umidade neste processo ficou menor 1%, medido no mesmo secador por infravermelho
modelo IV 2002 da Gehara®.

4.1.2 Caracterizacio Morfolégica da Fibra de Coco

A caracterizagao morfologica teve o objetivo de conhecer morfologia da fibra de coco
que sera utilizada na fabricacdo do composito avaliando aspectos estruturais e rugosidade na
superficie que pode propiciar a ancoragem mecanica na matriz polimérica. As fibras de coco
sdo formadas por microfibrilas de celulose envolvidas por lignina, que contribuem para
aumentar a resisténcia ao desfibramento / desfibrilamento (LOMELI RAMIREZ et al., 2011;
SANTOS et al., 2010). Na fotomicrografia de MEV ilustrada na Figura 38(a) ¢ apresentado
um corte transversal da fibra, que ¢ aproximadamente cilindrica. Estudos apresentam a fibra
com uma superficie orientada axialmente com células / fibrilas de didmetro em torno de 10
um, podendo conter ou ndo uma parte oca central, que corre ao longo do eixo da fibra,
designada como lacuna (BRAHMAKUMAR; PAVITHRAN; PILLAI, 2005). Na superficie
da fibra ilustrada na Figura 38(b) foi possivel identificar uma camada de revestimento cerosa

composta por particulas aderidas a superficie, denominadas tiloses por Ledo (2012), que sdo
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estruturas salientes e ricas em silica (CONTANT; LONA; CALADO, 2004). Estas estruturas

poderdo favorecer o mecanismo de ancoragem mecanica da fibra na matriz polimérica.

Figura 38: Sec¢ao transversal cilindrica fibra de coco (@) e superficie cerosa com estruturas salientes
e (b)do tipo tiloses.
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Fonte: Autoria propria.

4.2 CARACTERIZACAO MECANICA E MORFOLOGICA DOS COMPOSITOS

As propriedades mecéanicas de tensdo na forca maxima, tensao e deformacao na ruptura,
modulo de elasticidade sob tragdo e resisténcia ao impacto IZOD estao apresentados na Tabela

11.

Tabela 11. Valores médios de propriedades mecanicas sob tracdo e impacto

= ~ ~ Mod. Resisténcia
Tensao na Tensdo na Deformacao (e
.. (. Elastico sob  ao Impacto
Materiais Forca Maxima Ruptura na Ruptura Tragiio 1ZOD
(MPa) (MPa) (%) (MPa) (J/m?)
PP-EP440L 17,18+ 0,12 146 +£1,2 228 +115 903 £ 35 39,87 +0,52
FC 101 £26 100 £ 26 22,5+7.8 2657 £ 514 B
PPFC 16,95 + 0,29 14,32+ 0,57 3,56+ 0,60 1608 £ 63 11,60+ 0,41
PPCM 16,17 + 0,29 13,45+0,44 5,26+0,98 1302 £ 55 13,8+1,2
PPO18507 17,41 £ 0,22 13,60+ 0,77 3,90+ 0,53 1398 £79 154+1,1
PPOCA100 22,35+ 0,32 21,51+£0,30 4,26+0,26 1530 + 24 13,3+1,0

Fonte: Autoria propria.

Os valores das propriedades mecanicas sob tragdo da fibra de coco (FC) sdo até 80%

superiores quando comparado a matriz polimérica utilizada para o composito, exceto para a
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propriedade de deformacao na ruptura. Analisando os resultados das propriedades mecanicas
dos compositos verificou-se que a tensdo na forga maxima obteve o melhor resultado
utilizando o Orevac CA 100 como agente compatibilizante. A adicdo deste polipropileno
funcionalizado com anidrido maleico neste compdsito proporcionou uma maior interagdo da
fibra na matriz polimérica, e pode transferir melhor a resisténcia a tracao da fibra, como era
esperado. De fato, nos ensaios utilizando compositos com Orevac 18507 e Cesa®Mix, que
possuem base de polietileno, apesar do carater heterofasico da matriz polimérica, a interagao
do aditivo com o polipropileno ndo foi satisfatoria. Segundo Tai, Li e Ng (2000) o PEAD
apresenta menor modulo elastico do que o PP e pode ter contribuido para a redugdo desta
propriedade em particular. Em estudo sobre blendas de polipropileno e polietileno, ensaios
mecanicos de tracao indicaram que a tensao na forca maxima e o modulo elastico diminuiram

com a adi¢do de polietileno (LI ef al., 2001; SHANKS, LI e YU, 2000).

Para o PPCM e PPO18507, foram observadas variagdes pouco significativas nos valores
de tensdo na forga maxima e ruptura em relagdo ao composito sem agente de acoplamento.
Entretanto, o PPFC obteve aumento na rigidez a partir dos resultados do modulo eléstico sob
tracdo, e uma fragilizacdo na propriedade de impacto. O aumento da rigidez nos compdsitos
com fibra de coco pode ser atribuido ao impedimento da movimentagao das cadeias da matriz
polimérica devido a forte interagdo do aditivo reagindo com o polipropileno e as OH" livres
na superficie da fibra. Este comportamento tem sido particularmente observado em pesquisas
utilizando fibras vegetais com compositos de polipropileno (SANTOS et al., 2010; CORREA;
FONSECA; NEVES; HAGE, 2003). Comumente, o efeito do agente de acoplamento pode ser
melhor observado em altas tensdes, onde uma interface forte polimero/fibra ¢ crucial. O
PPOCA100 obteve melhores resultados sob esforco de tracdo apresentando um
comportamento mais ductil conforme o grafico da Figura 39. Este efeito foi particularmente
observado em outros estudos utilizando fibras vegetais em compositos de polipropileno
aditivados com agentes de acoplamento funcionalizados com anidrido maleico. (CATTO et

al., 2014).



Figura 39: Grafico de tensdo versus deformagdo dos compositos.
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Com base nos resultados do teste de resisténcia ao impacto da Izod, ilustrados na Figura

40, foi possivel observar que, em geral, os compdsitos apresentaram melhores resultados do

que a formulacao PPFC sem aditivos.

Figura 40: Grafico do teste de impacto Izod para os compositos

Resisténcia ao impacto (J/m?)

Fonte: Autoria propria.
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Estes resultados poderiam indicar a participagdo do agente de acoplamento interagindo
mais fortemente com as fibras através de possiveis ligacdes covalentes fortes ou através de
interacdes secundarias como as moléculas atadoras (RABELLO; WHITE, 1997); essas
interagdes resultariam em uma melhor adesdo interfacial entre o reforco de fibra de coco e a
matriz polimérica (CATTO et al., 2014; JOHN; ANANDIJIWALA, 2008).

Em um estudo similar com fibras vegetais e polipropileno, John e Anandjiwala (2008)
verificaram que a resisténcia ao impacto em compoésitos termoplasticos depende da
capacidade da matriz em dissipar a energia de deformacdo a altas taxas de cisalhamento, e as

caracteristicas da interface sdo determinantes para este processo.

A adi¢do de uma pequena quantidade de Polietileno de Alta Densidade (PEAD), contido
no agente de acoplamento, que conforme Mourad (2010) apresenta maior comportamento
ductil, pode ter contribuido para melhorar a propriedade de impacto nas amostras Orevac

18507 e Cesa®Mix, como observado no grafico da Figura 40.

A distribuicao e dispersao da fibra ¢ muito importante na propriedade impacto dos
compositos. Aglomerados de fibra podem atuar como concentradores de tensao e fragilizar o
material. Conforme observado na Figura 41, da imagem do compésito PPFC ampliado 50
vezes na microscopia eletronica de varredura, houve uma boa dispersao e distribui¢do das

fibras na matriz polimérica, sem a ocorréncia de adensamentos pontuais de fibras.

Figura 41: Imagem obtida do corpo de prova injetado do composito PPFC por MEV.

SEl 20kV WD14mm SS40 x50 S00um

Fonte: Autoria propria.
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Entretanto, o principal resultado foi que a introdugao de fibras reduziu drasticamente a
resisténcia ao impacto da matriz polimérica quando comparados aos valores apresentados na
Tabela 3, onde ndo apresenta ruptura a 23°C.

Para melhor compreensao dos resultados obtidos das propriedades mecanicas, associado
a teoria do reforco, amostras dos compositos fraturadas por criogenia foram submetidas a
microscopia eletronica de varredura (MEV). Quando existe uma boa interface da fibra com o
polimero e, o material for tensionado, parte de carga ¢ absorvida pela fibra e desta forma
incrementa a resisténcia a tragdo do compdsito (OWEN; CORNING; MIDLAND, 2002). Se
a unido entre fibra e matriz ¢ forte, as fibras se rompem, demonstrando que a interface ¢ mais
resistente que a fibra. Quando a interagcdo ¢ fraca, ndo pode assumir toda a forca, e entao
muitas fibras deixam de aderir a matriz e sdo arrancadas (pull out). Palaniyandi e Simonsen
(2007) observaram um comportamento similar a este resultado considerando

compatibilizantes adicionados com farinha de madeira na matriz de PEAD.

A Figura 42(a) mostra a presenca de vazios e um descolamento de fibra no composito
sem aditivo, o que pode indicar a existéncia de uma baixa afinidade da matriz polimérica com
as fibras de coco. Esses vazios podem ocorrer devido ao molhamento incompleto da resina
nas fibras, formando, por exemplo, bolhas de ar (ou outros gases) que podem ficar presos
devido a alta viscosidade da resina ou em virtude dos compostos volateis que sao liberados
durante o processo de transformacao (SAHEB e JOG, 2016). Outra hipotese ¢ que o
espagamento entre a matriz polimérica e a fibra pode estar relacionado a fraca adesdo do
reforgo. Estes vazios em compositos, podem ser associados ao arrancamento das fibras quando
0 compdsito € submetido a um esforco mecanico (CHUN; HUSSEINSYAH; SYAZWANI,
2016).

