MINISTERIO DA DEFESA
EXERCITO BRASILEIRO
DEPARTAMENTO DE CIENCIA E TECNOLOGIA
INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM CIENCIA DOS MATERIAIS

BRUNO FIGUEIRA DE ABREU FERREIRA CARDOSO

COMPOSITO DE POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE REFORCADO POR
ALUMINA E NANOPARTICULAS DE CARBETO DE SILICIO

Rio de Janeiro
2020



BRUNO FIGUEIRA DE ABREU FERREIRA CARDOSO

COMPOSITOS DE POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE REFORCADO POR
ALUMINA E NANOPARTICULAS DE CARBETO DE SILICIO

Dissertacdo de Mestrado apresentada ao Programa de Pos-
Graduacdo em Ciéncia dos Materiais do Instituto Militar de
Engenharia, como requisito parcial para a obtencao do titulo de
Mestre em Ciéncias em Ciéncia dos Materiais.

Orientadores: Prof. Valdir Floréncio da Veiga Junior - D.Sc.
Coorientadores: Prof. Alaelson Vieira Gomes — D.Sc.
Prof. Flavio James Humberto Tommasini Vieira Ramos — D.Sc.

Rio de Janeiro
2020



©2020

INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA
Praga General Tiburcio, 80 — Praia Vermelha
Rio de Janeiro — RJ CEP: 22290-270

Este exemplar ¢ de propriedade do Instituto Militar de Engenharia, que podera inclui-lo em
base de dados, armazenar em computador, microfilmar ou adotar qualquer forma de
arquivamento.

E permitida a mengdo, reprodugdo parcial ou integral e a transmissdo entre bibliotecas deste
trabalho, sem modificacdo de seu texto, em qualquer meio que esteja ou venha a ser fixado,
para pesquisa académica, comentarios e citagdes, desde que sem finalidade comercial e que seja
feita a referéncia bibliografica completa.

Os conceitos expressos neste trabalho sdo de responsabilidade do(s) autor(es) e do(s)
orientador(es).

Cardoso, Bruno Figueira de Abreu Ferreira

Composito de polietileno de alta densidade reforgado por alumina e
nanoparticulas de carbeto de silicio/ Bruno Figueira de Abreu Ferreira
Cardoso. Rio de Janeiro, 2020.

93 f.:

Orientadores: Valdir Floréncio da Veiga Jinior; Alaelson Vieira Gomes;
James Humberto Tommasini Vieira Ramos.

Dissertagdo (Mestrado) — Instituto Militar de Engenharia, Ciéncia dos
Materiais, 2020.

1. Compdsitos. 2. Alumina. 3. Blindagem Multicamada.
4. Comportamento dindmico. I. Veiga-Junior, Valdir Floréncio,
orient. II. Gomes, Alaelson Vieira. orient. III. Ramos, Flavio
James Humberto Tommasine Vieira, orient. Titulo.




INSTITUTO MILITAR DE ENGENHARIA

BRUNO FIGUEIRA DE ABREU FERREIRA CARDOSO

COMPOSITO DE POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE REFORCADO POR
ALUMINA E NANOPARTICULAS DE CARBETO DE SILICIO

Dissertacdo de Mestrado apresentada ao Curso de Mestrado em Ciéncia dos Materiais do
Instituto Militar de Engenharia, como requisito parcial para a obtencéo do titulo de Mestre em
Ciéncia dos Materiais.

Orientadores: Prof. Valdir Floréncio da Veiga Junior - D.Sc.
Prof. Alaelson Vieira Gomes — D.Sc.
Prof. Flavio James Humberto Tommasini Vieira Ramos — D.Sc.

Aprovada em 15 de dezembro de 2020 pela seguinte Banca Examinadora:

T

7

T

Prof. Alaelson Vieira Gomes — D.Sc. do IME - Presidente

CUL- (L 4

Prof. Valdir Floréncio da Véigd Janior — D. Sc do IME

/ S . /

Prof. Flavio James Humberto Tommasini Vieira ?amos —D.Sc. do IME

Prof. André Ben-Hu%éilva Figueiredo — D.Sc. do IME
, 4?17; g/ -
Prof. Tiagoéﬁweﬂégqelli —D.Sc. do IAE

Rio de Janeiro
2020



DEDICATORIA

Dedico este trabalho a toda a minha familia,
principalmente aos meus avos Manuel Cardoso, Emilia

Rosa, Natividade Figueira e Franclim de Abreu .



AGRADECIMENTOS

Agradeco primeiramente aos meus falecidos avos que me acompanharam ao longo desta

caminhada e que ndo estdo mais presentes neste momento.

A minha mée Féatima Cristina e a0 meu pai Marcos Aurélio que sempre estiveram ao meu lado

e me apoiaram em todas as decisdes que tomei na vida.
A0 meu irmdo, meus tios e primos e ao resto da minha familia.
A minha namorada Gisele Lima que sempre me incentiva ao crescimento pessoal e profissional.

