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RESUMO

A natureza ndo-destrutiva da técnica de microtomografia de raios-X (MTX) associada a uma
adequada resolucdo temporal, obtida com o uso de radiacdo policromatica de alta energia
proveniente dos anéis aceleradores de elétrons, permite a realizacdo de investigacdes in-situ
do processo de evolucdo dano com o carregamento na tracdo ou por fadiga em materiais
compositos. Tais investigacOes sdo propicias a elucidacdo dos mecanismos associados a
evolucdo de dano, como, por exemplo, perda de coesdo entre matriz e fibra, analise dos sitios
de nucleacdo de trincas e suas trajetorias de propagacdo, entre outros. Nesse contexto, 0
desenvolvimento da instrumentacdo cientifica adequada a realizacdo dos experimentos, bem
como o dominio de sua tecnologia por parte dos grupos de pesquisa, € fundamental para
garantir a confiabilidade dos resultados obtidos. No presente trabalho, foi desenvolvida uma
maquina universal de ensaios miniaturizada para ser utilizada em experimentos de MTX in-
situ utilizando luz sincrotron, com aplicagdo tecnoldgica inédita e inovadora. O equipamento
desenvolvido é capaz de aplicar esfor¢os uni-axiais de até 300 N, com 1 N de resolucdo e
imprimir deslocamentos com resolucdo de 0,01 mm segundo taxas de deformacéo constantes.
Em complementagédo, foi desenvolvido software de comunicacdo, controle e aquisicdo de
dados. Para validacdo do equipamento desenvolvido, foram realizados ensaios de tragdo in-
situ por MTX em compositos de polipropileno reforcados com fibra de vidro com e sem
revestimento de nano tubos de carbono no Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron (LNLS)
em Campinas (SP). Para analise dos dados, foram aplicadas técnicas de processamento de
imagens empregadas aos sucessivos tomogramas para 0 monitoramento da evolugdo de
trincas nos estagios iniciais do dano sofrido pelas amostras. Além disso, informagdes sobre as
caracteristicas geométricas dessas trincas, como tamanho, forma e orientacdo espacial em
funcdo do tempo de experimento, também foram obtidas. A partir deste trabalho, pretende-se
disseminar o uso da técnica de MTX sincrotron e laboratorial para a caracterizacdo avancada
de materiais heterogéneos e opacos no Brasil.

Palavras-chave: Microtomografia de raios X, radiacdo sincrotron, evolucdo de dano,

resisténcia a tracéo.



ABSTRACT

The non-destructive nature of X-ray microtomography (XCT) associated with its suitable
temporal resolution, which is obtained with the use of high energy polychromatic radiation
from electron acceleration rings, allows the realization of in-situ investigations of the damage
evolution process during tensile or fatigue loading in composite materials. These
investigations are propitious to the elucidation of damage evolution mechanisms such as loss
of cohesion between fiber and matrix, analysis of crack initiation sites and their propagation
trajectories, among others. In this context, the development of adequate scientific
instrumentation as well as the understanding of the corresponding technology by research
groups is paramount to guarantee reliability of the obtained results. In the present work, a
miniaturized universal testing machine (tensile, compression and fatigue) was developed to be
applied in in-situ XCT experiments using synchrotron radiation with innovative technology.
The equipment has a uni-axial load capacity of up to 300 N with 1 N resolution and is able to
impose 0.01 mm resolution displacements following controlled deformation rates. In addition,
software was developed for communication, control and data acquisition. In order to validate
the developed equipment, in-situ XCT tensile tests were performed in glass fiber reinforced
polypropylene matrix composites at the Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS) in
Campinas (SP, Brazil). Data analysis was performed by applying image processing
techniques to successive tomograms in order to monitor crack propagation in the initial stages
of damage evolution. As a result, information regarding the geometry of the cracks, such as
size, shape and spatial orientation as a function of time could be obtained. It is expected that
this work may contribute to the dissemination of synchrotron and laboratory XCT for the
advanced characterization of heterogeneous and opaque materials in Brazil.

Keywords: X-ray microtomogrpahy, synchroron radiation, damage evolution, tensile strength.
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1 INTRODUCAO

Em diversos setores industriais, com destaque para as empresas de manufatura ligadas
do segmento de transporte automobilistico e aeronautico, € observada crescente demanda por
materiais de elevada resisténcia mecénica e baixa densidade, com o objetivo de se alcangar
reducdo das emissOes de CO, elevacdo do desempenho termodindmico dos produtos
fabricados e, consequentemente, sua eficiéncia econémica. Com efeito, estima-se que uma
reducdo de 10% no peso corresponde a uma diminui¢cdo no consumo de combustivel de 6,9%
para carros, 7,6% para caminhdes leves e entre 2,5 e 7,5% para aeronaves (JOOST, 2012;
BABIKIAN et al., 2002). Na procura pela reducdo de peso estrutural, engenheiros e
pesquisadores tém voltado sua atencdo para o desenvolvimento de materiais leves como, por
exemplo, ligas metalicas de aluminio e magnésio além de materiais ndo metalicos. No caso
desses ultimos, os materiais compdsitos de matriz polimérica permitiriam redugdes de peso
mais significativas em comparacdo com aquelas obtidas com emprego de ligas metélicas de
baixa densidade, com destaque para os materiais reforcados por nanoestruturas, como 0s
NanoTubos de Carbono (NTC) (GOJNY et al., 2004).

A especificacdo eficiente e segura de materiais novos em aplicagdes criticas requer o
aprofundamento do conhecimento dos mecanismos de evoluc¢do de dano a que estdo sujeitos
em funcdo do tipo e condicBes gerais dos carregamentos impostos, ja que as demandas da
industria moderna imp&em, frequentemente, o aperfeicoamento do projeto de componentes
mecanicos ou elementos estruturais, ocasionando aumento das tensdes de trabalho e reducéo
dos fatores de seguranca. Nesse contexto, é valido ressaltar que o comportamento de materiais
compdsitos, sobretudo os que possuem matriz de baixa ductilidade, apresenta diferencas
significativas em relacdo ao observado em ligas metalicas, cujos mecanismos de evolucdo de
dano em condicBes de carregamento estatico e dinamico sdo, ademais, relativamente bem
conhecidos para os materiais de uso geral. 1sso ocorre, entre outros fatores, porque em alguns
materiais compoésitos de matriz polimérica pode haver degradagdo das propriedades elasticas
com o acumulo de trincas ou cavidades internas, as quais podem surgir com tensdes baixas
em comparacdo com o limite de resisténcia a tracdo do material (MATZENMILLER et al.,
1994; WANG et al., 2015). Além disso, as propriedades mecanicas de materiais compositos
sdo fortemente influenciadas pelo grau de interacdo entre a matriz e a fase dispersa
(KARGER-KOCSIS et al., 2015). Niveis elevados de adesdo na interface matriz/fibra sdo

importantes para garantir a transferéncia de tensdes através das fases envolvidas, bem como
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para restringir o dano devido a acdo de agentes do meio, por exemplo, pela acumulagéo de
agua nas regides interfaciais (OREFICE et al., 2010).

Recentemente, a microtomografia de raios-X (MTX) surgiu como uma ferramenta
importante para a caracterizacdo de materiais estruturais, uma vez que permite a visualizacao
tridimensional (3D) da microestrutura de amostras heterogéneas e opacas, em um periodo
relativamente curto de tempo dependendo da fonte de raios-X empregada. A natureza nao-
destrutiva dessa técnica tem possibilitado o estudo da microestrutura de materiais em tempo
real sob condigdes adversas, como por exemplo, em funcdo do tempo a que uma amostra
encontra-se submetida a determinada temperatura e a cargas aplicadas externamente (ISAAC
et al, 2011; DZIECIOL et al, 2011, SKET et al, 2010). Destacam-se entre os exemplos de
aplicacdo da técnica de MTX para acompanhamento in-situ (ou seja, durante o exame por
MTX) da evolucdo de dano os trabalhos desenvolvidos por Pyzalla et al. (2005) e Isaac et al.
(20082, 2008°, 2009), a partir dos quais foi possivel monitorar o crescimento individual de
cavidades e trincas, em cobre puro e suas ligas, durante a fluéncia. A partir desses resultados
foi possivel verificar, pela primeira vez, uma significativa discrepancia entre as taxas de
crescimento de cavidades obtidas experimentalmente e as taxas previstas por modelos
tedricos.

Como exemplo de aplicacdo da técnica de MTX, apresentam-se, na Figura 1, imagens
reconstruidas de uma pequena trinca por fadiga localizada no interior de uma liga fundida de
aluminio (LUDWIG et al., 2003). Na Figura 1(a) é apresentada a renderizacdo 3D da
superficie da trinca ao longo da direcdo de aplicacdo de carga ap6s 270.000 ciclos, na Figura
1(b) depois de 285.000 ciclos e na Figura 1(c) a secdo transversal reconstruida (ao longo de B,
como indicada em (a)) mostrando o acentuado desvio da direcdo da trinca (em preto) induzido
pelos contornos de graos (ndo visiveis diretamente na imagem). Nesse trabalho (LUDWIG et
al., 2003), a amostra foi solicitada in-situ a temperatura ambiente e sucessivos volumes de
tomografia foram registrados apés a aplicacdo de milhares de ciclos de fadiga. A analise de
varias imagens 3D revelou que o crescimento de pequenas trincas de fadiga € influenciado
pela microestrutura, a qual induz — no caso estudado — propagacéo irregular da frente da
trinca.

Os experimentos para acompanhamento da evolucdo do dano in-situ requerem a
presenca de fontes de raios-X suficientemente brilhantes (com elevado fluxo de fétons) que
permitam a geracdo de imagens de tomografia em tempo reduzido para que 0S registros
obtidos, quando reconstruidos, sejam reflexos da microestrutura do material analisado para a

mesma referéncia temporal adotada para o registro da aplicacdo de carga. Além disso, para a
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que haja resolucdo na deteccdo de defeitos na escala micrométrica, é necessaria elevada
resolucdo dtica do feixe de radiacdo utilizado. Esses requisitos imp&em, frequentemente, o
emprego de raios-X obtidos por radiacdo sincrotron, a qual € disponivel em centros
especializados que apresentam elevada demanda de utilizacdo por parte da comunidade
cientifica (MAIRE et al., 2001).

Figura 1 - Imagens de trinca por fadiga no interior de uma liga de Al fundida: (a)
renderizacdo 3D da superficie da trinca depois de 270.000 ciclos de fadiga; (b) 285.000
ciclos e (c) secao transversal reconstruida.

sample surface o @
(a) \

(b)

(c)

50 pm

Fonte: LUDWIG et al., 2003.