A imagem na Figura 42(b) aponta para uma adesdo parcial do composito usando
Cesa®Mix, com vazios na regido interfacial entre fibra e matriz; a mesma figura também
exibiu uma superficie de fratura porosa e fibras rompidas. Comportamento semelhante pode
ser observado para o composto com Orevac 18507 na Figura 42(c), onde foram observadas
algumas regides com baixa adesdo e arrancamento da fibra, mas também ¢ possivel observar
evidéncias de adesdo parcial. Nao foi possivel observar a segregacdo de fases entre o PEAD
contido nesses agentes de acoplamento e a matriz PP do polimero, indicando uma aparente
compatibilidade dos materiais utilizados neste trabalho. A Figura 42(d) apresenta a superficie

de fratura do composito com o Orevac CA 100 no qual, devido a influéncia do agente de
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acoplamento, nao foram observados vazios/descolamentos e sinais de arrancamento das
fibras.

Figura 42: SEM imagens: (a) PPFC; (b) PPCM,; (¢) PPO18507; e (d) PPOCA100

Fonte: Autoria propria.

As imagens da Figura 42 mostraram que ocorreu uma adesao parcial das fibras na matriz
polimérica quando utilizou-se agente de acoplamento, e a capacidade de adesao/molhamento
da matriz polimérica com a fibra foi mais efetiva no composito PPOCA100. Os resultados
fornecidos pelo MEV complementam o estudo de caracterizagdo, onde as amostras com
aditivos tiveram um aumento na tensao de tracao final até 23% superior em compara¢do com a
formulacao sem aditivos; esses resultados também estdo de acordo com estudos realizados por
outras pesquisadores (OWEN; CORNING; MIDLAND, 2002; DARILYN; ROBERTS, 1999).

Considerando as imagens da Figura 43, obtidas por microscopia optica, observa-se uma
superficie mais homogénea, isto ¢, com menor incidéncia de sulcos nos compositos que foram

aditivados com agentes de acoplamento. A baixa adesdo interfacial estd associada a menor
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polaridade e afinidade quimica entre a matriz polimérica e as fibras vegetais. Esta baixa
interacao pode ocasionar a formacao de vazios na interface e o surgimento de pontos suscetiveis
a falhas que ocasionalmente comprometem o desempenho mecéanico dos compositos (CATTO,
A.L. etal., 2014; JOHN; ANANDJIWALA, 2008; LU et al., 2000).

O composito de PPCF mostrado na Figura 43(a), isto ¢, sem aditivos, apresentou uma
aparéncia superficial mais imperfeita na sua extensao. Este efeito pode estar relacionado a baixa
adesdo entre fibras e matriz polimérica resultando na presenga de sulcos e irregularidades na
superficie da amostra. As fibras que nao estdo aderidas fortemente a matriz polimérica podem
atuar como concentradoras de tensao quando submetidos a cargas de tensao (PACKHAM,
2003), refletindo na reducao de suas propriedades mecanicas. Os compositos que receberam os
agentes de acoplamento, apresentados nas imagens das Figuras 43(b), 43(c) e 43(d) exibiram
uma fina camada polimérica de revestimento sobre as fibras, reduzindo o niimero de sulcos e
irregularidades visiveis na superficie.

Comparando os resultados da propriedade mecéanica sob tragcdo dos compositos,
verificamos que o compdésito PPOCA 100, que apresentou uma superficie lisa e mais uniforme
na imagem da Figura 43(d), também se destacou por apresentar resultados superiores nesta

propriedade.

Figura 43: Microscopia 6tica dos compositos com uma magnificacdo de 200 vezes

(a) PPFC
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(d) PPOCA100

Fonte: Autoria propria.

4.3 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA DA JUNTA SOBREMOLDADA

As imagens das amostras sobremoldadas, apresentadas na Figura 44 mostraram a linha
de particdo, ou seja, a linha de solda entre o material sobremoldado (PP) com o substrato
(compdsito). A amostra sem agentes de acoplamento (PPCF) mostrou uma interface bem
aderida, enquanto os outros compoésitos apresentaram uma linha entre os materiais

dissimilares mais destacada.



104

Figura 44: Imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura na regido de interface das

amostras sobremoldadas

SEI 30kv.  WD13mm SS30

PPO18507

K

SEI WD15mm  SS30 SEI  30kv.  WD1imm S§S30 x50

Fonte: Autoria propria.

Embora essas imagens mostrem regides com bom contato superficial, em uma
ampliacdo da imagem ¢ possivel observar regides com vazios, conforme a Figura 45 do
composito PPOCA100 apresenta. Esses vazios que dificultam a adesdo, possivelmente sao
gerados pelo ar aprisionado na interface. Este comportamento foi observado em todas as

formulagdes estudadas, independente da composicao ou presenga de agentes de acoplamento.
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Figura 45: Vazios na regido de interface do compoésito PPCA100.
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Fonte: Autoria propria.

Como os compositos com agente de acoplamento, especialmente o PPOCA100,
apresentaram melhores resultados nas propriedades mecanicas e morfologicas, no que tange
a boa intera¢do da fibra com a matriz polimérica, esperava-se que a adesdo na interface do
polipropileno e compositos aditivados fosse mais homogénea. Entretanto, quando materiais
compositos sdo expostos a temperaturas mais altas, fibras e aditivos podem liberar gases e /
ou vapores. Essas bolhas de ar entre as superficies do material podem prejudicar a interfase
continua, gerando menor area de contato entre materiais diferentes (DEVRIES; ADAMS,
2002; WOOL, 2002). Em superficies com rugosidade mais profunda, pode ser mais dificil
para o ar retido escapar durante o processo de injecao da segunda fase. Entretanto, quando o
ar e os volateis sao liberados, as irregularidades resultam numa area superficial maior e
possivelmente ocorra o aumento na adesdo pelo mecanismo de ancoragem mecanica. Outro
ponto importante relatado no estudo de Machado et al.,(2018) usando um microscopio Optico
de aquecimento, foi a ocorréncia de alteragdes morfologicas e dimensionais das fibras quando
submetidas ao calor. Foi evidenciado uma contragdo das fibras vegetais relacionadas ao seu

didmetro e comprimento, respectivamente.

4.4 ENSAIO DE MOLHABILIDADE - ANGULO DE CONTATO

Medidas do angulo de contato apresentadas na Figura 46 indicam que os compdsitos
que utilizaram agentes de acoplamento apresentaram menor tensdo superficial. A maior

molhabilidade esta relacionada a capacidade das fibras de coco serem envolvidas pela matriz
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polimérica. A partir desses resultados, pode-se observar que a incorporagao de agentes de
acoplamento foi eficiente, auxiliando na molhabilidade dos compdsitos, como demonstrado
pelo menor angulo de contato para os compdsitos aditivados. Em estudo estatistico com nivel
de significancia de 95%, consideramos que apenas o PPFC obteve um valor maior do angulo
de contato, inclusive quando comparado a matriz polimérica, o PP EP 440L que apresentou

um angulo de contato de 78°.

Conforme ja apresentado, na andlise das propriedades mecanicas sob tracdo dos
compositos, verificou-se que o melhor resultado para esta propriedade foi obtido para os
compositos PPOCA100. A adi¢dao de polipropileno funcionalizado com anidrido maleico
neste composito resultou em maior interagdo/molhamento das fibras na matriz polimérica

possibilitando a transferéncia de parte da carga de tragdo para o reforgo.

Figura 46: O angulo de contato dos materiais compositos.
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Fonte: Autoria propria.

Os resultados obtidos neste estudo reforgaram a hipdtese de que a interface fibra de
polimero pode ser melhorada com o uso de agentes de acoplamento. Estes aditivos, por sua
vez, promoveram fortes ligagdes quimicas entre a matriz polimérica e as fibras, que podem
alterar a energia superficial do reforco permitindo um molhamento eficiente entre eles,

conforme apontado por John e Anandjiwala (2008).



107

4.5 ANALISE DA RUGOSIDADE POR PERFILOMETRO OTICO

As imagens das Figuras 47, 48, 49 e 50 apresentam quantitativamente o perfil de
rugosidade e imperfeicao da superficie de uma amostra analisada em cada compésito. A escala
a direita de cada figura representa os valores maximos do pico e vale da amostra. Observou-
se que todas as figuras obtidas pelo perfilometro apresentaram uma depressao central que pode

ser atribuida a contragdo volumétrica ocorrida apds a moldagem por injecao do composito.

Figura 47: Imagens do Perfildmetro no Composito PPFC
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Figura 48: Imagens do Perfildmetro no Compoésito PPCM
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Figura 49: Imagens do Perfildmetro no Compoésito PPO18507
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Fonte: Autoria propria.

Figura 50: Imagens do Perfildémetro no Composito PPOCA100
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A Tabela 12 apresenta os resultados quantitativos de rugosidades. Os parametros Sa e
Sq, que representam uma média global da textura na superficie, ndo foram contemplados neste

estudo devido as caracteristicas de simetria de altura muito discrepantes dos compositos.