Ao meu orientador professor Valdir por toda a orientagdo e conselhos durante o meu
aprendizado no mestrado, e um respeito imenso a dedicacdo que ele possui com a area

cientifica.

Ao meus coorientadores Flavio Tomassini e professor Alaelson que me orientaram e me

auxiliaram desde meu ingresso ao mestrado.
Ao meu grupo de pesquisa ABC-NP pelos conselhos na evolucédo profissional.

A minha orientadora de graduac&o, professora Claudia Campinha, que guiou meus passos com

sua orientacdo durante minha formacao e acreditou no meu sucesso no mestrado.

Aos meus camaradas e amigos de IME: Pedro, Naiara, Roberto, Matheus, Thuane, Anthony,
Bianca, Hiron, Luana, Isabella, e aos demais que ndo tive tanta aproximacdo mas deram sua

contribuicdo para me ajudar neste caminho.

Ao corpo doscente do IME pelo aprendizado que pude ter ao longo desta jornada,
principalmente ao TC Wagner, uma das pessoas mais dedicadas que pude conhecer em toda a

minha vida.

A CAPES (Coordenacio de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior) pelo fomento desta

pesquisa.

Ao Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa Mano (IMA), Rio de Janeiro/RJ, Brasil, pela

realizacéo de diversas analises.



RESUMO

Materiais ceramicos sdo comumentes utilizados na blindagem balistica por serem rigidos,
porém sua baixa tenacidade a fratura os torna inutilizaveis depois do primeiro impacto do
projetil, reduzindo a resisténcia nos pontos proximos ao impacto. A utilizacdo de um compésito
cerdmico-polimérico proporciona uma maior tenacidade a fratura e reducdo de propagacao de
trincas, por conta das caracteristicas ducteis dos polimeros. Este trabalho tem por objetivo
desenvolver uma camada polimérica de composito de polietileno de alta densidade reforgada
por particulas ceramica de alumina sinterizada e carbeto de silicio e caracterizar as propriedades
mecanicas, térmicas, quimicas e avaliar o desempenho balistico do compoésito. Foram
processados quatro grupos com variagdo nas composicdes, com os teores de 40%p, 50%p e
60%p de carga ceramica e de um grupo controle feito de HDPE puro. Os compdsitos foram
submetidos a ensaios térmicos, mecanicos e balisticos, e as fraturas por impactos balisticos
foram avaliadas por microscopia eletronica de varredura. Os resultados mostaram que a adicdo
de compatibilizantes melhora a adeséo entre a carga ceramica e a matriz polimérica, e que houve
diminuigéo das propriedades mecanicas de tragdo, como de esperado, por conta da natureza
fragil das ceramicas, enquanto no ensaio de flexdo a adicdo da carga ceramica melhorou
significativamente as propriedades mecénicas com o aumento da carga, assim como Visto nos
ensaios de dureza shore D, aumentando a resisténcia maxima do compdsito de 46 para 72. Ndo
houve alteracdo nas propriedades térmicas do compésito. Os ensaios balisticos mostraram que
o melhor desempenho foi do grupo de 80% de carga ceramica, e mostrou que cargas acima de
60% acrescentaram uma melhora acentuada nas propriedades balisticas. As imagens de SEM
mostraram diversos mecanismos de fraturas diferentes, sendo o principal responsavel pela
absorcéo de energia o de fratura transgranular, e mostrou diversas morfologias de fratura ductil,
confirmando a hipétese do aumento da tenacidade a fratura, sendo possivel para o disco
balistico resistir a multiplos impactos sem que a propagacéo de trincas danifique por inteiro o
corpo de prova.

Palavras-chave: Compositos. Alumina. Blindagem Multicamada. Comportamento dinamico.



ABSTRACT

Ceramic materials are commonly used in ballistic armor because they are rigid, but their low
fracture toughness makes them unusable after the first impact of the projectile, reducing the
resistance at points close to the impact. The use of a ceramic-polymer composite provides
greater fracture toughness and reduction of crack propagation, due to the ductile characteristics
of the polymers. This work aims to develop a polymeric layer of high density polyethylene
composite reinforced by ceramic particles of sintered alumina and silicon carbide and to
characterize the mechanical, thermal, chemical properties and evaluate the ballistic
performance of the composite. Four groups were processed with variation in the compositions,
with the contents of 40% w, 50% w and 60% w of ceramic load and a control group made of
pure HDPE. The composites were subjected to thermal, mechanical and ballistic tests, and
fractures by ballistic impacts were evaluated by scanning electron microscopy. The results
showed that the addition of compatibilizers improves the adhesion between the ceramic filler
and the polymeric matrix, and that there was a decrease in the mechanical tensile properties, as
expected, due to the fragile nature of the ceramics, while in the bending test the addition of
ceramic load significantly improved the mechanical properties with the increase in load, as seen
in shore D hardness tests, which increased the maximum strength of the composite from 46 to
72. There was no change in the thermal properties of the composite. Ballistic tests showed that
the best performance was in the 80% of ceramic load, and showed that loads above 60% added
a marked improvement in ballistic properties. SEM images showed several different fracture
mechanisms, the main responsible for energy absorption being that of transgranular fracture,
and showed several ductile fracture morphologies, confirming the hypothesis of increased
fracture toughness, making it possible for the ballistic disc to resist multiple impacts without
the crack propagation completely damaging the specimen.