Apesar de ja existirem trabalhos disponiveis na literatura baseados na aplicacdo da
técnica de MTX para a caracterizacdo do dano microestrutural em materiais metalicos em
geral ou mesmo ligas metélicas avancadas, e.g. (TRIEIRA et al., 2011; BUGELNIG et al.,
2018), estudos in-situ sobre a nucleacdo e a propagagdo de cavidades e/ou trincas em
materiais compositos avancados sdo comparativamente escassos. Em parte, isso se deve a
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auséncia de instrumentacgdo cientifica apropriada (ou acessivel) que permita as condicbes para
a realizacdo de tais estudos avancados. Baseando-se nessa premissa, buscou-se no presente
trabalho o desenvolvimento e aplicacdo de um dispositivo para permitir a realizacdo de
ensaios de MTX utilizando radiacéo sincrotron (MTX-S), a partir das caracteristicas da linha
de luz de microtomografia de raios-X (IMX)! do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron
(LNLS, localizado em Campinas-SP). A compatibilidade com centros experimentais
especificos é importante porque, embora portatil e de uso teoricamente geral, 0 equipamento
desenvolvido deve ser capaz de posicionar a amostra a ser estudada em relacdo a linha de
emissdo do feixe de radiacéo a ser utilizada. Como, atualmente, o LNLS ¢é a Unica fonte de
radiacdo sincrotron em territdrio brasileiro, os requisitos proprios do laboratério tiveram que
ser levados em consideracdo na execucao do presente trabalho. Para tanto, foi desenvolvido
uma maquina capaz de realizar ensaios de tracdo, compressdao e fadiga em amostras
miniaturizadas, dotada de atuador linear piezoelétrico — caracteristica inédita e inovadora do
projeto realizado. O equipamento desenvolvido é capaz de aplicar esforgos uni-axiais de até
300 N com 1 N de resolucdo e imprimir deslocamentos com resolucédo de 0,01 mm, segundo
taxas controladas. Além do equipamento em si, foi desenvolvido um software para controle e
aquisicdo de dados. Para validagéo do instrumento desenvolvido, foram realizados ensaios de
tracdo para o acompanhamento in-situ da evolucdo do dano em compdsitos de matriz

polimérica reforgados por fibra de vidro com e sem revestimento de nanotubos de carbono.

1.1 Objetivo geral

O objetivo principal deste trabalho é o desenvolvimento de uma maquina universal de
ensaios miniaturizada que possa ser utilizada para avaliacdo do comportamento mecanico de
materiais por meio de experimentos realizados com acompanhamento in-situ de MTX-S.
Como resultado, serdo exploradas as informacdes 3D do dano em materiais estruturais leves
durante ensaios de tracdo, obtidas por meio da técnica de MTX-S. Como objetivo secundario
se almeja a utilizacdo de técnicas de processamento de imagens para obter informacGes
quantitativas da evolucdo das cavidades e/ou trincas a partir dos tomogramas, fornecendo
assim, dados experimentais para a validacéo e/ou desenvolvimento de modelos de propagacao

de cavidades e/ou trincas.

! http://www.Inls.cnpem.br/linhas-de-luz/imx/overview/


http://www.lnls.cnpem.br/linhas-de-luz/imx/overview/
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1.2 Objetivos especificos

i. Construcdo de uma maquina miniaturizada de tracdo com atuador linear

piezoelétrico com correspondente software de comunicacgéo e aquisicao de dados.

ii. Realizagdo de experimentos in-situ de tracdo utilizando MTX-S, nos anéis
aceleradores de particulas no Laboratorio Nacional de Luz Sincrotron — LNLS
(Campinas/SP) em compositos de matriz polimérica (polipropileno) reforcados

fibra de vidro com e sem revestimento de nano tubos de carbono.

iili.  Utilizar ferramentas de processamento de imagens para obter informacdes
quantitativas sobre o crescimento de cavidades e/ou trincas durante o carregamento
na tracdo, tais como as caracteristicas fisicas (tamanho, forma, orientacéo espacial)

e as taxas de crescimento de cavidades e/ou trincas individuais.

iv.  Descrever gualitativamente os mecanismos de evolucdo de dano presentes em
compésitos de matriz polimérica (polipropileno) reforcados fibra de vidro com e

sem revestimento de nano tubos de carbono.

1.3 Escopo do trabalho

O presente trabalho possui como foco principal o desenvolvimento de equipamento
para a realizacdo de ensaios mecanicos em corpos-de-prova miniaturizados, contemplando a
instrumentacdo e software necessarios para alcancar essa finalidade. Como forma de
validacdo do equipamento construido e da metodologia de investigacdo proposta para a sua
utilizacdo, foram realizados testes do equipamento nas condi¢fes em que este foi projetado
para operar sendo possivel, com isso, obter informac6es acerca do comportamento mecanico e
mecanismos de evolucdo do dano em materiais compdsitos de matriz polimérica reforgados
com fibra de vidro. Entretanto, 0 processo de sintese desses materiais, a investigacdo em
profundidade dos mecanismos de dano presentes em condi¢des de carregamento uni-axial,
associada com o levantamento de modelos quantitativos de evolugdo do dano e/ou
correlacionada a caracterizagdo de microestrutura dos materiais testados, ndo sdo ora
apresentados como objetivos diretos do trabalho proposto. Dessa forma, para o atual estagio

de desenvolvimento da pesquisa, esses aprofundamentos sdo considerados propostas de
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trabalhos futuros e removidos, portanto, do escopo desta investigacdo. Apesar disso, ressalta-
se além do carater de inovacdo tecnoldgica deste trabalho, o avango no conhecimento
cientifico a ser obtido ja que, mesmo do ponto de vista qualitativo, ha questBes relativas a
evolucéo e acumulo de dano em compositos de matriz polimérica que carecem de elucidacéo,
tais como: interagéo entre fibras e defeitos (poros e/ou trincas), fendmenos de delaminacdo de

fibras, entre outros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo apresentados o0s conceitos teoricos relacionados ao
desenvolvimento deste trabalho e, oportunamente, os trabalhos recentes desenvolvidos no
mesmo tema. Primeiro, é feita uma breve descri¢do do ensaio de tragdo (item 2.1), principal
teste empregado nesta pesquisa para avaliagdo do comportamento mecénico dos materiais
estudados e, em seguida, uma revisao da literatura acerca do desenvolvimento desse ensaio
em corpos-de-prova miniaturizados. Posteriormente, sdo apresentados 0s conceitos basicos
necessarios para a compreensdo da técnica de MTX (item 2.2), seguidos de uma discusséo
acerca do processo de evolucéo de dano em materiais poliméricos (item 2.3).

2.1 Ensaio de tracdo em amostras miniaturizadas

O ensaio de tracdo é um dos principais testes empregados para o levantamento das
propriedades mecanicas de materiais em geral. Descri¢bes detalhadas do ensaio podem ser
encontradas na literatura (MENDELSON, 1968; MEYERS e CHAWLA, 1982; DIETER,
1988) e em normas técnicas editadas, por exemplo, para materiais metalicos em geral (ASTM
E8/E8M, 2016) e para compositos de matriz polimérica (ASTM D3039/D3039M, 2017). O
ensaio consiste basicamente na aplicacdo de um esforco de tracdo uni-axial ao longo do eixo
principal de um corpo-de-prova, que pode apresentar forma macica (barra circular, ou
retangular, por exemplo) ou tubular. As principais dimensdes de um corpo-de-prova tipico sao
apresentadas na Figura 2(a). A carga aplicada (F) € monitorada durante o ensaio, sendo
elevada lentamente, em geral até a ruptura do material. O alongamento (Al) correspondente
tambeém é monitorado. A partir dos valores registrados, é possivel obter valores de tensio (o)
e deformagdo (), levando ao diagrama tensdo-deformacéo, cuja forma geral é apresentada na
Figura 2(b)>.

Para o caso de testes realizados em materiais compdsitos de matriz polimérica, a
norma ASTM D3039/D3039M informa os procedimentos para determinagcdo das seguintes
propriedades mecénicas do material, a partir de seu diagrama tensdo-deformacdo (ASTM,
2017):

- Limite de Resisténcia a Tracdo (LRT) (Tensile Strength) e a deformacao

correspondente (Tensile Strain): O LRT é proporcional (em casos gerais) a dureza do material

2A tensdo é obtida por meio de o= F/Ao enquanto a deformagdo é obtida de e= Al/l, onde Aq e lo sdo,
respectivamente, a area inicial da secdo Util do corpo-de-prova e o comprimento da segdo Util do corpo-de-prova.
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e indica a maxima tensdo atingida durante o ensaio antes da ruptura. E determinado pelo
quociente entre a carga maxima aplicada durante o ensaio e a area inicial da se¢do transversal
do corpo-de-prova;

- Tensdo de transigéo (ot, Transition Stress) e deformagéo de transicdo (e, Transition
Strain): em materiais que exibem comportamento classificado como bi-linear, o ponto de
transicdo é definido pelo intercepto definido pela extrapolacdo das regibes lineares do

diagrama, conforme representado esquematicamente na Figura 2(b).

Observa-se que, pelas caracteristicas especificas dos compositos poliméricos, ndo é
dada énfase a determinacdo do Limite de Escoamento (LE), identificado na Figura 2(b), como

feito convencionalmente em testes envolvendo materiais metélicos (ASTM, 2017).

Figura 2 — Representacdo esquematica do ensaio de tracdo: (a) corpo-de-prova e (b)
diagramas tensdo-deformacdao tipicos para compositos poliméricos
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Embora haja distintas possibilidades para o dimensionamento dos corpos-de-prova
empregados em ensaios de tragdo convencionais, em diversas ocasifes & necessario ou
conveniente utilizar amostras subdimensionadas ou miniaturizadas em relacdo aos valores
recomendados em normas técnicas®. Exemplos de aplicacdes envolvendo corpos-de-prova
miniaturizados compreendem:

- Estudo de propriedades mecénicas locais, como em revestimentos metalicos
(GARTNER et al., 2006) ou juntas soldadas com zona fundida de volume reduzido (DOBI e
JUNGHANS, 1999; PAKDIL et al., 2011);

- Amostras retiradas de componentes em servigo para acompanhamento do dano e
estimativa de vida util (LUCAS, 1990; KUMAR et al., 2017);

- Avaliacdo da resisténcia de adesivos utilizados em aplicacdes odontologicas
(CARDOSO et al., 1998);

- SituagOes que envolvem o desenvolvimento de novos materiais, nas quais se dispde

de somente pequenos volumes para geracdo de amostras e testes (KUMAR, et al., 2014).