Tabela 12: Analise de rugosidade dos compdsitos

Compositos Sp(nm) Sv(um) Sz(um)
PPFC 30,93 -49,50 80,43
PPCM 25,49 -20,30 45,79
PPO18507 28,37 -18,56 46,93
PPOCA100 27,55 -26,96 54,51

Fonte: Autoria propria.
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Sp , Sv e Sz sdo parametros avaliados a partir dos pontos absolutos mais altos e mais
baixos encontrados na superficie. Sp, a Altura Maxima do Pico, ¢ a altura do ponto mais alto
na superficie analisada; Sv, a Altura maxima do Vale, ¢ a profundidade do ponto mais baixo
(expresso como um numero negativo); e Sz a Altura Maxima da Superficie), ¢ encontrada a
partir da diferengca Sz = Sp — Sv. Como Sp, Sv e Sz sdo encontrados em pontos unicos, eles
tendem a resultar em medigdes irrepetiveis. Assim, ao usar esses trés pardmetros as imagens
geradas foram tratadas com um filtro gaussiano com cut off de 0,8 mm para obter um resultado
estatisticamente significativo.

Em uma andlise mais detalhada das figuras e graficos apresentados, podemos verificar
que as superficies de todos os compdsitos analisados se apresentaram bastante irregulares.
Entretanto a amostra PPFC apresentou uma intensidade de vales e picos mais protuberantes
que poderia estar proporcionando uma ancoragem mecanica mais eficaz. Esta hipotese esta de
acordo com as afirmagdes expostas junto as imagens da microscopia Otica apresentada na
Figura 44(a), que mostra a fibra de coco descolada da matriz polimérica na superficie do
composito PPFC, resultando em uma cavidade com falhas no contorno da fibra, favorecendo

o mecanismo de adesdao por ancoragem mecanica nos sulcos e irregularidades da superficie.

4.6 ANALISE DE CRISTALINIDADE POR CALORIMETRIA DIFERENCIAL
EXPLORATORIA DOS COMPOSITOS

A Tabela 13 mostra os resultados dos ensaios de DSC relativos a Entalpia de Fusdo
(AH), Temperatura de Fusdo (7,), Grau de Cristalinidade (X.) e caracteristicas de
temperaturas inicial e final de fusao (Tonses, Tendser). As informacgdes desta andlise foram obtidas
durante o segundo aquecimento.

Segundo Ehrenstein, Riedel e Trawiel (2004), o grau de cristalinidade ¢ definido a partir
da area delimitada pelas entalpia da curva de fusdo e a linha de base de um aparelho térmico
como DSC ou DTA. A energia necessaria para fundir uma fracao cristalina ¢ denominada
calor de fusdo e, pode ser considerada como uma maneira de calcular o grau ou indice de
cristalinidade de um polimero.

Em anélises de calorimetria (DSC), para a medida do Grau de Cristalinidade assumimos
que existem apenas duas fases bem definidas (cristalina e amorfa) e que, o contorno entre elas
¢ bem nitido. Esta analise ¢ convencionalmente medida dividindo a entalpia de fusdo AH,,

(J/g) da amostra, pela entalpia de fusdo do polimero a 100% (AH,) cristalino. O calor de
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fusao dos cristais de polipropileno puro ¢ de 209 J/g (Canevarolo, 2010; Karsli e Aytac, 2011).

A Equacao 7 representa o calculo do grau de cristalinidade dos polimeros:

AHp,
AHD,

X, (%) = 100

(7)
onde X corresponde ao grau de cristalinidade.

A partir dos valores da entalpia de fusdo (AH.) e considerando uma propor¢do de 30%
de fibras de coco no compdsito, pode-se concluir que o valor médio de AH,, de fusdao ¢ menor
que 80% do valor de AH,, de fusdo do polipropileno (PP EP 440L). Este percentual nos leva
a conclusdo de que a fibra causou uma reducao significativa no grau de cristalinidade da matriz
polimérica, provavelmente pela interagdo da matriz polimérica com a fibra alterando o
mecanismo de nucleagdo. Esse comportamento também foi observado por Techawinyutham,
Frick e Siengchin (2016) em estudos com compositos de polipropileno com fibra de coco e

também foi relatado por Karsli e Aytac (2011).

Tabela 13: Valores caracteristicos da analise por DSC no segundo aquecimento

Amostras AH,(/g)  Xd%) Tu(°C,pico) Tomset(°C)  Teniset (°C) AT (°C)
PP EP 440 L 73,60 36% 167,3 160,2 172,4 12,2
PPCF 54,26 26% 168,1 160,6 173,3 12,7
PPOCA100 55,03 27% 167,2 160,2 172,8 12,6
PPO18507 49,40 24% 168,7 158,6 174,9 16,3
PPCM 52,37 25% 167,8 158,2 173,8 15,6

Fonte: Autoria propria.

Analisando o pico de fusdo cristalino (75,) durante o segundo aquecimento, observou-se
que o agente de acoplamento e a fibra de coco ndo tiveram efeito sobre os pontos de fusdo da
matriz polimérica dos compositos. Pode-se observar na Tabela 13 que, para os compositos
com Orevac 18507 e Cesa® Mix ocorreu um alargamento da area do pico de fusdo. Esta
diferenga de temperatura (A7) entre Tonset € Tendset, indica que ocorre uma distribui¢do mais
larga dos tamanhos dos cristais nos compositos que utilizaram agentes de acoplamento com
base PEAD. De acordo com Jose et al. (2004) em estudos utilizando misturas de PP e PEAD,
observaram que a adi¢ao do polietileno diminuiu o tamanho de esferulitos de polipropileno
ocupando a regido entre eles, favorecendo para um aumentando da resisténcia ao impacto.

Analisando as curvas do segundo aquecimento apresentadas nos termogramas na Figura

51, foram observados picos em temperaturas mais baixas, entre 120 e 130 °C, sinalizados por
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circulos vermelhos. Estes picos sdo caracteristicos do polietileno na composicdo do
copolimero heterofésico e acentuados com o PE contido nos agentes de acoplamento como
Orevac 18507 e Cesa® Mix. Estes valores estdo de acordo com os termogramas apresentados
por Jose et al. (2004) em seu estudo envolvendo blendas de polipropileno e polietileno de alta
densidade. Este pico particular nos compositos PPCF ¢ PPCA100 foi observado apenas no
primeiro aquecimento, provavelmente o baixo teor de PE nestes compdsitos tornou o pico

mais disperso.

Figura 51: Termogramas de aquecimento para a segunda fusdo dos compositos (*)
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Fonte: Autoria propria.

(*) As ordenadas estdo em unidades arbitrarias € as linhas de base foram deslocadas para uma
melhor visualizagdo comparativa dos eventos.

Nos termogramas da Figura 52 foi possivel verificar que para os compositos com
aditivos de matriz PE, ocorre deslocamento de temperatura de cristalizagdo para temperaturas
mais baixas. Teh, Blom e Rudin (1994) observaram o mesmo comportamento em seus estudos
e argumentaram que existe um certo grau de interacdo entre PP e PEAD em baixas
concentracoes, que basicamente reduzem o niimero e tamanho das regides segmentadas de

alta densidade, retardando assim a nucleacao e a cristalizacdo da fase polipropileno.
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Figura 52: Termogramas de cristalizagdo dos compositos durante o segundo resfriamento (*)
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Fonte: Autoria propria.

(*) As ordenadas estdo em unidades arbitrarias e as linhas de base foram deslocadas para
uma melhor visualizacdo comparativa dos eventos.

De acordo com a Tabela 14 verifica-se que a temperatura de cristalizagdo (7.°™) se
deslocou para temperaturas mais elevadas para o composito sem aditivos PPFC. Este efeito
também foi observado com o compo6sito PPOCA 100 ilustrado na imagem da Figura 52 durante
o segundo tratamento de arrefecimento. Uma hipdtese para esse comportamento estd
relacionada a formacao de uma camada com diferente cristalinidade, conhecida como camada
transcristalina, que pode ter ocorrido ao longo da fibra em contato com a matriz polimérica.
(LUZ et al., 2008).

Em seu estudo, Pracella et al. (2006) apontaram que a maior densidade de nucleacio
dos esferulitos de PP ocorreu preferencialmente na superficie da parede das fibras. Este efeito
também foi evidente para compostos com anidrido maleico enxertado com PP como
consequéncia das interagdes mais fortes das fibras de coco com a matriz polimérica, similar

ao comportamento evidenciado neste estudo.

Tabela 14: Valores da analise térmicas (DSC) caracteristicas do segundo resfriamento

Amostras AH.(J/g) T.(pico) °C) T. " (°C) T. "< (°C)

PP-EP440 L 92,57 117,9 122,8 112,4
PPCF 65,83 120,0 124,9 114,7
PPOCA100 67,14 119,3 124,7 113,8
PPO18507 71,46 113,0 118,9 114,9
PPCM 71,34 114,7 120,3 109,8

Fonte: Autoria propria.
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O aumento nas propriedades de impacto evidenciadas no composto PPO18507 podem
estar relacionados a adicao de PEAD contido no agente de acoplamento, alterando assim a
temperatura de cristalizacdo e levando a uma redu¢do do tamanho dos esferulitos de
polipropileno (JOSE et al., 2004). Durante esse processo, o PEAD fundido pode ter fluido
para a regiado interesferulitos do PP crescendo perto da interface. Este processo promoveu uma
deformacao da interface entre PP e PE, que s6 foi interrompida apds a completa cristalizacao
do polipropileno. Como resultado pode ter ocorrido aumento da regido interfacial dos
compositos, representada por AH., bem como reduziu os valores de temperatura para inicio
de cristalizagdo (7.°™") (JOSE et al., 2004). O PPCM apresentou o mesmo deslocamento de
temperatura, mas a interacao das fibras utilizando um titanato como agente de acoplamento

nao contribuiu favoravelmente para as propriedades mecanicas sob tragao analisadas.

4.7 ESTABILIDADE TERMICA DOS COMPOSITOS

A fim de analisar as temperaturas de decomposi¢do dos materiais em funcao da perda
de massa, foi realizada analise de TGA. Através da andlise dos termogramas da fibras de coco,
do PP EP 440L e dos compdsitos (com e sem agentes de acoplamento), observou-se que todos
0s compositos aumentaram sua estabilidade térmica na regido entre 448 — 470 °C em relagao
ao polipropileno. Isso se deve provavelmente ao teor de lignina presente na fibra de coco que
possui temperatura mais elevada para o seu inicio de degradagdo. De fato, a matriz polimérica
“protege” termicamente as fibras antes da degradacdo térmica, e isso pode causar uma
pequena mudanga na perda de massa no inicio do processo, como esperado. As curvas
relativas aos compositos, independentemente da presenca de aditivos, situaram-se entre as
curvas das fibras de coco e o polipropileno puro. Pode concluir-se que os compoésitos com
agentes de acoplamento exibiram uma maior estabilidade térmica que o compdsito ndo
aditivado, provavelmente devido ao mesmo comportamento de perda de massa a temperaturas
mais elevadas, isto €, as amostras suportam temperaturas mais elevadas até a degradacao
térmica.

Este resultado ¢ semelhante ao encontrado em outras pesquisas como Catto et al. (2014)
e Pisanu et al. (2016) sobre fibras e vegetais e polipropileno. Na analise da derivada da curva
TGA (DTGQG), foi encontrado um evento a aproximadamente a 280°C, que pode ser atribuido a

degradacdo da celulose em regides periféricas da lignina e, outro evento a 328°C foi atribuido
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a maior degradagdo de lignina (TOMCZAK, 2010; CATTO, 2014) Estes eventos foram
observados nas Figura 53 e 54 ocorrem para todas as composi¢des € nas mesmas faixas de
temperatura, o que caracteriza o efeito cumulativo das fibras vegetais no composito.
Segundo Chun, Husseinsyah e Syazwani (2016) o compésito reforcado com fibras
naturais geralmente exibe uma degradagdo térmica mais precoce devido a remog¢ao de
hemicelulose e umidade. A degradacao térmica da lignina pode produzir alta quantidade de
carvao, favorecendo um efeito de blindagem térmica nos compositos; desta maneira estes

podem apresentar melhor estabilidade térmica a altas temperaturas.

Figura 53: Analise Termogravimétrica dos Compdsitos - perda de massa
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 54: Curvas da derivada da perda de massa (dm / dT)
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Fonte: Autoria propria.

A analise dos termogramas sugere que compoésitos com fibra de coco devam ser

processados mais adequadamente a temperaturas inferiores a 220°C.

4.8 PROPRIEDADES MECANICAS DA JUNTA SOBREMOLDADA E A
CORRELACAO DIGITAL DE IMAGENS — DIC

Na maioria dos casos de ensaios de tragao envolvendo juntas com sobreposi¢ao simples
(SLJ - Single Lap Joint), onde os substratos sdo dilcteis ou de baixo rendimento, as falhas
encontradas resultam de tensdes de descascamento (peeling stress). Estas forcas sdo
geralmente oriundas de forgas secundarias, relacionadas ao momento fletor nas bordas da
regido de sobreposicdo (BAMBERG et al., 2018a; KARACHALIOS; ADAMS; SILVA,
2013; SILVA, et al., 2009).

A Figura 55 apresenta os resultados do teste mecanico de tragdo das amostras
sobremoldadas dos compositos com overlap de 12 mm, obtidas na maquina universal de

ensaios, assistida pela tecnologia de Correlagao Digital de Imagens (DIC).
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Figura 55: Forca de adesdo das amostras sobreinjetadas assistidas pela tecnologia DIC
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Fonte: Autoria propria.

Os ensaios mecanicos mostraram que houve uma adesdo satisfatoria na juncao dos
materiais dissimilares e, todas as amostras romperam fora da regido de unido (overlap),
preferencialmente no lado do compdsito. Seguindo o comportamento mecanico do ensaio de
tracdo dos compdsitos apresentados na Tabela 11, pode-se observar que o composito
PPOCA100, apresentou uma resisténcia ao rompimento ligeiramente superior as outras
amostras (incluindo a amostra sem aditivo). Esta resisténcia superior do composito aditivado
com o agente de acoplamento Orevac CA100 contribuiu para melhorar a intera¢do da fibra
com a matriz polimérica e beneficiou o aumento da resisténcia a ruptura do compoésito na zona
adjacente ao overlap.

Nestes casos, para auxiliar no entendimento da propagacao da trinca, ¢ comum adotar
técnicas colaborativas de investigacdo como a Correlagdo de Digital de Imagens. As imagens
da Figura 56 apresentam a imagem da junta sobremoldada submetida a um ensaio de tragao

simples (SLJ).
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Figura 56: Analise do estado de Stress de juntas (SLJ) através da técnica DIC (*)
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Fonte: Autoria propria.

(*) Ocorréncia de trincas na diregdo do compdsito e visualizagdo da orientagdo dos Vetores de
Lagrange.

Neste trabalho, no entanto, verificou-se que o acoplamento entre fibra e matriz
polimérica foi efetivo, uma vez que impediu a falha por incidéncia de peeling stress na regiao
de sobreposicdo e consequente propagagao de trinca. A falha observada nos ensaios mecanicos
foi consequéncia do momento fletor derivado do tipo de geometria do corpo de prova (quanto
mais proximo a regiao de sobreposi¢cdo, maior ¢ o0 momento fletor) associado a estriccdo do
substrato, reduzindo a secao transversal. Na Figura 57 pode ser observado que a regido de
sobreposi¢do, apesar de sofrer deflexdo, manteve uma distribui¢ao de carga uniforme ao longo

da unido dos materiais, evidenciada pelo direcionamento dos vetores de Lagrange.

Adicionalmente, foi possivel verificar que a regido do substrato que se encontrava
proximo a regido de sobreposi¢do, devido ao momento fletor, apresentava uma zona de
compressao (indicada por A na Figura 57) e uma zona de tracao (indicada por B na mesma
figura). Como consequéncia deste estado de tensdo, uma trinca se propagou
perpendicularmente ao substrato, levando a amostra a falha, preferencialmente no lado do

composito como apresentado na Figura 58. Os vetores de Lagrange indicaram estriccao do
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corpo de prova no comprimento livre do substrato (fora da regido de sobreposicao). Além
disto, os resultados indicaram transferéncia de cargas de tracao convertidas em cisalhamento
ao longo da regido de sobreposi¢do por conta do aspecto geométrico dos corpos de prova,

representado pelos vetores de Lagrange perpendiculares ao esforgo de tracao.

Figura 57: Imagens obtidas pela técnica DIC evidenciando linhas de tensdo no composito
PPOCA100
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Fonte: Autoria propria.

Figura 58: Imagem do composito PPOCA 100 submetido a um esfor¢o de tragdo
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Fonte: Autoria propria.

O local da falha observado nas amostras corrobora com a Teoria do Momento Fletor
enunciada por Tsai e Morton (1994) e, explicado por Silva e Nunes (2014). O aspecto

geométrico junta SLJ esta intrinsecamente ligado a geragdo de momento fletor, uma vez que



119

o esforco de tragao (T), passando pelo desalinhamento natural da amostra ¢ convertido em T°,
como representado na Figura 57.

Além disto, a amostra PPOCA100, por apresentar carga de falha superior aos outros
compositos, foi submetida a um momento fletor "M," maior, como pode ser verificado pelas

Equacao 8 e 9 de Tsai-Morton (1994):
My = Tlan * 1 —wy] 3

onde Mo — Momento fletor; o, - coeficiente de desalinhamento (angulo de deflexdo); T-
esfor¢o de tracdo; / - comprimento livre do aderente (polipropileno); wi — deslocamento
vertical (deflexdo no ponto analisado);

O angulo de deflexao “o.,” exibido na Figura 57, ¢ calculado pela Equagao 9:

_ t+t,

= rc ©)

onde ¢ — espessura do aderente; 7, — espessura da camada adesiva; ¢ — metade do comprimento
de sobreposicao). Em nosso caso consideramos o “#;”” € nulo pois nao foi utilizado adesivo.

O fato de todas as amostras apresentarem o mesmo comportamento quanto a deflexao
do substrato e auséncia de falha por peeling stress, indicou que mesmo sem a presenca do
agente de acoplamento, a adesdo dos materiais dissimilares foi efetiva.

Analisando o local e o modo de falha neste experimento, a regido de overlap pode ser
considerada como um reforco da junta, diferente de alguns casos de unido de materiais, como
soldagem em metais ou utilizagdo rebites e parafusos em substratos solidos, onde a regido de
unido ¢ tida como um defeito na peca ou um ponto de concentracao de tensdo.

Os resultados usando a técnica DIC confirmam que o agente de acoplamento Orevac
CA 100 foi o mais efetivo na ligagdo da fibra com a matriz polimérica, corroborando os
resultados do ensaio mecanico para os mesmos compositos e as analises de microscopia 6tica
e eletronica de varredura. A superficie do compdsito com aparéncia mais homogénea e a
menor evidéncia de defeitos como sulcos e demais irregularidades ( Figura 43), pode ter sido
favoravel na resisténcia a tragcdo da junta soldada por apresentar menos pontos concentradores
de tensdo na regido que se sobrepdem a solda e de fato, onde ocorreu a ruptura do corpo de
prova, conforme revelado pelo ensaio DIC.