Por essas razfes, varios grupos de pesquisa tem se dedicado ao desenvolvimento do
hardware e instrumentacdo necessaria para a execucao de ensaios de tragdo em corpos-de-
prova miniaturizados, levando-se em consideracdo (alem das razdes acima) a possibilidade de
realizacdo dos testes in-situ, ou seja, com acompanhamento do comportamento do material
com o emprego de técnicas ndo destrutivas (BOHM et al., 2004; GEANDIER et al., 2010;
HABOUB, 2014). A utilizacdo de corpos-de-prova miniaturizados deve, contudo, ser feita de
forma cuidadosa, uma vez que a reducdo de escala produz efeitos na avaliagdo do
comportamento mecanico do material testado pela reducdo da razdo entre o tamanho de
eventuais defeitos presentes no material e as suas dimensdes. De acordo com Sergueeva et al.
(2009), tal influéncia se deve a varios fatores relacionados as caracteristicas da microestrutura
do material (tamanho de grdo, anisotropia, heterogeneidades, etc), efeitos de superficie (como
o nivel de acabamento) e tensBes residuais. Os autores (SERGUEEVA, et al., 2009)
demonstraram que para amostras policristalinas de Ti-6Al-4V e amorfas de Fe, 0 mddulo de
Young e a ductilidade (avaliada em funcdo do alongamento méximo) foram influenciados
pelo comprimento da area til do corpo-de-prova, sendo os valores de ambas as propriedades

subestimadas para menores valores de lo, enquanto os valores obtidos para o LRT revelaram-

3Por exemplo: a norma ASTM 3039 (ASTM, 2017) recomenda corpo-de-prova com comprimento total entre 175
e 250 mm para compositos de matriz polimérica enquanto a norma ASTM E8 (ASTM, 2016) recomenda para
materiais metalicos corpos-de-prova (de secéo circular) com comprimento da secdo util de pelo menos 20 mm.
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se independentes do tamanho do corpo-de-prova utilizado, conforme ilustrado na Figura 3(a)
e (b). E interessante notar que ndo houve variacéo significativa na dispersdo de resultados
relacionados ao LRT em func¢éo das dimensdes do corpo-de-prova utilizado. Por outro lado,
Kashaev et al., (2014) trabalhando com a mesma liga Ti-6Al-4V relataram comportamento
diverso, qual seja, elevacdo da ductilidade obtida a partir de corpos-de-prova miniaturizados
em relacdo aos corpos-de-prova padrdo. Segundo Yuan et al. (2012), a variacdo da espessura
dos corpos-de-prova também influencia a avaliacdo do seu comportamento mecanico: em
amostras de agos para tubulacdes (X80) e acos estruturais para ambientes maritimos (FH550)
notou-se que a deformac&o observada apos atingido o LRT (com o inicio da estric¢do) elevou-
se com 0 aumento da espessura do corpo-de-prova enquanto as propriedades relacionadas a
resisténcia mecéanica (LE e LRT) mantiveram-se constantes. Em contrapartida, para acos
ferritico-perliticos empregados na construcdo de vasos de pressao, resultados experimentais
revelaram decréscimo na ductilidade com o aumento do tamanho dos corpos-de-prova
(STRNADEL e BRUMEK, 2013).

Figura 3 — Influéncia do comprimento inicial do corpo-de-prova utilizado na avaliagéo
das propriedades mecanicas de uma liga de titanio (Ti-6Al-4V)
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Fonte: Adaptacio de (SERGUEEVA, et al., 2009)

E possivel constatar que existem efeitos de escala que podem falsear os resultados obtidos em
ensaios de tracdo aplicados em corpos-de-prova miniaturizados, ainda que autores diversos
apontem diferentes tendéncias para a influéncia desses efeitos na avaliagdo das propriedades
mecanicas. Assim, é importante buscar identificar os fatores que causam a discrepancia nos
resultados e corrigi-los, se possivel. Nesse sentido, Kashaev et al. (2014) foram capazes de
compatibilizar os resultados obtidos a partir de amostras padrédo e amostras miniaturizadas ao

levar em consideracdo o valor da rugosidade superficial (Rz) no célculo de sua area de secédo
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transversal, conforme procedimento ilustrado na Figura 4. Outra possiblidade destacada
recentemente envolveu a aplicagdo do método dos elementos finitos para a solugdo do
problema reverso: tomando-se como parametro de entrada a curva forca-deslocamento obtida
em um ensaio de tracdo, buscar extrair as caracteristicas constitutivas do material. Por meio
dessa abordagem, foi possivel avaliar as geometrias dos corpos-de-prova miniaturizados
Otimas, isto €, que melhor representassem o comportamento mecanico dos materiais testados

em comparacdo com testes realizados em corpos-de-prova padrdo (LIU et al., 2017).

Figura 4 - Correcdo de efeito de escala devido a rugosidade superficial: (@)
representacdo esquematica da influéncia da rugosidade na &rea efetiva e (b) resultado a
aplicacdo da correcdo no diagrama tensao-deformacao do material testado (CP: corpo-
de-prova)
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Fonte: Adaptacdo de (KASHAEYV et al., 2014)

E importante destacar que os esforcos empreendidos para a corre¢io ou
aperfeicoamento dos resultados obtidos por meio de ensaios de tracdo em corpos-de-prova
miniaturizados foram até agora realizados tendo-se como referéncia experimentos executados
em diferentes ligas metalicas, ndo tendo sido encontrados trabalhos voltados para a analise
dos efeitos de escala em comp6sitos de matriz polimérica. E razoavel supor que diferentes
efeitos de escala estejam presentes nesses ultimos, pelas diferencas de estrutura interna em
comparagdo com os materiais metalicos em geral. Apesar da auséncia de anéalise critica acerca
de eventuais efeitos de escala em compdsitos poliméricos, corpos-de-prova miniaturizados
tém sido largamente empregados para o estudo dessa classe de materiais (ALLAQUI, et al.
2002; GODARA et al., 2009; SHARMA e LAKKAD, 2010). Dessa forma, considera-se que,
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embora os valores obtidos para resisténcia mecénica e ductilidade de compositos poliméricos
a partir de corpos-de-prova miniaturizados possam desviar dos resultados oriundos de ensaios
padronizados, 0s testes em escala reduzida poderiam ser empregados para realizar
comparagOes entre amostras de grupos distintos, ou obter informacdes qualitativas acerca do

modo de falha dos materiais testados.
2.2 Principios de tomografia de raios-X

A tomografia de raios-X tem como objetivo apresentar uma imagem da estrutura
interna de um objeto, a partir de dados coletados por transmissdo de um feixe de onda
eletromagnética com comprimento de onda situado no espectro caracteristico dos raios-X, que
possui energia suficiente para transpassar 0 material estudado desde vérias direcdes (ISAAC,
2009). No contexto amplo da Ciéncia dos Materiais, € comum o emprego do termo
“tomograma”, que se refere a um volume virtual 3D reconstruido a partir de centenas ou
milhares de imagens bidimensionais (2D), comumente referidas por “radiografias” em
Medicina ou, de modo geral, como “proje¢des” (MAIRE e WITHERS, 2014). A teoria de
tomografia é baseada no trabalho de Radon (1917), a partir do qual foi proposta a
reconstrucdo da distribuicdo de uma determinada quantidade (ou volume) a partir de um
conjunto de projecfes. A quantidade a ser reconstruida é o indice de refracdo complexo
n(x,y,z) = 1-d(x,y,z)+ i f(x,y,z), composto pelo decremento do indice de refracdo J(x,y,z) e 0
indice de absorgdo f(x,y,z), que esta relacionado ao coeficiente de absorgéo linear .

A reconstrucdo 3D é, usualmente, realizada em dois passos e esté ilustrada na Figura
5. Primeiro, para cada posicdo angular », uma projecdo bidimensional (2D) da imagem
Ru(X,y) € registrada:

R, (% y)= [ n[x,(@). y,2,()ldz
ou 1)

R,(X,y)= In(x Cos @ — 2sin @, y, Xsin @ + z €os w)dz

onde o sistema de coordenadas Xo, Yo, Zo esta fixo no objeto (y = yo, Figura 5). O conjunto de
projecdes é conhecido como Transformada de Radon da distribuicdo de n(x,y,z) (HERMAN,
1980).
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Figura 5 - Principios de tomografia e ilustracdo do Teorema da Fatia Central de Fourier

Transformada de Fourier 1D
Transformada de Fourier 2D

Fatia
~ F(vcosw,vsing)

“idéntico

Fonte: Asl e Sadremomtaz (2013)

A interpretacgdo fisica da projecdo R.(X,y) é direta somente se a parte imaginaria ou o
coeficiente de absorcdo linear p é considerado. Isso é dado em termos de intensidade

transmitida lo(x,y) e intensidade incidente linc(X,Y):

J il .z = —in 0TS @

O segundo passo para a reconstrucdo de tomografia é a determinacéo da distribuicao
3D a partir das projecdes coletadas, ou seja, a inversa da Transformada de Radon. Em muitas
fontes sincrotron, a radiacdo é paralela. O espalhamento angular do feixe com relacdo ao
centro da imagem é dado por Np.sp/(21), sendo Np 0 nimero de pixels do detector, sp 0
tamanho do pixel e | a disténcia fonte-amostra (DFA). Isto leva a um deslocamento lateral da
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imagem do objeto que deve ser pequena quando comparada ao tamanho do pixel, sendo esta a
condig&o para geometria de feixe paralelo:

| > 2P (3)

Esta condicdo é normalmente satisfeita pelas distancias fonte-amostra (DFA)
encontradas nas fontes de luz sincrotron e isso simplifica consideravelmente as reconstrucdes
de tomografia. Por exemplo, a DFA na ID15A do ESRF* (European Synchrotron Radiation
Facility) corresponde a 38m.

A reconstrucdo corresponde ao inverso da Eg. (1), ou seja, a determinacdo da
distribuicdo de uma quantidade a partir de um conjunto de projecdes coletadas. No caso de
feixe paralelo, cada secdo transversal correspondendo a uma determinada altura da amostra
pode ser tratada separadamente. O problema se reduz, entdo, a um problema bidimensional, a
ser resolvido separadamente para cada valor de y. Portanto, os tomogramas 3D sdo
reconstruidos através de um simples empilhamento das imagens reconstruidas 2D.

A teoria que governa a reconstrucdo tomografica é geralmente conhecida como o
Teorema da Fatia Central de Fourier (HERMAN, 1980). Esse teorema pode ser descrito da
seguinte forma: a transformada de Fourier 1D de uma projecdo formando um angulo 8 com o
eixo x é igual aos valores da transformada de Fourier 2D do objeto ao longo de uma linha

radial subtendendo o mesmo angulo:

Py(v) = F(vcos6, vsen®) (@)

Dessa forma, calculando a transformada de Fourier de um grande numero de
projecdes, ao longo de uma faixa angular de 0 a n (devido a uma simetria espelhada,

R,..(x,y)=R,(=x,y)), obtém-se o espaco de Fourier completo do objeto. Uma vez que a

transformada de Fourier do objeto € obtida, esse objeto € recuperado por meio da
transformada bidimensional de Fourier inversa. Resumidamente: o processo de reconstrugéo
tomografica passa a ser uma série de transformadas de Fourier 1D, seguida de uma

transformada de Fourier 2D inversa.

4 http://www.esrf.eu/UsersAndScience/Experiments/StructMaterials/ID15/
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Apesar do teorema de projecdes de Fourier ser uma solugdo direta para o problema
reconstrucéo, ele apresenta algumas dificuldades relacionadas a sua implementagao, o que faz
necessario explorar alternativas como o algoritmo de reconstrucdo por retroprojecéo filtrada
(HERMAN, 1980). A ideia da retroprojecdo reside na atribuicdo de um valor da projecédo
Rw(X,y) a cada ponto (Xo,zo) dentro da amostra que é projetada no ponto x de um detector. Isto
é repetido para cada projecdo. O valor de n no ponto (xo,20) pode ser calculado da seguinte

forma:

Bp[R,, I(%,.2,) jR X = X, COS @+ Z, Sin @ (5)
0

Basicamente, o algoritmo da retroprojecao filtrada consiste em projetar cada uma das
projecdes obtidas na tomografia em uma matriz 2D, por isso 0 nome retroprojecao, sendo que
essa retroprojecdo segue a orientacdo em cada projecdo de tomografia foi obtida. Assim as
retroprojecbes para varios angulos distribuidos em uma faixa de 180° sdo sobrepostas
(somadas) e um filtro é aplicado para eliminar os barramentos gerados pela retroprojecao e
aumentar a nitidez da imagem. A figura 6 ilustra o procedimento da retroprojecéo.