Apesar da boa adesdo entre o polipropileno e compositos, a influéncia do momento
fletor e suas forcas secundarias sobre os pontos concentradores de tensdo, apresentados na
Figura 58, levou as amostras a falhar na regido préxima a sobreposi¢ao, inicialmente no lado

composto. Entretanto este trabalho inicialmente se propunha a avaliar a for¢ca de adesdo de
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polimeros sobremoldados, através do cisalhamento puro, sem a interferéncia de forcas
secundarias indesejaveis nesta pesquisa. Para tanto foi proposto um dispositivo que
acondiciona a amostra e traciona a junta em um cofre evitando a ocorréncia do momento fletor
e forcas de indesejaveis de “peeling stress”. Para legitimar a proposta o estudo prosseguiu

com um teste para validagao do dispositivo.

4.9 INFLUENCIA DA TEMPERATURA DE MOLDAGEM NA FORCA DE ADESAO
DO POLIPROPILENO

O desenvolvimento de um método de ensaio para verificar a for¢a de adesdao entre
polimeros sobremoldados visa contribuir como uma ferramenta capaz de avaliar as
propriedades mecanicas da unido de dois materiais e pode ser aplicada na pesquisa de
compatibilidade de materiais e aplicacdes industriais. Para o experimento em questao, apenas
a forca necessaria para deslocar uma superficie sobre a outra, ou seja a forca cisalhante, foi
considerada e medida até atingir o seu pico maximo. Este ensaio preliminar foi realizado para
validagdo do dispositivo, e verificar a influéncia da temperatura de moldagem, na forca de
adesdo entre materiais similares. O grafico da Figura 59 apresenta os resultados do teste de

adesdo para o PP 440L em diferentes temperaturas de processamento.

Figura 59: Grafico da For¢a de adesdo em fungdo da temperatura de moldagem
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Fonte: Autoria propria.
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Os resultados obtidos indicaram que ocorreu uma forte contribuicdo da temperatura de
moldagem sobre a for¢a de adesdo dos polimeros. Esta forga se apresentou mais sensivel na
variagdo de temperatura de moldagem de 220°C para 240°C, ndo obedecendo uma progressao
linear para a temperatura de 260°C, que obteve o mais alto valor na for¢a de adesdo. Este
comportamento poderia ser atribuido aos volateis do polimero que poderiam formar bolhas e
vazios na interface.

A sensibilidade na medigdo da forca de adesdo com o auxilio do dispositivo proposto
conseguiu medir a forca necessaria para separar os corpos confeccionados em diferentes
condig¢des de processo. A maxima forga para deslocar as superficies foi atribuida a forca de
adesdo das partes sobremoldadas. Os resultados evidenciaram que a temperatura do fundido
tem influéncia direta na adesao de polimeros. Outros autores em estudos de sobremoldagem
também evidenciaram esta hipdtese (CAVALHEIRO, 2007; PATANKAR, 2010).

Estes estudos preliminares serviram de embasamento para o delineamento da analise
fatorial em que foi investigado quais as principais variaveis de processo que influenciam na

for¢a de adesao de materiais dissimilares.

4.10 CARACTERIZACAO MECANICA DAS AMOSTRAS SOBREMOLDADAS SOB
CISALHAMENTO PURO — INFLUENCIA DO AGENTE DE ACOPLAMENTO

A Figura 60 apresenta a forca de adesdo por ensaio de cisalhamento puro, obtida a partir
dos testes de aderéncia utilizando o dispositivo proposto neste trabalho. Pode-se observar que
a adi¢ao de fibras de coco reduziu a for¢a de adesdo em 22% em relagdo as amostras com
materiais similares (PP + PP) nas mesmas condigdes de injecdo. Ao comparar a forga de
adesdo entre compositos, a amostra de PPCF que ndo contém agentes de acoplamento, exibiu
uma forca de adesdo de até¢ 30% maior que outros com compodsitos misturados com agentes

de acoplamento.
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Figura 60: For¢a de adesdo das amostras sobremoldadas submetidas ao ensaio com dispositivo
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Fonte: Autoria propria.

Segundo Patankar (2010) a presenca de aditivos, como cargas minerais, fibras,
pigmentos, lubrificantes, bem como o uso de desmoldantes durante a injecao, pode formar um
filme fino sobre as superficies, reduzindo assim a interacao do substrato (composto) e PP,
podendo causar menor adesao entre as partes.

De acordo com Besson e Budtova (2012), as poliolefinas funcionalizadas, como as da
marca comercial Orevac usadas neste experimento, sao copolimeros de etileno e anidrido
maleico que podem conter uma propor¢ao significativa de ésteres acrilicos. O agente de
acoplamento Cesa®Mix é um aditivo a base de titanato enxertado em polietileno que possui
lubrificantes em sua formulag@o. A adicdo de compositos com estes agentes de acoplamento
pode ter influenciado negativamente a for¢a de adesdo entre o polipropileno e seu substrato,
liberando gases e volateis na superficie sobremoldada. A for¢a de adesdao entre o PP e o
composito PPCF, que ndo utilizou agente de acoplamento, foi superior a todas as formulacdes
de compositos aditivadas. Divergindo dos resultados dos ensaios mecanicos para os
compositos, onde o PPOCA100 apresentou melhores propriedades mecanicas sob tragdo e
bom molhamento (menor angulo de contato), quando este composito foi submetido ao
processo de sobremoldagem apresentou uma forga de adesdo aproximadamente 30% inferior
ao composito sem aditivagdo (PPFC).

Embora os defeitos (vazios) possam atuar como concentradores de tensdo, ha

circunstancias em que as concentragdes de tensao resultantes dos vazios interfaciais, podem
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levar a uma melhoria na deformagao plastica e a um aumento na energia da fratura. Em outras
circunstancias, a rugosidade da superficie pode levar a um aumento da dispersao e boa adesao
entre materiais diferentes. Os resultados do ensaio de rugosidade para o PPFC apresentados
no topico 4.5 e as imagens da Figura 44 (a), corroboram com a hipdtese que a baixa interagdo
da fibra de coco com a matriz polimérica proporcionou uma superficie mais rugosa e isto, foi
benéfico para a adesdo, contribuindo para o adesivo (polipropileno) ancorar mecanicamente
na superficie do composito.

Segundo Packham (2003), uma superficie rugosa tende a aumentar a for¢ca de adesdo e
a energia da fratura na unido. Neste caso o PP fundido que foi sobremoldado solidifica nos
poros e vazios do substrato (composito) promovendo intertravamento mecanico no espago
deixado pelas bolhas de ar, que podem ter escapado da superficie ou mesmo nas falhas

oriundas da ma adesdo da fibra com a matriz polimérica especialmente no composito PPFC.

4.11 COMPARATIVO ENTRE A FORCA DE ADESAO MEDIDA POR
CISALHAMENTO PURO E TENSAO SIMPLES NA JUNTA SOBREPOSTA (SLJ)

A teoria sobre o comportamento de juntas sobrepostas (SLJ) publicada por Goland e
Reissner (1944), considerando uma camada infinitamente fina de adesivo, propdem uma
maior deflexdo na regido de sobreposi¢ao sob carga. Devido ao momento fletor gerado, a
unido deve girar alterando a dire¢do da linha de carga com a tendéncia de alinhar as forgas de
tracio aplicadas. A medida que a junta gira, 0 momento de flexdo diminuira, resultando em
um problema geometricamente nao linear, onde os efeitos de grandes deflexdes nos adesivos
geram altas tensoes de cisalhamento nas extremidades. A borda da area colada, ¢ a parte critica
onde as forgas de peeling tém maior intensidade, sendo o aspecto principal das juntas (SLJ)
falharem, segundo Silva et al. (2009) e Bamberg et al. (2018).

A Figura 61 apresenta um comparativo das propriedades mecanicas obtidas a partir dos
testes de adesdo por Lap Shear Test (SLJ - ASTM D3163 — 01) do item 4.8 e usando o
dispositivo proposto para medir o cisalhamento puro entre as juntas sobrepostas do item 4.10.
Apesar da boa adesdo entre o polipropileno e os compositos, a influéncia do momento fletor
e suas forgas secundarias sobre os concentradores de tensdo (Figura 58) levou as amostras a
falhar prematuramente na regido proxima a sobreposi¢cdo, como dito inicialmente, no lado

composto.
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Figura 61: Comparativo da for¢a de adesdo para as amostras sobremoldadas nas duas tecnologias
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Fonte: Autoria propria.

O novo dispositivo de teste propde analises de um estado plano de deformacao,
distribuindo uniformemente a tensdo de cisalhamento na junta soldada resultando em
diferengas significativas entre as duas metodologias. Com esta analise foi possivel verificar
que se, uma junta estiver sendo solicitada apenas por cisalhamento podera apresentar uma
for¢a de adesdo até duas vezes maior que em testes convencionais. Esta nova metodologia
pode ser aplicada como bom indicador para célculos estruturais envolvendo pecas

sobremoldadas ou mesmo coladas submetidas ao esfor¢o de cisalhamento puro.

4.12 INFLUENCIA DOS PARAMETROS DE INJECAO NA FORCA DE ADESAO

Neste estudo experimental, com auxilio do software Minitab®18, serdio apresentados os
valores-p (significancia) obtidos da analise ANOVA, considerando diferentes respostas dos
ensaios, com intervalo de confianga de 95%. As trés propostas exploradas com a técnica
fatorial lidaram diretamente com a for¢a de adesdo entre materiais dissimilares com overlap
longitudinal de 12 ¢ 16 mm com se¢do do corpo de prova de 10 mm e, a combinagdo com
outras variaveis de injecao.