Figura 6 — llustracdo do algoritmo de retroprojecdo
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Fonte: (https://radiologykey.com/tomographic-reconstruction-in-nuclear-medicine/)
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2.3 Dano em compositos poliméricos

As falhas presentes nas estruturas constitutivas dos materiais estdo diretamente
relacionadas a resisténcia mecanica dos mesmos. A resisténcia dos materiais compositos esta
vinculada as caracteristicas iniciais dessas falhas. Assim, a compreensdo da mecénica da
fratura, incluindo a propagacdo de trincas, é importante na analise, projeto e escolha de
estruturas de materiais compdsitos. Normalmente, a fratura se desenvolve em um processo
dividido em trés etapas. Primeiro, uma microtrinca € iniciada, ou ha uma falha ou imperfeicéo
preexistente. Na segunda etapa, a micro trinca cresce e pode se aglutinar a outras microtrincas
até que se constitua uma trinca. Na terceira etapa, a trinca cresce, diminuindo a area de
resisténcia e elevando a tensdo a valores criticos até falha total do componente.

Os materiais compdsitos possuem a caracteristica vantajosa de oferecer maior
resisténcia a propagacao de trincas devido a ductilidade do material da matriz e do efeito de
“parada de trinca” das fibras na interface matriz-fibra. VVarios possiveis mecanismos de parada
de trinca sdo possiveis em materiais poliméricos, incluindo: deflexdo de trinca, elevacao da
tenacidade a fratura pela agregacdo de nanoparticulas ou transformac@es de fase ao redor da
trinca, entre outros (RITCHIE, 1988). Em todos esses casos, 0 retardamento na propagacgéo de
trinca € obtido quando ocorre dissipacdo de energia no material sem o aumento do
comprimento de trincas pré-existentes (WU et al., 2008). Além disso, a presenca de dois ou
mais constituintes faz com que a fratura em materiais compdsitos tenha uma nova dimenséo
em relacdo aos materiais homogéneos e isotrépicos, de tal modo que pode haver a ocorréncia
de fratura individual de algum constituinte ou a separacdo da interface entre seus
constituintes. Na Figura 7 apresenta-se uma placa infinita com uma trinca submetida a um
estado mono axial de tensdo com valor nominal oy.

A distribuicdo de tensGes oy, 0, € T, has proximidades da ponta da trinca sdo

expressas por:

Oy = \/KTLrCOS (g) [1 — sen (g) sen (?)] (6)
oy = \/% cos (g) [1 + sen (g) sen (?)] (7
Tay = 7505 (5) [sen (3) sen (5] ®

Onde K; ¢ o fator de intensidade de tensdo, que, para 0 modo de tensdo em questdo, é definido

como:

K; = ogva ©)
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A propagacdo da trinca ocorrerd se o fator de intensidade de tensdo atingir um valor critico

K¢, sendo:

Kic =/ aEy (10)

Sendo E 0 madulo de elasticidade e y a densidade de energia de superficie.

Figura 7 — Estudo do estado de tensBes na ponta de uma trinca de comprimento 2a
localizada no interior de um sélido semi-infinito

Fonte: Adaptacdo de Jones (1999)

O trabalho de Wu (1968) aponta que a distribuicdo de tensdes nas proximidades da
ponta de uma trinca para um material anisotropico dependem ndo somente do fator K;, mas
também das propriedades anisotropicas e da orientagdo da trinca em relacdo as direcdes
principais do material. Simplificacdes podem ser aplicadas quando a trinca apresenta uma
orientacdo constante em relacdo as direcdes principais do material. Wu (1968) submeteu
amostras de epoxi reforcado com fibra de vidro em uma Unica direcdo com uma trinca
centralizada e orientada na direcdo das fibras a carregamentos de tragdo pura, cisalhamento
puro e combinacdo desses. O resultado mostrou gue nesses casos a propagacdo ocorreu no
sentido colinear a orientagdo original da trinca, de modo que a teoria de falhas para materiais
homogéneos anisotropicos pode ser aplicada a materiais compésitos com laminas em uma

unica direcéo.
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Na matriz, as trincas tendem a crescer paralelas as orientagdes das fibras. Uma trinca
originalmente paralela a orientagdo das fibras se propagara de forma similar a si mesma (auto
similar), ja uma trinca originalmente com orientacdo diferente a das fibras, se propagara de
forma néo similar a si mesma (ndo auto similar). Como a situagdo mais comum é a presenca
de laminas de fibras em orientacOes diferentes, localmente ocorrerdo simultaneamente trincas
com propagacdo auto similar e trincas com propagagdo ndo auto similar, dificultando em
muito a previsibilidade da evolucéo do dano (JONES, 1999).

A aplicacdo desses principios da mecanica da fratura em materiais compositos €
complexa, principalmente devido a heterogeneidade, anisotropia e das diferentes orientacdes
das laminas das fibras. Assim, os pesquisadores tém buscado realizar estudos experimentais
para avaliar o dano nesses materiais. Pelo emprego da técnica de MTX é possivel identificar e
caracterizar o dano e o surgimento de falhas internas incluindo vazios, delaminacGes e micro-
trincas em compositos de matriz polimérica, conforme ilustrado na Figura 8 (AWAJA et al.,
2016; NAEBE et al., 2016).

Figura 8 — Algumas das variedades de trincas em compositos poliméricos

@ Trinca na superficie @ Trincas de delaminagéo
@ Trinca transversal @ Microtrincas

@ Abertura de trinca

Fonte: NAEBE et al., 2016

Em particular, a aplicacdo da técnica MTX com fontes de radiagdo sincrotron

modernas durante o carregamento mecanico do material (“in Situ”) é considerada uma
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ferramenta poderosa para a caracterizacdo 3D da microestrutura, evolucdo de dano e suas
interacdes (SINGH et al., 2014; YU et al., 2016; ROLLAND et al., 2017; CROOM et al.,
2016). Por exemplo, a presenca e o desenvolvimento de trincas criadas pelo descolamento de
fibras de vidro da matriz polimérica em funcdo do nimero de ciclos de fadiga foram
monitoradas por MTX, o que contribuiu para a compreensdo dos mecanismos de falha
atuantes durante aplicacdo de carregamento ciclico (YU et al., 2016). Além disso, por meio
dessa abordagem, foi possivel detectar uma clara dependéncia entre o crescimento de trinca e
0s parametros de fabricacdo empregados na obtencdo do compdsito como, por exemplo,
orientacdo das fibras (ROLLAND et al., 2017). A visualizacdo de eventos relacionados a
deformacédo das fibras durante o carregamento e a quantificacdo de defeitos como poros
inclusbes também sdo possibilitados por meio da aplicagdo de MTX in situ permitindo, assim,
a elucidacdo dos mecanismos de evolucdo de dano em materiais compdsitos (CROOM et al.,
2016).
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3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Desenvolvimento do aparato para ensaios in-situ

Neste item sdo abordados aspectos de controle e automagdo da maquina miniaturizada
de tracdo, para que seja possivel apresentar de modo abrangente o seu funcionamento. Na
Figura 9 é representado o diagrama em blocos do sistema de controle e acionamento da

maquina miniaturizada de tracdo.

Figura 9 — Diagrama de blocos do sistema de controle e acionamento do equipamento
desenvolvido, além do sistema de medicao de carga.

Sinais , RS232
) 4oi ) 2C | PI
Células analogicos | pmgdulo aca
de carea HX711 Microcontrolada
g (PIC16F8722)
Computador
Atuador Sinais
Linear analégicos Controladordo RS232
Piezoelétrico Atuador Piezoelétrico
N-216.1A E-755.1A1

Fonte: Elaborado pelo autor

Além da sua estrutura mecanica, a maquina miniaturizada de tracdo é constituida de
dois sistemas eletrénicos responsaveis pela medicdo da carga (1); e aplicacdo do esfor¢o uni-
axial no corpo de prova com medicdo de deslocamento (2). Ambos os sistemas sdo
conectados a um computador pessoal operando em ambiente Windows® para que seja
possivel ao usuario programar o controle da carga aplicada durante o ensaio e, também,
efetuar a leitura dos dados medidos durante a realizacdo dos ensaios. A medicdo da carga
aplicada € realizada por duas células de carga e transmitida na forma de sinal anal6gico a um
maodulo especifico para leitura das mesmas, 0 médulo HX711. O médulo HX711, por sua vez,
comunica-se por meio de protocolo I’C com uma placa microcontrolada para que seja
possivel o envio dos dados gerados pelas células de carga para o computador, por meio de
comunicacéo serial padrdo RS232. A aplicacdo do esforco uni-axial (tragdo ou compresséo) e
a medicdo do deslocamento correspondente sdo realizados por um sistema composto por
atuador linear piezoelétrico, 0 N-216-1A, e seu controlador eletrnico, o E-755.1A1, sendo

que esse ultimo comunica-se diretamente com o computador via comunica¢do RS232.
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Para integracdo desses sistemas, foi necessario desenvolver um software que é
executado em ambiente Windows® em um computador pessoal. Esse software realiza a
comunicacdo com os dois sistemas mencionados por meio de suas portas seriais e, entdo,
realiza o controle e supervisdo dos dois sistemas permitindo, assim, através de uma unica
interface, que o usuario comande e monitore a maquina miniaturizada de tracdo remotamente

por meio do computador.

3.1.1 Sistema de tracdo e medicéo de deslocamento

O atuador piezoelétrico é basicamente um atuador linear cujo curso total méximo é de
20 mm e capacidade de carga maxima de 300 N. Esse atuador também possui, internamente, o
sensoriamento necessario para se mensurar seu deslocamento, cuja resolucdo minima é de
0,003um. Além disso, através de seu controlador, é possivel controlar a velocidade do
movimento (velocidade méxima de 1 mm/s). O controlador E-755.1A1, responsavel por
controlar o atuador piezoelétrico, comunica-se com o computador por meio de um protocolo

ASCII proéprio via RS232, sendo a documentacdo desse protocolo fornecida pelo fabricante.

3.1.2 Sistema de medicgéo de carga

O atuador piezoelétrico foi montado sobre duas células de carga, cada uma com
capacidade para 50 kgf, totalizando uma capacidade de medicao de carga até 100 kgf, o que é
suficientemente superior a carga maxima capaz de ser aplicada pelo atuador piezoelétrico.
Cada célula de carga basicamente é uma estrutura com “strain gauge” de modo que
disponibiliza um sinal de variacdo de resisténcia em funcdo da deformacdo aplicada. Esse
sinal de variacdo de resisténcia é condicionado e digitalizado pelo moédulo HX711 que
disponibiliza o valor digitalizado dessa leitura em 24 bits via I2C (protocolo comumente usado
em eletrbnica para transmissdao de dados entre componentes). Para interface entre 0 médulo
HX11 e o computador, foi necessaria a utilizagdo de uma placa microcontrolada desenvolvida
pelo proprio autor utilizando o microcontrolador PIC18F8722, essa placa é responsavel por
ler o sinal digitalizado do modulo HX711 via I2C e envid-lo ao computador em formato
ASCII via RS232. Apos calibragdo, verificou-se que o sistema permite a medicdo de carga
com resolucdo de 50gf. Na Figura 10, é apresentado o gréfico de calibracdo do sistema de

medicéo de carga.
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Figura 10 — Curva de calibracao relacionado a carga e o valor obtido no conversor
analogico-digital do sistema de aquisi¢ao de dados
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Fonte: Elaborado pelo autor

3.1.3 Software de Integracao

O software de integracdo foi desenvolvido para permitir ao usurario comandar e
monitorar a maquina miniaturizada de tracdo remotamente através de um computador e
usando uma Unica interface simples e amigavel. A programacdo foi realizada em linguagem
C++ e o programa foi compilado para Windows XP® ou versdo superior. Como funcéo
secundaria, o software permite o registro tabular e gréafico dos dados (deslocamento e carga)
do ensaio. A Figura 11 apresenta a tela do software de integragéo.
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Figura 11- llustragéo da tela principal do software de integracéo desenvolvido
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Fonte: Elaborado pelo autor

3.1.4 Aspectos construtivos da maquina miniaturizada de tracéo

A construcdo mecanica da maquina miniaturizada balizou-se principalmente no
aspecto geométrico para se adequar as dimensdes do atuador piezo elétrico, amostra e células
de carga e espaco disponivel na cdmara de microtomografia. Uma vez que a forca maxima
exercida pelo atuador € de apenas 300 N, construindo a méaquina em dimensfes com ordens
de grandeza proximas as dimensdes do atuador, as tensdes resultantes na estrutura da maquina
sdo praticamente despreziveis, ou seja, sob o0 aspecto de resisténcia mecanica, a maquina
miniaturizada de tracdo estd superdimensionada para a carga de 300N, ndo sendo entdo essa
uma preocupacdo e ndo foi tratada do desenvolvimento da estrutura mecanica. A maior
preocupacdo no desenvolvimento da estrutura mecéanica foi que a maquina tivesse dimensoes
méaximas adequadas para poder ser contida dentro da cAmara de ensaio de MTX e que 0s
componentes da maquina ndo obstruissem o feixe de luz utilizado no ensaio.

Para 0s casos em que 0 ensaio é realizado com a maquina em posicdo estatica, a
simples utilizag&o de uma estrutura tubular com a amostra em seu interior com duas janelas
gue permitem a entrada e saida do feixe de luz passando pela amostra ja é o suficiente. Para o
caso especifico de microtomografia com varredura para geracdo de volumes tridimensionais,

0 equipamento é rotacionado durante a varredura, de modo que apenas a colocacéo de janelas
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ndo é o suficiente. Para essa situacdo, é necessario a construcdo de uma estrutura tubular feita
com material transparente ao feixe de luz utilizado no ensaio. Foi entdo usado um tubo de
carbono vitreo transparente a radiacao no espectro das frequéncias caracteristicas empregadas
em ensaios de MTX com luz sincrotron, conforme ilustrado na Figura 12. As dimensdes
principais do equipamento desenvolvido sdo apresentadas na Figura 13 e a fotografia de uma
montagem empregada para realizagdo de ensaio de tracdo em uma amostra de cobre

miniaturizada é apresentada na Figura 14.

Figura 12 — llustracdo da maquina de ensaios desenvolvida para ensaios MTX in-situ
nas configuracdes com tubo vazado (a) e com tubo de carbono vitreo (b).

(a) (b)

Fonte: Elaborado pelo autor



Figura 13 — Representacdo da maquina desenvolvida, com identificacéo de suas
principais dimensdes
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 14 - llustracdo da maquina de ensaios desenvolvida para ensaios MTX in-situ

Fonte: Elaborado pelo autor.

3.1.5 Testes preliminares do equipamento

Antes de empregar o equipamento desenvolvido para a realizagdo de ensaios de tragdo
in-situ acompanhados por MTX-S, foram realizados experimentos preliminares em amostras
miniaturizadas e os resultados obtidos foram comparados com testes realizados em corpos de
prova de tamanho padrdo de cobre eletrolitico C11000. Os corpos-de-prova miniaturizados

possuiam diametro da secédo util de 1 mm e comprimento da secdo util de 2 mm, enquanto 0s



40

corpos de prova ensaiados em equipamento de tamanho convencional possuiam didmetro da
secdo Util de 10 mm e comprimento da secdo Gtil de 25 mm. Os corpos de prova de tamanho
convencional foram testados em uma maquina de tracdo EMIC 10000 com capacidade
méaxima de carga de 10.000 kgf. Os ensaios foram realizados a uma taxa de deformacéo de
0,005 s. Os materiais foram comparados na condicdo recozida (600°C por uma hora) e na
condicdo de trabalho a frio com niveis de dureza compativeis entre as amostras convencionais

e miniaturizadas.

3.2 Procedimentos experimentais

3.2.1 Materiais

O equipamento desenvolvido foi utilizado para avaliacdo da resisténcia a tracdo de
compdsitos de matriz polimérica (polipropileno) com dois tipos de reforgo: fibra de vidro ndo
tratada e fibra de vidro revestida com nanotubos de carbono (NTC) com o intuito de melhorar
a adesdo entre fibra e matriz. A preparacdo dos materiais utilizados foi realizada no
Laboratdrio de Engenharia de Polimeros e Compositos (LEPCom)® da Universidade Federal
de Minas Gerais (UFMG) utilizando-se a técnica Layer-by-Layer (LbL) (BROWN e
BHUSHAN, 2015; VITORINO e OREFICE, 2017). O detalhamento dos procedimentos
adotados na sua sintese e caracterizacdo pode ser encontrado nos trabalhos de Vitorino e
Oréfice (2016, 2017). A técnica LbL permite a deposicdo de laminas de diferentes materiais e
composicdes em uma variedade de substratos. No presente trabalho, o procedimento foi
utilizado para modificar a superficie de fibras de vidro pela incorporacdo de nanotubos de
carbono, que foram dispostas em laminas poliméricas (polipropileno). Supde-se que, pela
modificacdo da interface fibra/matriz seja possivel a elevacdo da tenacidade pelo
estabelecimento de novos mecanismos de dissipacdo de energia durante a propagacdo de
trinca (VITORINO e OREFICE, 2016; TAMRAKAR et al., 2016; SIDDIQUI et al., 2010).

Os materiais, assim, foram cortados em corpos de prova de tragdo miniaturizados na
forma de chapas com secéo transversal retangular e comprimento inicial da secéo util lo, com
as dimensdes indicadas na Tabela 1. Na Tabela 1, a abreviatura “FV” designa as amostras de
fibras ndo tratadas enquanto a abreviatura “NC” designa as amostras de fibras tratadas com a

solucéo de nanotubos de carbono de paredes multiplas.

5 Enderego eletronico: http://lepcom.demet.ufmg.br/website/index.php/pt/
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Tabela 1 - Identificagdo dos corpos-de-prova utilizados nos ensaios de MTX-S in-situ

ID Reforco Secdo (mm?) lp (mm)
FV3 Fibra de vidro 2,0x2,0 4,5
FVv4 Fibra de vidro 2,0x17 47
FV5 Fibra de vidro 20x272 4.4
FV6 Fibra de vidro 2,8x13 4,0

NC1 Fibra de vidro tratada com NTC  2,0x 2,0 51
NC2 Fibra de vidro tratada com NTC  2,0x 1,7 4,2
NC3 Fibra de vidro tratada com NTC 1,6 x 2,0 5,0
NC4 Fibra de vidro tratada com NTC 2,7 x 2,0 4,8

Fonte: Elaborado pelo autor

3.2.2 Experimentos com MTX-S

Os experimentos envolvendo MTX com radiacdo sincrotron foram realizados na
estacao experimental IMX do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), localizado em
Campinas, SP. Durante a etapa de rotacdo da amostra, 1024 imagens de projecOes
radiograficas foram registradas. A radiacao sincrotron utilizada na estacdo IMX é proveniente
do ima de dobramento D6, com divergéncia de 808 prad x 26 prad e um tamanho efetivo do
feixe no ponto de entrada da estacdo experimental igual a 391 um x 97 um (horizontal x
vertical). A radiacdo utilizada possuia energia média de 8keV e fluxo de fotons de
aproximadamente 1014 ph/s/mm?. O detector utilizado foi um cintilador Lu:Ag acompanhado
por uma camera PCO2000 com resolucdo de 2048 x 2048 pixels e 7,4 um por pixel. A

montagem do equipamento na estacdo IMX € ilustrada na Figura 15.

3.2.3 Parametros do processamento de imagens

A evolucdo das trincas e/ou cavidades pode ser visualizada atraves das técnicas de
MTX sincrotron e laboratorial. Por sua vez, as informagfes sobre o numero e a fracdo
volumétrica dessas trincas bem como as propriedades geométricas serdo extraidas dos
tomogramas por meio de técnicas de processamento de imagens. O algoritmo de reconstrugédo

utilizado foi o Filtered Backprojection (FBP), desenvolvido por Miqueles e Helou (2014). As
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fibras e poros foram segmentados por meio de um modulo interativo do software FEI Avizo®
8.1. Os valores de escala de cinza utilizados foram de 0 a 45 para os poros e de 145 a 255 para
as fibras. Utilizando-se técnicas de segmentacdo (ISAAC, 2009), é possivel identificar os
voxels pertencentes as trincas ou ao material. Uma trinca é definida como uma configuracao
de 2x2x2 ou mais voxels ‘escuros’ conectados (sendo cada voxel 1.6 um x 1.6 pm X
1.6 um). ConfiguracGes menores foram consideradas ruido e serdo, portanto, desprezadas.
Uma analise quantitativa da distribuicdo da forma, do tamanho e da orientacdo espacial das
trincas, como funcdo da deformacéo dos corpos de prova, também foi realizada. Na Figura 16
séo exemplificados resultados obtidos utilizando esse algoritmo, para o estudo do crescimento
de cavidades por fluéncia, em latdo (ISAAC et al, 2008°) apresentando uma série de
reconstrucdes tomograficas revelando vazios em seu estagio inicial e em diferentes estagios
de fluéncia. Apos a realizacdo dos ensaios de tracdo in situ a superficie fraturada das amostras
foi avaliada por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) em um microscopio JEOL JSM
IT300 na PUC Minas e um Microscopio Eletronico de Varredura FEG (Field Emission Gun)
- QUANTA FEI 200, do Centro de Microscopia da UFMG. Antes das observacdes, a
superficie das amostras foi recoberta com uma fina camada de ouro para evitar distorcdes da

imagem provenientes de carregamento.