Para aplicacdo da analise de variancia, as amostras foram consideradas como

independentes e, ndo foram randomizadas devido a dificuldade de alterar o overlap
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rapidamente (necessidade de intervengao na geometria do molde). Além do mais, as variaveis
de processo como temperatura, pressdo € vazao necessitam de longo periodo para
normalizacdo (varios ciclos de inje¢do para a estabilizagdo do processo) o que, poderia causar
uma instabilidade no resultado da for¢a de adesao.

A Tabela 15 apresenta a analise de variancia relacionado a temperatura de processo,
vazao de inje¢do e pressao de recalque para um overlap de 12 mm. Nela sdo apresentados os
graus de liberdade (GL), a soma de quadrados (SQ) e o quadrado médio (QM) utilizados para
o cdalculo da distribui¢do de F (distribui¢do de Fisher-Snedecor), além do valor-p explorado

neste estudo.

Tabela 15: Analise de Variancia para overlap de 12 mm

Fonte GL sSQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 7 76838 10976,8 6,17 0
Linear 3 71271 23756,9 13,36 0
PR (bar) 1 522 521,5 0,29 0,59
T (°C) 1 64449 64448,6 36,24 0
V (cm?/s) 1 6300 6300,5 3,54 0,065
Interacoes de 2 fatores 3 3818 1272,7 0,72 0,547
PR (bar)*T (°C) 1 1 1,2 0 0,979
PR (bar)*V (cm?¥/s) 1 40 40,4 0,02 0,881
T (CO)*V (cm?/s) 1 3776 3776,5 2,12 0,151
Interacdes de 3 fatores 1 1749 1748,8 0,98 0,326
PR (bar)*T (°C)*V (cm®/s) 1 1749 1748,8 0,98 0,326
Erro 56 99589 17784
Total 63 176427

Fonte: Autoria propria.

Onde: PR — Pressdao de Recalque (bar); T — Temperatura de processo ajustada no cilindro de
plastificaciio 2 (°C); V — Vazio de inje¢do (cm?/s);

Analisando os valores-p, a temperatura de processo isoladamente ¢ mais significativa e
avazao de injecdo aparece como segundo fator de relevancia para a for¢a de adesao resultante.
Na Figura 62 o grafico da média ajustada dos principais efeitos auxilia na avaliagdo da

influéncia das macrovariaveis atuando isoladamente na variavel resposta.
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Figura 62: Grafico dos efeitos principais para forca com overlap de 12 mm na pressdo, temperatura

e vazao
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Fonte: Autoria propria.
Visualmente a temperatura de processo desponta como fator mais importante, onde a
vazao de inje¢do e a pressao de recalque atuam como fatores menos significativos. A Equacao
10 obtida na regressao linear multipla apresenta os principais coeficientes para os fatores que

influenciaram na for¢a de adesao:

For¢a (N) =8323 + 0,057PR + 1,587 T + 0,331V (10)

overlap 12 mm

Verificou-se que para o overlap de 12 mm o fator mais significativo foi o incremento
da temperatura de processo possivelmente devido ao favorecimento do mecanismo de
interdifusdo. A difusdo dos materiais poliméricos ocorre logo que o fundido molha o substrato.
Uma vez que a interface ¢ formada pelo contato intimo entre ambos materiais, as cadeias
poliméricas se espalham através dele € um emaranhamento entre as cadeias de ambos os
materiais deve ocorrer. Apos a solidificagdo da fusdo, uma interface com uma concentragao
de gradiente de ambos os materiais ¢ obtida (CANDAL et al., 2008).

Através da andlise de experimentos (DOE) e o diagrama de Pareto apresentado na Figura
63 foi possivel avaliar graficamente a correlagdo entre todas variaveis de processo e seu efeito

padronizado na unido de materiais.
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Figura 63: Grafico dos efeitos padronizados para um overlap de 12mm.
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Fonte: Autoria propria.

Ficou evidenciado que a temperatura de processo ¢ um fator mais preponderante nesta
configuracdo de overlap e este resultado esta apoiado por outras pesquisas com inje¢do
multicomponente (CANDAL et al., 2008; CHEN et al., 2009; PATANKAR, 2010b;
PEIXOTO, 2009; RAIA, 2009).Verificou-se que a combinacao entre temperatura de processo
e vazao de injecao foi a mais proeminente interacdo; entretanto a pressao de recalque teve
pouca relevancia na for¢a de adesdo e foi ainda menos significativa quando combinada com
as varidveis vazao e temperatura de processo.

Na andlise subsequente valores-p obtidos da andlise ANOVA entre materiais

dissimilares com overlap de 16 mm estdo apresentados na Tabela 16.
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Tabela 16: Analise de Variancia para overlap de 16 mm.

Fonte GL sSQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 7 402014 57431 20,3 0
Linear 3 157083 52361 18,51 0
PR (bar) 1 11 11 0 0,951
T (°C) 1 12796 12796 4,52 0,038
V (cm?/s) 1 144277 144277 51 0
Interacdes de 2 fatores 3 243892 81297 28,74 0
PR (bar)*T (°C) 1 75014 75014 26,52 0
PR (bar)*V (cm?3/s) 1 37221 37221 13,16 0,001
T (CQ)*V (cm?/s) 1 131656 131656 46,54 0
Interacoes de 3 fatores 1 1039 1039 0,37 0,547
PR (bar)*T (°C)*V (cm?/s) 1 1039 1039 0,37 0,547
Erro 56 158408 2829
Total 63 560421

Fonte: Autoria propria

Analisando os valores-p verificamos que para o overlap de 16 mm a pressao de recalque
nao teve significancia no processo. Nesta configuragdo a temperatura de processo foi menos
relevante que com overlap de 12 mm. A Figura 64 apresenta o grafico da média ajustada dos

principais efeitos isoladamente para a forca de adesdo em fung¢do das variaveis analisadas.

Figura 64: Grafico dos efeitos principais para for¢a com overlap de 16 mm.

PR (bar) T (°C) V (cm3/s)
®
1520
.‘"j
1500
£ * /
w / 4
@ 1480 A /
© e el o e S mm e e e U s it
.% e (
Q@ 7 // /
S 1460 & /
1440 /
¢
1420
200 300 220 260 30 90

Fonte: Autoria propria.

Observou-se que para esta configuracdo o efeito mais significativo foi a vazdo de
injecdo, seguido da temperatura de processo € o incremento na pressdo de recalque

praticamente nao interferiu na forca de adesao.
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Considerando-se que as variacdes estdo ligadas a adesdo interfacial das amostras
injetadas, a Equacao 11, obtida na regressao linear multipla, apresenta a intensidade dos

fatores que influenciaram na forca de adesao:

Forca (N) = 1209 + 0,008 PR + 1,583V + 0,707 T (111)

overlap 16 mm

Pela interpretagcdo da equagdo verificamos que a vazao de inje¢ao contribui como fator
preponderante para o aumento da forga de adesao, seguido da temperatura.
Através da andlise de experimentos (DOE) e o diagrama de Pareto apresentado na Figura
65, foi possivel avaliar a correlagdo entre todas varidveis de processo e o efeito padronizado
na unido de materiais para um overlap de 16 mm. Nesta analise com exce¢do da pressdo de
recalque e da combinagdo das trés varidveis, a interagdo dos parametros teve significancia
acima da linha de média.

Figura 65: Grafico dos efeitos padronizados para um overlap de 16 mm.
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Fonte: Autoria propria.

Nesta configuracdo, a vazao de inje¢do teve maior influéncia para a adesdo de materiais
dissimilares, seguido da temperatura de processamento. Segundo Peixoto (2009), a velocidade
de inje¢do ¢ uma variavel do processo que geralmente produz alteragdes na temperatura do
polimero, em func¢do dos efeitos de dissipagdo viscosa e, para a geometria com overlap de 16
mm este efeito foi mais significativo. Contudo, inesperados foram os efeitos ndo significativos

da pressao de recalque, visto que € a responsavel por compensar a contracdo volumétrica do
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moldado e, permanece exercendo pressdao no material adicionado apds a primeira fase de
injecao.

Segundo Candal et al. (2008), apds a solidificagdo do material aderente, uma interface
com gradiente de concentra¢do entre os materiais serd obtida. O aumento na pressdo de
recalque pode promover um estresse residual na interface, criando uma perda na forca de
adesao.

A combinagdo da temperatura de processamento e vazao de injecdo foram os fatores
mais proeminentes para o aumento da forca de adesdo nesta andlise. Na andlise fatorial
apresentada na Tabela 17, os valores-p foram considerando as diferentes sobreposicoes, isto
¢, corpos de prova com overlap (O) de 12 e 16 mm foram investigados no mesmo
planejamento de experimentos. As outras variaveis de inje¢cao permaneceram com dois niveis

conforme analises anteriores.

Tabela 17: Analise de Variancia combinada para overlaps de 12 ¢ 16 mm.