Figura 15 — Montagem experimental realizada na estacdo IMX: (a) registro fotogréafico

da utilizacdo do equipamento desenvolvido e (b) representacdo esquematica da maquina
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Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 16 - Cortes de volumes de reconstrucdes tomograficas revelando as cavidades
(voxels “escuros™), em seu estagio inicial e em diferentes estagios de fluéncia. Legenda:
initial state (estagio inicial), tension, extrusion direction (direcéo de tragdo, extrusao).

(a) initial state (0 min) (b) 137 min

(c) 307 min
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Fonte: Isaac et al., 2008°¢
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos no presente trabalho.
Primeiro, sdo apresentados resultados de testes preliminares de ensaios de tracao realizados no
equipamento desenvolvido em amostras miniaturizadas de cobre eletrolitico. Depois, sdo
apresentados os resultados relativos ao comportamento mecéanico dos materiais compdsitos
avaliados, na forma de diagramas Tensdo-Deformacao, seguidos da avaliacao da superficie de
fratura das amostras. Finalmente, sdo apresentados os resultados colhidos dos ensaios
envolvendo MTX in-situ na estagdo experimental IMX do LNLS, buscando identificar 0s

mecanimos de evolucédo do dano nas amostras testadas.

4.1 Ensaios preliminares

Na Figura 17 sdo apresentadas curvas forga versus deslocamento obtidas em amostras
de cobre eletrolitico miniaturizadas, com diametro da secdao util de 1 mm e comprimento
nominal da secdo util de 2 mm. As amostras foram preparadas de barras de cobre com dureza
inicial de 90 = 3 HVS5. Ao todo, foram realizados trés ensaios sendo que em cada um deles foi
empregada uma taxa de alongamento de 10 pm/s (equivalente a uma taxa de deformagdo de

0,005 s1).

Figura 17 — Diagramas forca-deslocamento obtidas em amostras de cobre eletrolitico
miniaturizadas sem recozimento
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A partir dos ensaios realizados nas amostras miniaturizadas, foi possivel obter valores
médios para 0 LRT (400 + 17 MPa) e LE (380 + 19 MPa) do material testado. O desvio-
padrdo médio situou-se abaixo de 5% para ambas as grandezas. Os resultados dos ensaios de
tracdo realizados nas amostras miniaturizadas foram comparados com resultados obtidos em
equipamento convencional, com capacidade para cargas de até 10.000 kgf (EMIC 10000). As
amostras utilizadas para comparacdo foram de cobre eletrolitico C11000 com didmetro da
secdo util de 10 mm, comprimento da secdo util 25 mm e dureza de 95 + 3 HV5. A
comparacdo dos testes realizados é apresentada na Figura 18 (em que é mostrada a curve

tensdo-deformacdo média obtida pelos trés ensaios no caso da amostra miniaturizada).

Figura 18 — Comparacio do comportamento tensdo-deformacao registrado em amostras
equipamento convencional e miniaturizado sem recozimento
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Fonte: Elaborado pelo autor

Analisando-se os resultados apresentados na Figura 18, é possivel notar a discrepancia
entre os testes realizados, tanto em termos da deformacdo maxima atingida pelos corpos de
prova como nos valores de resisténcia a tracdo obtidos. As dificuldades relacionadas a ensaios
mecanicos em amostras miniaturizadas devem-se a efeitos de escala, intrinsecos dos
materiais, que se tornam ampliados pela redugdo do tamanho da amostra. No caso especifico
de corpos de prova obtidos de materiais metélicos elaborados por meio de processos de
usinagem, a elevacdo da resisténcia mecéanica pode estar relacionada ao fato de que a
profundidade do encruamento da superficie criado pelo processo de corte seja maior em
relacdo ao didmetro da amostra no caso do teste miniaturizado. Com efeito, os graficos

obtidos por meio do ensaio de tracéo aplicado nas amostras de cobre miniaturizadas revelam
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valores proximos para o limite de escoamento e o limite de resisténcia a tragdo — caracteristica
tipica do comportamento a tragio de ligas de cobre deformadas a frio. E importante observar,
contudo, que a hipotese levantada para explicar 0 aumento percebido na resisténcia a tracao
ndo é compativel com a elevacdo na deformacdo maxima sofrida pelo material até a ruptura
(cerca de 0,35 para o corpo de prova minuaturizado e 0,25 para o0 corpo de prova
convencional). Apesar disso, constata-se que os graficos apresentados na Figura 17 revelam a
reprodutibilidade dos resultados alcangados por meio do equipamento desenvolvido, sendo
observadas as mesmas tendéncias para as trés amostras testadas.

Como forma de se avaliar se a deformacdo superficial induzida pelo processo de
usinagem no corpo de prova miniaturizado teve, de fato, influéncia na avaliagdo da resisténcia
a tracdo nos corpos miniaturizados, foram realizadas comparacdes em novas amostras de
cobre eletrolitico (de tamanho padrdo e de escala reduzida) apds recozimento a 600°C por
uma hora. Nessas condigdes, espera-se que a microestrutura do cobre se encontre
completamente recristalizada. Os resultados dos ensaios de tracdo realizados apds o
tratamento de recozimento sdo apresentados na Figura 19(a) e 19(b). Na Figura 19(a) sdo
apresentadas curvas tensdo-deformacdo de engenharia representativas do conjunto de
amostras testadas. Na Figura 19(b) s&o apresentadas regressdes utilizadas para obtengdo do
coeficiente de encruamento da equacdo de Hollomon por meio da qual se descreve a relagdo
entre tensdo e deformacgdo no regime plastico, para niveis de tensdo inferiores ao limite de
resisténcia do material (DIETER, 1988):

o, = Kel! (11)
em que ov é a tensdo verdadeira, &y € a deformacdo verdadeira, n é o coeficiente de
encruamento e K é o coeficiente de resisténcia do material.

Apos a realizagdo do tratamento de recozimento das amostras, é possivel notar que
houve maior aproximacao entre os resultados obtidos com as duas classes de corpos de prova
nos parametros relacionados a resisténcia mecanica dos materiais, LE (140 e 126 MPa, para
0s corpos de prova convencionais e miniaturizados, respectivamente) e LRT (230 e 260 MPa,
para corpos de prova convencionais e miniaturizados, respectivamente). Por sua vez, analise
dos resultados apresentados na Figura 19(b), revela que ndo houve diferenca apreciavel entre
os valores obtidos para o coeficiente de encruamento do material testado em funcgdo do
equipamento utilizado, ja que os valores obtidos se situaram nas margens de erro do ensaio.
Essa observagédo é relevante porque mostra que, embora tenham sido mantidas diferencas

significativas no alongamento relativo maximo dos corpos de prova durante o ensaio, foi
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possivel notar boa aproximacao para a relagdo entre tensdo e deformacgéo no regime pléstico

(para niveis inferiores ao LRT).

Figura 19 — Resultados de ensaios de tragao realizados em corpos-de-prova tamanho
padrio e miniaturizados com recozimento: (a) diagramas tensio-deformacao de
engenharia e (b) obtencao do coeficiente de encruamento.
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4.2 Comportamento mecanico dos materiais compdsitos

Nas Figuras 20(a) e (b) séo apresentadas, respectivamente, os diagramas Forca-

Deslocamento e Tensdo-Deformacgéo obtidos para uma amostra de referéncia (NC2), com o

objetivo de se ilustrar o método empregado na determinacéo das propriedades mecanicas dos

materiais testados no LNLS.

Figura 20 - Resultados obtidos dos ensaios de tracdo realizados in-situ na amostra NC2:
(a) diagrama forca-deslocamento e (b) diagrama tensdo-deformacéo
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Como se pode perceber pela analise da Figura 20(a), o alongamento do corpo de prova
foi obtido por meio de incrementos (Ad) de 25 a 50 um. O alongamento do material nao foi
realizado continuamente para permitir a aquisicdo das imagens de tomografia. Nos ensaios,
foi possivel notar que houve queda da forca atuante no corpo-de-prova durante o tempo de
permanéncia em cada passo, conforme e.g. Patterson et al. (2016), Rao et al. (2017) e Garcea
et al. (2018), essa queda da carga provavelmente estd relacionada ao comportamento
reoldgico do material. Isso faz com que, para cada valor de alongamento i do corpo de prova,
exista uma forga maxima (Fimax). Considerando-se que o dano provocado no material durante
a deformacdo seja determinado predominantemente pela forca maxima observada para cada
incremento Ad, e menos pela forca registrada durante o relaxamento (Fimax - AF), buscou-se
gerar o diagrama tensao-deformacao apresentado na Figura 20(b) a partir do quociente entre
Fimax € a area da secdo transversal do corpo-de-prova, Ao. As propriedades mecénicas foram,
entdo, determinadas a partir da regressao polinomial (3° grau), onde a tenacidade foi obtida
pela integracdo da curva tensdo-deformagéo, e os resultados obtidos para cada material séo
apresentados na Tabela 2. Os diagramas tensdo-deformacdo correspondentes as demais

amostras sao apresentados na Figura 21 (a-f).

Tabela 2 — Sintese dos resultados dos ensaios de tracéo realizados in-situ durante ensaios
MTX-S in-situ realizados na estacao experimental IMX do LNLS

ID LRT (MPa) err(%) emax (s Tenacidade (J/mm?d)

FV3 23,30 5,56 5,56 0,820
FVv4 21,93 4,26 5,53 0,710
FV5 33,00 4,55 5,91 1,081
FV6 23,99 3,75 4,25 0,661
NC1 25,02 5,88 5,88 0,826
NC2 28,01 4,76 6,55 1,284
NC3 32,58 6,00 8,00 1,717
NC4 26,52 6,00 9,38 1,317

Os resultados apresentados na Figura 21 e resumidos na Tabela 2 revelam uma
tendéncia de melhoria na resisténcia a tracdo dos compdsitos com reforco modificado pela
adicdo de NTC. Observa-se que houve elevacdo, em valores medios, do LRT de 25,6, com
desvio padrédo de 5,04MPa, para 28,0 MPa, com desvio padrao de 3,26MPa, do alongamento

maximo 5,3%, desvio padrdo de 0,73%, para 7,4%, desvio padrdo de 1,5%, e, na tenacidade a



50

tracdo, o aumento foi de de 0,82 J/mm3, desvio padrdo de 0,18 J/mm?* para 1,29 J/mm3,
desvio padrdo de 0,36 JJmm?. Essas constatacdes podem ser mais claramente visualizadas a
partir da comparacdo direta dos resultados obtidos entre os dois conjuntos de amostras
testados, que sdo apresentados na Figura 22. Na Figura 22, os pontos de todos os testes de
tracdo encontram-se registrados em conjunto (o que justifica a elevada dispersédo dos dados),
sendo possivel a comparacdo entre as propriedades por meio do polinémio de 3° grau
utilizado para representar os dados. Em particular, € notavel a elevacdo na capacidade de

acumulacao de energia de deformacao dos compositos modificados com NTC.

Figura 21 — Diagramas tensdo deformacéo obtidos durante ensaios MTX-S in-situ
realizados na estacao experimental IMX do LNLS
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Figura 22 — Comparacéo das curvas médias tensdo-deformacao obtidos durante ensaios
MTX-S in-situ realizados na estacao experimental IMX do LNLS

40 T T T T T T T T

sl ™ FV 1
FV+NTC * !

30| .

N
a1

=
a1

Tenséo, o [MPa]
o S

0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10
Deformacao, ¢

Fonte: Dados da pesquisa

As mudancas notadas nas propriedades mecanicas pela modificacdo das fibras com
NTC sdo consistentes com um aumento do nivel de ades&o entre as fibras de vidro e a matriz,
proporcionando melhor transferéncia de tensdes entre as fases durante o carregamento. No
presente trabalho, os testes foram realizados em amostras miniaturizadas, de modo que 0s
resultados numéricos obtidos para as propriedades mecanicas ndao podem ser adequadamente
comparados de maneira direta com valores colhidos a partir do ensaio realizado em amostras
padronizadas, devido a efeitos de tamanho e forma intrinsecos as amostras (SERGUEEVA et
al., 2009; KASHAEV et al., 2013). Porém, em termos relativos, considerando-se a
reprodutibilidade dos resultados observada para amostras metalicas (secdo 4.1), é valido
observar que a melhoria das propriedades mecanicas esta de acordo com resultados anteriores
(VITORINO e OREFICE, 2017), que compararam a resisténcia a flexo de compdsitos com
constituicdo idénticas aos do presente trabalho.

Foi possivel notar, ainda, que a funcionalizagdo das fibras com NTC induziu a uma
modificacdo da relaxacdo das tensbGes observada com os incrementos de alongamento
realizados durante o ensaio de tracdo, conforme apresentado na Figura 20(a). Na Figura 23, é
apresentada a variacdo da relaxagdo de tensdo (Ac) correspondente a cada incremento de
carga (AF), para os compoOsitos convencionais € modificados com NTC (sendo Ac
simplesmente calculada pela razdo entre AF e a area inicial do corpo de prova). Para gerar a

Figura 23, assim como realizado para a Figura 22, foram utilizados os dados de todos os
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ensaios em conjunto e, para que fosse possivel a comparacdo entre os dois grupos de
amostras, a partir da regressao linear dos dados.

Os resultados apresentados na Figura 23 revelam que, para todos o0s niveis de
deformacéo a que foram submetidas as amostras ensaiadas, o relaxamento das tensdes médias
atuantes nos corpos de prova para cada incremento nivel de deformacdo foi superior nos
compdsitos convencionais em compara¢do com os compositos de fibra de vidro tratadas com
NTC. Tal reducdo observada no nivel de relaxamento das tensbes € consistente com uma
situacdo em que existe menor mobilidade relativa entre as fibras e matriz. Por sua vez, é
possivel se especular que essa diminuicdo de mobilidade seja resultado do aumento da ades&o
entre fibra e matriz, indicando que a adicdo de NTC contribuiu para o aprimoramento da
compatibilidade das fases do compdsito. Além disso, € interessante notar que essa observacao
estd de acordo com os resultados previamente apresentados na Tabela 2 e na Figura 22, que
indicaram melhoria do comportamento mecéanico dos compositos com a adi¢do de NTC, o que

também seria esperado com a melhoria da adesdo interfacial.

Figura 23 — Comparacéo da relaxacao das tensdes durante durante ensaios MTX-S in-
situ realizados na estacao experimental IMX do LNLS
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4.3 Avaliacéo das superficies de fratura

Na Figura 24(a-c) séo apresentadas imagens obtidas por MEV da superficie de fratura

de uma amostra ndo tratada com NTC ap0s a realizagdo do ensaio de tragdo in situ (a amostra
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selecionada para andlise foi a FV4, Tabela 1). Nas Figuras 24(a) e 24(c) visualiza-se a
macroestrutura do composito desenvolvido, composta de 1aminas alternadas de polipropileno
e fibras de vidro orientadas a 0 e 90° em relacdo a direcdo de aplicacdo de carga. O modo de
falha dominante nessa amostra foi a delaminacdo na interface fibra/matriz, que se evidencia
pelo fato de que a maioria das fibras encontra-se descolada da matriz. A matriz, em particular,
exibe diversos sinais de fratura comuns a solidos frageis (GREENHALGH, 2009). E aparente,
pela analise da Figura 24(b), o baixo nivel de deformacdo pléastica sofrida na matriz até a
fratura. Além disso, é possivel visualizar o efeito denominado texture microflow®, que se
apresenta sob a forma de marcas na superficie criadas pela sobreposi¢cdo de frentes de
propagacdo de trinca (GREENHALGH, 2009). A maioria das trincas iniciou-se na interface
fibra/matriz tendo se propagado através da matriz circundante em direcdes perpendiculares a
direcdo de aplicacdo de carga. Isso pode ser depreendido pela presenca de scarps ou planos de
clivagem, indicados na Figura 24(b), estabelecidos pela convergéncia de planos de
propagacao de trinca adjacentes em um Unico plano, formando degraus na superficie. A etapa
final da fratura caracteriza-se, por sua vez, pelo arrancamento das fibras longitudinais.

A superficie de fratura de uma amostra (NC4, Tabela 1) com reforco tratado com NTC
¢ apresentada nas Figuras 24(d-f) em diferentes ampliagdes. A modificagdo da interface
fibra/matriz pelo tratamento com NTC contribuiu para elevar a resisténcia a delaminacdo e,
também, a capacidade de transferéncia de tensdes através da interface, promovendo,
consequentemente, a amplia¢do da dissipacdo de energia de fratura. Dessa forma, observou-se
maior nivel de deformagao plastica na matriz, o que se evidencia pela elevagao da rugosidade
superficial (dimpled surface) em relagdo a amostra FV4 — compare-se, por exemplo, as
imagens das Figuras 24(d) e 24(b). A constatacdao de que, na amostra tratada com NTC houve
maior nivel de deformagao plastica na matriz de polipropileno ¢ consistente com os resultados
apresentados na Figura 22, em que se demonstrou a elevagao da ductilidade do material. Foi
possivel colher evidéncias de trés distintos mecanismos de aumento de tenacidade: fibrilagao
(fibrillation), formacao de fendas (crazing) e coalescéncia de vazios (microvoids)
(GREENHALGH, 2009). Apesar disso, caracteristicas de fratura fragil, como a assinalada
texture microflow, identificada na amostra FV4 tal como representada na Figura 24(b),

também estiverem presentes na amostra NC4, como se pode perceber na Figura 24(d).

SNesta se¢do do trabalho, foram preservados os termos em inglés utilizados para a identificagdo das
caracteristicas da superficie de fratura, ja que os equivalentes em portugués ndo foram localizados.
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Figura 24 — Imagens obtidas por MEV da superficie fraturada nas amostras FV4 (a, b,
¢) e NC4 (d, e, f) apos a realizacao de ensaios de tracao in situ.
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Para elucidacdo dos micromecanismos de fratura, foram registradas imagens com
ampliacBes maiores, que sdo apresentadas nas Figuras 25(a) e (b) referentes & amostra NC2,
que é representativa das demais. Nessas imagens, é reforcada a observacdo de que a maior
parte das fibras é delaminada da matriz, Figura 25(a), embora algumas permanecam aderidas



55

mesmo apos a fratura, Figura 25(b). Além disso, na figura 25(b) é possivel notar a presenca de
dimples na superficie da matriz ao redor das trincas, resultado da deformacdo plastica que
antecedeu a ruptura do material. O aspecto micrografico da fratura apresentado na Figura 25 é
consistente com a fratura intralamelar e a evolu¢do do dano ocorrendo de modo coerente
através da matriz por entre as fibras, conforme representado esquematicamente na Figura
25(c). Nesse caso, a falha desenvolve-se devido a presenca de tensdes de tracdo transversais
as fibras ou tensdes de cisalhamento paralelas as mesmas (GREENHALGH, 2009). Cabe
notar que o mecanismo de fratura intralamelar representado esquematicamente na Figura
25(c) parece atuar tanto nas fibras com orientacdo paralela ao carregamento, Figura 25(a-b)
como nas fibras transversais, como se pode perceber pelas marcas deixadas na matriz pela

remocao das fibras, evidenciadas na Figura 24(e).

Figura 25 — Visualiza¢do da superficie de fratura na amostra NC2, regido da interface
fibra/matriz: delaminac¢io e arrancamento das fibras (a), fibras aderidas a matriz apods a
fratura (b) e mecanismo de propagacéo de trinca (c) (GREENHALGH, 2009).
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4.3 Visualizagdo da evolucédo do dano

A evolucdo das trincas com o incremento de carga foi monitorada in situ para os
compositos desenvolvidos por meio de MTX-S, como descrito. Os defeitos volumétricos
detectados foram segmentados através do médulo interactive thresholding do software FEI
Avizo® 8.1. Devido ao seu baixo contraste, as trincas transversais tiveram que ser
selecionadas manualmente utilizando a ferramenta lasso com a opg¢éo auto trace ativada para
permitir a identificacdo dos seus contornos. Imagens 3D dos compdsitos ndo modificados

diferentes niveis de deformacéo séo apresentados na Figura 26.

Figura 26 — Desenvolvimento de trincas monitorado por MTX in situ durante
carregamento incremental em composito nao tratado (FV4). Trincas representadas em
amarelo.
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A ocorréncia de modos especificos de dano pode ser visualizada a partir de vistas
ortogonais do volume amostrado, que séo apresentadas na Figura 27. Conforme observado
nos comentarios a Figura 25, o aspecto da superficie de fratura mostrou-se consistente com a
separacdo das fibras (fratura intralamelar), o que ocorre devido a falha da interface
fibra/matriz. O rompimento das fibras com orientacdo paralela & direcdo do carregamento
também ocorreu durante o carregamento, porém como eventos isolados sem correlagdo com a
nucleacdo ou desenvolvimento de trincas transversais, como se pode perceber para a
deformacédo de 5,6% na Figura 27(f). Com o aumento do nivel de deformacgdo durante o
ensaio, notou-se a ocorréncia de ponteamento de trincas (crack bridging), fenémeno
caracterizado pela restricdo a propagacdo do defeito devido a presenca de fibras integras
localizadas aquém da ponta da trinca (BAO e SUO, 1992), conforme ilustrado
esquematicamente na Figura 28. O fendmeno de ponteamento de trincas foi notado entre as
trincas transversais a matriz, estendendo-se através da espessura da amostra (modo de falha
tipo I) (GREENHALGH, 2009).