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 15 2147656 143177 62,16 0
Linear 4 1841923 460481 199,9 0
PR (bar) 1 340 340 0,15 0,701
T(°Q) 1 67339 67339 29,23 0
V (cm?/s) 1 105438 105438 45,77 0
O (mm) 1 1668805 1668805 724,45 0
InteracGes de 2 fatores 6 202921 33820 14,68 0
PR (bar)*T (°C) 1 37813 37813 16,42 0
PR (bar)*V (cm3/s) 1 19857 19857 8,62 0,004
PR (bar)*O (mm) 1 192 192 0,08 0,773
T (CO*V (cm?/s) 1 90014 90014 39,08 0
T (°C)*O (mm) 1 9905 9905 4,3 0,04
V (cm3/5)*O (mm) 1 45139 45139 19,6 0
Interacdes de 3 fatores 4 100071 25018 10,86 0
PR (bar)*T (°C)*V (cm?3/s) 1 46 46 0,02 0,888
PR (bar)*T (°C)*O (mm) 1 37202 37202 16,15 0
PR (bar)*V (cm3/s)*O (mm) 1 17404 17404 7,56 0,007
T (CO)*V (cm?/s5)*O (mm) 1 45419 45419 19,72 0
Interacbes de 4 fatores 1 2742 2742 1,19 0,278
PR (bar)*T (°C)*V (cm?/s)*O (mm) 1 2742 2742 1,19 0,278
Erro 112 257997 2304
Total 127 2405653

Fonte: Autoria propria.

Nesta analise exceto a pressao de recalque, todos os fatores contribuiram

significativamente para a for¢a de adesdo dos materiais dissimilares. Através da andlise da
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Figura 66, verificamos o grafico da média ajustada dos principais efeitos isoladamente para a

forca de adesao.
Figura 66: Grafico dos efeitos principais para for¢a considerando overlaps de 12 ¢ 16 mm.
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Fonte: Autoria propria.

Destacamos o overlap com maior influéncia dentre todos os efeitos como ja era
esperado. Uma superficie de contato maior pode proporcionar maior ocorréncia de ancoragem
mecanica e entrelacamento de cadeias que sdo os principais mecanismos de adesdo de
polimeros compativeis. Novamente nesta andlise a pressdo de recalque tem influéncia menos
significativa para a for¢a de adesdo, com uma contribui¢cdo isolada praticamente nula. Na
analise fatorial considerando o overlap como variavel do processo obteve-se a Equagao 12 da

regressao linear multipla.

For¢a (N) = 221,3 + 0,033 PR + 1,147T + 0,957V + 57,090 (12)

Nesta analise destaca-se a regido de sobreposicao como fator mais relevante na unido
dos materiais, seguido com muito menor intensidade da temperatura de processo e vazao de
injecdo. Através da analise de experimentos (DOE) e o diagrama de Pareto apresentado na
Figura 67, foi possivel avaliar a correlacdo entre todas varidveis de processo e o efeito

padronizado do overlap na unido de materiais.
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Figura 67: Grafico dos efeitos padronizados
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Fonte: Autoria propria.

Na analise do diagrama de Pareto, o overlap se destaca muito perante aos outros fatores
como variavel isolada. A vazao de injecao aparece com segundo maior fator de significancia
seguida da temperatura de processamento. Dentre os fatores isolados a pressdo de recalque
ndo contribui significativamente para a for¢a de adesdo e so teve alguma relevancia quando
combinada com a vazao de injecao e overlap, ou estes fatores interagindo concomitantemente.

Nas macrovariaveis de injecdo, a combinacdo da vazdo e temperatura atuaram
positivamente na forca de adesdo e, sua interacdo ¢ que proporcionou os melhores resultados
tanto para as condicdes de 12 e 16 mm de overlap.

A temperatura final do polimero fundido ¢ decorréncia da dissipacgao viscosa, fenomeno
que ¢ governado principalmente pela velocidade de preenchimento da cavidade e pelo
cisalhamento do polimero (MICHAELI; LINDNER, 2001). Podemos, a partir desta hipotese,
inferir que as condic¢des térmicas programadas no processo de moldagem por inje¢do podem
ter sido afetadas pela vazao de injecdo mais alta, o que justifica a forte influéncia desta variavel
sobre a forca de adesdo, ainda mais expressiva com o overlap de 16 mm. A pressao de recalque
ndo teve significancia para esta analise e sua combinagdo com uma vazao de injecdo mais
elevada contribui negativamente para a forca de adesdo, conforme grafico das interagdes

apresentado na Figura 68.
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Combinado com a temperatura, o aumento da vazao de inje¢do parece operar dois

fendmenos opostos: maior temperatura de processo no momento do contato com o substrato

favorecendo a interdifusao e, ao mesmo tempo, aumentando a eficacia da pressao de recalque

que resulta no maior estresse residual. Nesta andlise estatistica verificou-se que os resultados

da forga de adesdo apresentaram uma distribui¢do normal, sem discrepancias significativas,

conforme verificado através da analise de residuos constante no Apéndice 3.

Como experimento adicional extrapolamos a junta de sobreposicdo para 22 mm,

mantendo as mesmas condigdes de processo das amostras com 12 ¢ 16 mm de ovelap. A

variagdo da for¢a de adesdo nesta condi¢do, apresentou um crescimento nao linear conforme

apresentado na Figura 69.
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Figura 69: Curva da forca de adesdo do composito PPFC e polipropileno em fung¢ido do overlap

entre 12, 16 ¢ 22 mm
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Fonte: Autoria propria.

A Equagdo 13 apresenta a equacao da regressao polinomial de segundo grau aplicada a

curva da for¢a de adesdo em relagdo ao overlap:
Forga (N) = 449.Overval — 526,2. Overlap + 21,21. Overlap? (13)

Através da andlise DOE foi possivel analisar o comportamento da forga de adesdo para
diferentes macrovaridveis de processo e configuragdes de sobreposi¢ao da junta. A forca de
adesdo entre os dois materiais ¢ fortemente afetada pela temperatura de processo,
possivelmente devido ao favorecimento do mecanismo interdifusdo que também ¢
influenciado pela vazao de injecdo. Com um modelo simplificado verificamos que para esta
geometria de corpo de prova, a temperatura de processo e a vazdo de injecdo foram
decisivamente as variaveis de processo mais importantes para se obter uma boa adesao entre

polimeros dissimilares com o mesmo perfil de substrato.
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5 CONCLUSOES

Neste trabalho os resultados forma divididos em duas etapas para melhor compreensao.
No desenvolvimento do composito concluiu-se que:

¢ A adi¢do de agentes de acoplamento ao polipropileno teve um efeito positivo
nas propriedades mecanicas do compdsito, particularmente com a adi¢cdo do
agente de acoplamento Orevac CA 100, que apresentou um aumento na
resisténcia a tragdo na forca maxima de 23% e 32% na ruptura em relagdo a
matriz polimérica.

e A resisténcia ao impacto dos compositos mostrou redugdes significativas,
independentemente do uso de agentes de acoplamento, supostamente pela
elevada carga de fibra e baixa interagdo com a matriz polimérica.

® Micrografias através do MEV nas superficies fraturadas também mostraram
evidéncias conclusivas sobre o aumento na capacidade de umedecimento da
fibra de coco pela resina polimérica na presenca do agente de acoplamento.

e Asanalises térmicas DSC e TGA dos compdsitos com fibras de coco mostraram
que a adi¢do de tais fibras naturais promoveu uma redugdo do grau de
cristalinidade da matriz polimérica. O teor de fibra de coco forneceu a maior

densidade de nuclea¢do dos esferulitos de PP na superficie da parede das fibras.

e Através da microscopia Optica foram observadas imperfeicdes na superficie do
compdsito PPFC, sem agente de acoplamento, que podem ter atuado como
pontos concentradores de tensdo, levando a fratura do compdsito
prematuramente. A andlise com perfilometro Optico para esta formulagdo
quantificou a rugosidade superficial, constatando analiticamente uma
intensidade de vales e picos mais significativos no composito PPFC. Em
contrapartida, esta rugosidade superficial, pode ter favorecido o mecanismo de

ancoragem mecanica no processao de unido de materiais por sobreinjegao.
Na andlise da for¢a de adesdo dos materiais obtidos por sobreinjecdo concluiu-se que:

e Através da técnica DIC verificamos que os vetores de Lagrange indicaram uma
transferéncia de cargas de tracao convertidas em cisalhamento ao longo da
regido de sobreposi¢ao devido ao aspecto geométrico dos corpos de prova. Esta

analise também confirmou que o agente de acoplamento Orevac CA 100
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apresentou maior resisténcia ao esfor¢o de tragdo (SLJ), rompendo na regido
adjacente a area de sobreposicao. O aumento da rigidez nos compésitos de fibra
de coco levou a falha prematura, preferencialmente no lado do compésito, antes

que as forcas de delaminagdo ocorressem.

e A for¢a de adesao, medida com o dispositivo, foi mais elevada no compoésito que
ndo utilizou agente de acoplamento, favorecido pelo mecanismo de ancoragem

mecanica induzido pela maior irregularidade da superficie.

e Com o auxilio do delincamento experimental da Anova, os resultados da
influéncia das as macrovariaveis de processo de injecao na forca de adesao,
indicaram que as interagdes da temperatura de processo e vazao de injecao foram
proeminentes na maioria das respostas caracteristicas. A combinacdo que mais
impactou na for¢a de adesdo correspondeu a uma temperatura de processo de

260 °C, uma vazao de inje¢ao de 90 cm?/s e um overlap de 16 mm.
e A relacdo entre forca de adesao e overlap mostrou um crescimento nao linear.

e Esta simulagcdo mostrou que o DOE pode ser considerado uma maneira eficiente
para auxiliar a mapear rapidamente os efeitos dos parametros de processamento
na forca de adesdo de componentes obtidos pela moldagem por injecdo

multicomponente.

O estudo da adesdo de polimeros na inje¢do multicomponentes ¢ uma area de pesquisa
que oferece muitas oportunidades de inovagdo. A nova metodologia de teste, propoe analises
de um estado plano de deformacao, distribuindo uniformemente a tensao de cisalhamento na
junta moldada e mostrando diferencas significativas entre as duas técnicas empregadas neste
estudo. A criacdo do dispositivo para medir a for¢a de adesdo por cisalhamento puro na
interface das amostras sobremoldadas colaborou significativamente para o atendimento dos
objetivos deste estudo. A tecnologia aplicada na medicdo da for¢a de adesdo através da
solucdo inventiva, mostrou-se precisa e eficiente, podendo ser implementada como mais uma
metodologia de investigag¢do para estudo de adesdo em materiais poliméricos, com ou sem o

uso de adesivos de contato.
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6 CONTRIBUICOES CIENTIFICAS E TECNOLOGICAS

Acredita-se que este trabalho tenha atingido sucesso em poder parcialmente contribuir
para preencher uma lacuna importante na andlise da forca de adesao de polimeros dissimilares
sobreinjetados, de acordo com o objetivo principal desta investigagdo. O desenvolvimento do
dispositivo de teste, proposto neste estudo, possibilitou uma analise singular da forca de
adesdo de pegas sobreinjetadas quando solicitadas sob esfor¢o cisalhante, independente de
forcas secundarias, como o momento fletor e sua resultante, o “peeling stress”. O dispositivo
permitiu ainda a avaliagdo da for¢a de unido de metais similares ou dissimilares, madeiras e
unides hibridas de polimero/madeira, polimero/metais, madeira/metais e outros sistemas
binérios unidos com adesivos.

Conclui-se que este trabalho apresentou contribui¢ao para a comunidade cientifica nos
seguintes aspectos:

e desenvolvimento dos moldes com facilidade para confeccionar corpos de prova

multicomponente com “overlap” variado;

e possibilidade de analisar a for¢a de unido de polimeros na frente de fluxo com a

injecdo simultanea de dois polimeros;

e facilidade para avaliar a compatibilidade de materiais na injecao

multicomponente;

e entendimento mais amplo das influéncias dos parametros de injecdo sobre a

for¢a de adesdo de polimeros;
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nas discussdes apresentadas e na experiéncia adquirida ao longo do trabalho,

a apresentamos algumas sugestoes para complementagdo desta tese e continuidade da linha

de pesquisa.
1.

2.

Pesquisa com outros materiais compositos incluindo novas fibras vegetais;

Trabalhar com polimeros amorfos, objetivando uma cobertura translicida sobre

a camada de composito;
Observar o comportamento da junta sobreinjetada sob esforco de fadiga;

Alteragao do molde de inje¢do para evitar a ocorréncia de rebarbas sobre o

polimero injetado na primeira fase;

Aperfeicoar o dispositivo e propor uma metodologia nova para investigagao da

Forca de Adesdo visando uma possivel norma de testes.
Efetuar novas investigagdes utilizando adesivos de contato entre os polimeros

Testes com materiais hibrido metal-polimero, madeira polimero, utilizando

adesivos de contato.

Investigacdo por meio de ensaios de caracterizacdo da zona de unido entre
materiais sobreinjetados para a comprovagao ou refutagdo da predominancia ou
ndo da ancoragem mecanica na adesdo entre os componentes unidos pelo

processo de sobreinjecao.
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APENDICE 1 - NORMAS RELACIONADAS PARA TESTES DE ADESAO

Normas

Especificacao

ASTM D906

Strength Properties of Adhesives in Plywood Type Construction in Shear.

ASTM D2293

Creep Properties of Adhesives in Shear by Compression Loading.

ASTM D2294

Standard Guide for Use of Adhesive-Bonded Single Lap-Joint Specimen Test Results.

ASTM D2295

Strength Properties of Adhesives in Shear by Tension Loading at FElevated

Temperatures.

ASTM D2339

Strength Properties of Adhesives in Two-Ply Wood Construction in Shear.

ASTM D2557

Tensile-Shear Strength of Adhesives in the Subzero Temperature Range from -267.8 to -
55C.

ASTM D2919

Determining Durability of Adhesive Joints Stressed in Shear by Tension Loading.

ASTM D3163

Determining Strength of Adhesively Bonded Rigid Plastic Lap-Shear Joints in Shear.

ASTM D3164

Strength Properties of Adhesively Bonded Plastic Lap-Shear Sandwich Joints in Shear.

ASTM D3165

Strength Properties of Adhesives in Shear Single-Lap-Joint Laminated Assemblies.

ASTM D3166

Fatigue Properties of Adhesives in Shear by Tension Loading (Metal/Metal).

ASTM D3528

Strength Properties of Double Lap Shear Adhesive Joints by Tension Loading.

ASTM D3931

Determining Strength of Gap-Filling Adhesive Bonds in Shear by Compression.

ASTM D4027

Measuring Shear Properties of Structural Adhesives by the Modified-Rail Test.

ASTM D4498

Heat-Fail Temperature in Shear of Hot Melt Adhesives.

ASTM D4501

Shear Strength of Adhesive Bonds Between Rigid Substrates by the Block-Shear Method.

ASTM D4562

Shear Strength of Adhesives Using Pin-and-Collar Specimen.

ASTM D5656

Thick-Adhered Metal Lap-Shear Joints for the Stress-Strain Behavior.

ASTM D5868

Lap Shear Adhesion for Fiber Reinforced Plastic (FRP) Bonding.

ASTM D6463

Time to Failure of Pressure Sensitive Articles under Sustained Shear Loading.

ASTM F2255

Strength Properties of Tissue Adhesives in Lap-Shear by Tension Loading.
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APENDICE 2 - DETALHAMENTO DO MOLDE DE INJECAO

1. Desenho de conjunto do molde de injecdo multicomponente.
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2. Desenho da placa cavidade.
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3. Desenho da placa matriz.
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4. Postigos da matriz para alteracao do overlap.
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APENDICE 3 - ANALISE DE RESIDUOS DA ANOVA

Nos graficos de residuos, gerados na analise fatorial completa do item 4.12,

verificou-se que:

e Nao ocorreu dispersao significativa dos residuos, verificado no grafico de

probabilidade normal;
e Ocorreu uma distribui¢ao normal no histograma dos residuos da for¢a de adesao;

e A distribuicdo dos residuos ndo apresentou nenhuma tendéncia relevante nesta

analise;
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Grafico de probabilidade normal Versus Ajustados
200 .
2
3 5™ g .o
g 2 |4 t tog
g ~g 0__9___!‘__’ _________ i_ __.‘__.‘--
- - . L f L ! ’ :
-100| L ’ .
» °
1200 1300 1400 1500
Residuos Valor ajustado
Histograma Versus Ordem

20-

15

10-

Frequéncia
Residuos

0 50 10 150 200 1 1 20 30 40 50 60 70 8 9 100 10 20
Residuos Ordem de Observagao



159

ANEXO 1 - REGISTRO DA PATENTE

(21) BR 102016021054-2 A2 |.||l|lm|m.|

{22} Data do Depésite: 13/00/2014

Rapuniizs Federativa do Brasil
NI R TG SIS TR
IR
AL AES SRR SH I RIEEE LRt

{43) Data da Publicagdo: 03/04/2012

{54) Thwlo: DISPOSITIVO PARA Avm
DA FORCA DE ADESAD ENTRE PO 3
SOEREINJETADOS, METAIS, MADEIRAS E
UNIOES HIBRIDAS ENTRE PCLIMEROS,
METALS, MADEIRAS UNIDOS POR ADESIVOS
E DEMAIS PRODUTOS APERFEICOADOS

{31} Int. CI.- GOLN 1%04; GOLN 3X08

(52) CPC: GOIN 19/04 GOLIN 208

{73) Tiular{es). UNIVERSIDADE FEDERAL DA
BaHIA

{72) Inventor{es): JOSIANE DANTAS VIAKA
EBAREDSA;

MARCIO LLHS FERREIRA
HASCIMENTO; ALEXANDRO QUIRING DA
SILVA; LUCIAND PESANL

[57) Resuma: DISPOEITIVO PARA

A 0 D& FORCA DE ENTRE
POLIM EINJETADOS, METAIS,
MACEIRAS E UNIOES HIBRIDAS ENTRE
POLIMERDOS, METAIS, MADEIRAS UNIDOS
POR ADEEINVOS E DEMAIS PRODUTOS
APERFEICOADOS, refere-se a um processo
para avaliacio da forga adesiva entre polimeros
sobreinjemdos in situ ou mesmo progduzidos
separedaments, bem coma & uniao de metais
siméares ou dissimiares, madeiras & unides
hibridas de palimeraicompasitos,
polimeroimadeira, polimeroimetals,
madeiraimetais & oulros sistemas binarios
unigos com adesivos. Tal processo permite a
compreensdo do mecanismo de adesao e, por
conseguinte, a enengia necessana para separa-
los, conhecmento indispensavel na elaboragas
Oe &S produtos sobrainjetados ou mesamente
unigdos via adesives, guands for o caso, Diante
disto, & proposta Consisie ém propor um
dispositivo para medir a forca de adesdo de
materiais baseado &m molde iado com
GESMElria gue permite & injecan sobreposia oe
mfa-iaji Tal regido de inersecgio dgﬁ
EDDreposma enre 05 MAalenas W'EIE
variar de 10 a 450 mm2 , sendo, partanto,
posswvel submeter as penes sobremoldadas
umat..]
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