Nas Figuras 29 e 30 apresenta-se a analise realizada por MTX-S para 0 composito
tratado com NTC (amostra NC4). Na Figura 29(a-c) sdo apresentadas imagens da
microestrutura 3D obtidas durante o ensaio de tracdo para niveis de deformacdo de 0, 6,3 e
9,4%, respectivamente. Nessas imagens, as regides de descontinuidades (trincas) aparecem de
cor amarela, da mesma forma como realizado nas imagens da Figura 26, que ilustram a
microestrutura do compdsito que ndo foi tratado com NTC. Nas Figuras 29(d-e), por sua vez,
apresenta-se a microestrutura do compdsito NC4 sem o realce de cor identificando a formacao
de trincas, para evidenciar o efeito de separacdo das fibras ocasionado pelo crescimento de
trincas. Na Figura 30, de forma equivalente ao realizado para a amostra FV4 (Figura 27), séo
apresentadas vistas ortogonais correspondentes aos mesmos niveis de deformacdo analisados
na Figura 25: 0, 6,3 e 9,4%. Por meio da analise das Figuras 29 e 30, é possivel perceber que
a falha no ensaio de tracdo realizado na amostra tratada com NTC também foi precedida pela
formagé&o de trincas na matriz ao longo da direcdo transversal ao carregamento. Apesar disso,
as imagens obtidas revelam diferencas nos mecanismos de evolugdo de dano observados na
amostra ndo tratada (FV4) e tratada com NTC (NC4). Devido a elevada sensibilidade do
sistema de aquisicdo de imagens, foi possivel detectar a formacdo de fendas (crazing) no
composito tratado com NTC, conforme apontado nas Figuras 29(b-c) e 30(f), em que se pode
perceber 0 aumento da separacdo das fibras transversais a dire¢do de carregamento de acordo
com o nivel de deformagdo. O surgimento de fendas (crazes) esta associado a dissipagédo de

elevadas quantidades de energia, 0 que levaria a reducdo da taxa de crescimento de trincas
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(SPERLING, 2006). Antes de atingido o ponto de fratura, o arrancamento de fibras e a
formagdo de vazios também foram detectados na superficie de fratura na Figura 30(f), em

acordo com as imagens da superficie de fratura apresentadas na Figura 24.

Figura 27 — Vistas ortogonais obtidas por MTX in situ do compoésito nao tratado
(amostra FV4) para niveis crescentes de deformacao: condicao inicial (a-c), deformacao
de 5,6% (d-f) e deformacao de 6,7% (g-i).

Fiber
breakas

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 28 — Representacio do fendomeno de ponteamenteo de trinca (crack bridging) por
meio de ligamentos ou fibras que se deformam plasticamente no rastro da trinca.
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Fonte: Poniznik et al., 2017

Figura 29 - Desenvolvimento de trincas monitorado por MTX in situ durante
carregamento incremental em compédsito tratado com NTC (amostra NC4). Trincas
representadas em amarelo.

(b) .C)

Condigao inicial 6.3% 9.4%

(d) - (e)
J

6.3% 9.4%

(a)

Abertura de trinca

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 30 - Vistas ortogonais obtidas por MTX in situ do compdsito nio tratado
(amostra NC4) para niveis crescentes de deformacao: condic¢io inicial (a-c), deformacao
de 6,3% (d-f) e deformacao de 9,4% (g-i).

500 um

= Crazi ng

|| “Fiber
breakage

Fonte: Elaborado pelo autor

Uma comparacdo dos mecanismos de acimulo de dano nos compositos tratados com
NTC e ndo tratados para niveis intermediarios de deformagéo ¢ realizada na Figura 31. E
possivel notar claramente que, para niveis similares de deformac&o (6,7% para a amostra ndo
tratada e 6,3% para a amostra tratada com NTC), a interface fibra/matriz apresentou maior
coesdo apds o tratamento da superficie das fibras com NTC. Na amostra ndo tratada, ocorre
delaminacdo das fibras e coalescéncia dos pontos de fratura, Figura 31(a), enquanto a falha na
amostra tratada com NTC deu-se de maneira difusa pela abertura de fendas (crazing) ao longo
da matriz do material, Figura 31(b).
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Figura 31 — Comparacio entre os mecanismos de acimulo de dano em compdsitos nao
tratados (a) e tratados com NTC (b), nos niveis de deformacao de 6,7% e 6,3%,
respectivamente. Legenda: Extensive delamination (delaminacao intensa), Crack bridging
(ponteamento de trinca), crazing (formacao de fissuras), crack (trinca).

PG 'Jil\tcnm e-
- ‘chlammatlon

-

Fonte: Elaborado pelo autor

De maneira geral, pelos resultados obtidos, foi possivel perceber que o equipamento
desenvolvido ¢ adequado a finalidade a que se propde, uma vez que foi possivel, em
conjuga¢do com a aplicagdo de técnicas de andlise de imagens, obter as informacdes
almejadas acerca da evolugdo do dano em materiais compdsitos. Por meio da analise de falha
dos compdsitos poliméricos desenvolvidos, foi possivel obter informagdes relevantes e
originais acerca da evolucdo do dano e dos mecanismos de dissipagdo de energia de
deformacdo durante carregamento uniaxial de tragdo. A extensa delaminac¢do observada no
caso dos compdsitos ndo tratados constitui uma evidéncia direta da reduzida coesao interfacial
entre fibras e matriz. No caso dos compositos reforcados com NTC, a resisténcia a
delaminagdo, particularmente no modo I de falha induziu a efeitos retardamento na
propagagado de trinca. A deformagdo pléstica ao redor da ponta da trinca ocasiona a reducgao

dos niveis de concentragdo de tensdo que, por sua vez, levam a significativas reduc¢des na taxa
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de crescimento de trinca. Os resultados obtidos demonstram que a aplicagao de NTC constitui
uma abordagem promissora para melhorar a tenacidade e ductilidade de compdsitos de

polipropileno refor¢cados por fibras de vidro.
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5 CONCLUSOES

No presente trabalho, foi desenvolvido um equipamento para realizagdo de ensaios de
tracdo em corpos de prova miniaturizados, envolvendo a instalagdo de toda instrumentagdo
necessaria a sua operacao, circuitos auxiliares para condicionamento de sinais de entrada, bem
como a integracao com software programado para ser executado em ambiente Windows, com
0 objetivo de permitir a aquisicao e exportacdo dos dados medidos. Buscou-se demonstrar a
viabilidade da utilizagao do equipamento desenvolvido empregando-o em uma aplicagdo que
prescinde de amostras de tamanho reduzido: execucdo de ensaios in sifu utilizando
microtomografia de raios-X sincrotron (que requer a adequagdo do equipamento utilizado as
dimensodes da estacao experimental) além do teste em amostras ndo convencionais, produzidas
em escala de laboratério, o que impos restrigdes a quantidade de material disponivel para
confecgao de corpos de prova de tamanho padrio.

As condigdes gerais de operagdo do equipamento foram avaliadas, primeiramente,
com a realiza¢ao de ensaios de tracdo em amostras miniaturizadas de cobre, por meio dos
quais se pdde atestar a reprodutibilidade do equipamento desenvolvido (com desvio-padrao
médio inferior a 5% para o limite de escoamento e limite de resisténcia a tragdo do material
testado). Os resultados referentes a resisténcia mecanica obtidos no equipamento
desenvolvido exibiram, também, boa correlagdo com os resultados dos ensaios realizados em
equipamentos convencionais para amostras de cobre testadas no estado recozido. Apesar
disso, ¢ importante observar que houve discrepancias significativas entre os corpos de prova
das diferentes classes testadas no que diz respeito ao alongamento relativo maximo do ensaio.

Os ensaios de tracdo in situ, com monitoramento da microestrutura 3D do material
durante o carregamento, foram realizados em dois grupos de amostras. O primeiro grupo foi
constituido por corpos de prova com matriz de polipropileno reforcados com fibra de vidro
foram fabricados pelo método LbL. No segundo grupo, foram utilizados corpos de prova
preparados segundo o mesmo procedimento, com a diferenca de que superficie das fibras de
vidro foi modificada pela imersdo em solugdo contendo uma dispersdo de NTC. O objetivo
dessa funcionaliza¢do das fibras foi de se avaliar a possibilidade de melhoria da coesdo na
interface fibra/matriz, com ganho no comportamento mecanico dos materiais.

O equipamento desenvolvido demonstrou-se adequado a avaliagdo da resisténcia
mecanica dos materiais utilizados, tendo exibido suficiente reprodutibilidade de resultados
para o mesmo grupo de amostras. Além disso, observa-se que os resultados obtidos pelo uso

do equipamento desenvolvido permitiram a diferenciagdo das caracteristicas mecanicas dos
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dois grupos de amostras. Nesse sentido, destaca-se que o tratamento superficial das fibras de
vidro com NTC levou a melhoria do comportamento mecanico dos compositos
desenvolvidos, com elevagao do limite de resisténcia a tragdo, ductilidade ¢ tenacidade do
material. Em especial, destaca-se que a elevagdo no nivel de deformacao plastica nas amostras
tratadas com NTC pode ser confirmada pela andlise da superficie de fratura dos materiais
testados, em que foi possivel detectar a presenga de caracteristicas que denotam elevagdo de
tenacidade, tais como fibrilagcdo, formacao de fendas, coalescéncia de vazios e presenca de
dimples.

O acompanhamento da microestrutura dos materiais por MTX-S durante o
carregamento permitiu, por sua vez, a descricdo qualitativa dos mecanismos de evolugdo do
dano nos materiais, culminando no ponto de fratura. Destaca-se que a interface fibra/matriz
apresentou maior nivel de coesdo no caso das amostras que receberam tratamento com NTC,
o que justifica a elevagdo da tenacidade desses materiais em relagdo as amostras

convencionais (ndo tratadas).
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6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

A)

B)

C)

As continuacdes ao presente trabalho podem ser divididas em trés categorias, que sao:

Aperfeicoamentos no equipamento desenvolvido: De modo a ampliar as

possibilidades de investigagdo cientifica em corpos de prova miniaturizados, novas
funcionalidades podem ser incorporadas ao equipamento desenvolvido para permitir,
por exemplo, a realizacdo de ensaios mecéanicos em altas temperaturas e/ou diferentes
meios para estudo da influéncia do ambiente no comportamento mecanico e nos

mecanismos de evolugdo de dano dos materiais testados.

Aplicacdo do equipamento desenvolvido em outros tipos de materiais: O

desenvolvimento de materiais compoésitos € uma das &reas de maior destaque
atualmente no campo da Ciéncia e Engenharia de Materiais. Dessa forma, a avalia¢éo
do comportamento mecanico e dos mecanismos de evolugdo de dano desses materiais
constitui um esfor¢o continuado da comunidade cientifica, considerando-se relevantes
os trabalhos voltados para a caracteriza¢do de novos materiais. Além disso, destaca-se
a possibilidade do estudo de propriedades mecanicas localizadas em outras classes de
materiais ou componentes mecanicos, como por exemplo: avaliacdo da resisténcia a
tracdo em cord@es de solda (ou nas regides afetadas pelo calor em uma junta soldada),
avaliacdo da resisténcia a tracdo em blanques obtidos por conformacdo mecéanica, com

distribuicdo heterogénea de deformacdes, entre outros.

Teste e validacdo de novas formas de ensaio no equipamento desenvolvido: No

presente trabalho, o equipamento desenvolvido foi aplicado para o levantamento da
resisténcia a tracdo de compositos poliméricos. Porém, a realizacdo de ensaios de
compressdo e fadiga (de baixo ciclo) também sdo possiveis bastando, para tanto,
realizar as implementacGes em software para controle apropriado dos acionamentos da
maquina. Assim, novas investigagdes sdo possiveis para as mesmas classes de

materiais ja desenvolvidas ou para outros tipos de materiais.
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