Keywords: Composites. Alumina. Multilayer shielding. Dynamic behavior.
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1 INTRODUCAO

O interesse pela blindagem surgiu hd muito tempo na humanidade. Na idade de bronze o
homem se valia de madeira e artefatos de couro e 14 para sua defesa pessoal como forma de
armadura. O crescimento tecnoldgico alcancou os acessorios de guerra, que também foram
aperfeicoados com o dominio dos materiais metalicos em combates. Séculos mais tarde,
surgiram os carros de combate blindados, unificando seu poder destrutivo a sua defesa e
agilidade. O maior desafio no ambito da blindagem balistica moderna é reduzir o peso e
aumentar a resisténcia balistica; para isso utilizamos o sistema de colete multicamadas, na qual
apresenta a camada frontal ceramica, para ter uma alta dureza e resistir ao impacto para
danificar o projetil. Os coletes balisticos pesados modernos sdo de compostos metalicos,
ceramicos (carbeto de boro ou carbeto de silicio) e reforcados com fibras de tecidos (ASSIS et
al., 2018 GOODE et al., 2019; BAJYA et al., 2020).

Os materiais ceramicos sdao compostos inorgéanicos formados por ligagdes idnicas ou
covalentes entre elementos metalicos e ndo-metalicos; a fragilidade das cerdmicas esta ligada
as suas descontinuidades, poros e defeitos, principalmente por conta do seu processamento. A
alta porosidade das ceramicas proporcionam as ceramicas propriedades mecanicas superiores,
como alta resisténcia dindmica a compressdo, alta dureza e baixa densidade. O dxido de
aluminio é fragil devido a sua baixa tenacidade e sua baixa energia de fratura. A adi¢do de
aditivos de sinterizag&o introduz uma transformacéo de fase, aumentando assim sua resisténcia
a fratura e dureza. A utilizacdo de um polimero como o polietileno é capaz de reduzir esses
problemas e aumentar a tenacidade a fratura do compdsito. E importante o desenvolvimento de
alternativas para melhorar a tenacidade de um sistema de protecéo balistica multicamada. A
baixa tenacidade e a fragilidade ceramica resultam na diminuicdo de resisténcia aos impactos
balisticos subsequentes, principalmente nos pontos proximos ao impacto anterior (SANTOS et
al., 2018; ZHENG et al., 2019).

O polietileno de alta densidade (HDPE) possui diversas vantagens sobre outros polimeros,
como seu baixo custo de producdo, excelentes propriedades quimicas, fisicas, mecanicas e
térmicas e boa flexibilidade e consideravel dureza em baixas temperaturas, porém possui
desvantagens como baixa rigidez e baixa resisténcia a altas temperaturas, diminuindo sua

aplicabilidade em ambientes sob temperaturas elevadas. A diversificacdo da aplicacdo do
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polietileno como matriz de um compdsito pode aumentar algumas propriedades como:
resisténcia a tragdo e & compressdo; rigidez; condutividade elétrica; e condutividade térmica.
Alguns trabalhos pesquisaram através da adicdo de alumina promover modificacdes das
propriedades térmicas, fisicas e mecanicas, assim como, diferentes comportamentos na
cristalinidade do polimero na producdo de compositos de HDPE e alumina. Os efeitos
apresentados pelos autores mostraram 0 aumento no mddulo de elasticidade de 501% em
relacdo a matriz pura (LINS et al., 2018; DENG et al., 2018; BHASNEY et al., 2020).

A alumina é uma das ceramicas mais utilizadas devido ao seu facil processamento, baixo
custo e sua diversidade de setores de aplicacdo. A sua baixa tenacidade a fratura é um fator
limitante para sua aplicagéo; diversos estudos foram realizados com o objetivo em elevar essa
propriedade. A adicdo de carbeto de silicio (SiC) na alumina apresentou resultados melhores,
em relacdo a pesquisa com a adi¢cdo de zirconia na alumina. A adicdo de carbeto de silicio
aumentou o moédulo de elasticidade do material, apresentando boa densidade, maior resisténcia
a flexdo, aumento da dureza vickers e aumento de tenacidade a fratura (NAGA et al., 2018;
CHAI et al., 2020).

Existem trés principais fatores que tornam uma blindagem balistica eficiente: mobilidade,
resisténcia a penetragdo e alta absorcao de impacto. O grande desafio da blindagem é a melhoria
desses fatores sem sua influéncia negativa em outra propriedade. Como exemplo, 0 aumento na
resisténcia a penetragdo em um determinado material pode ocasionar a reducdo na mobilidade,
devido ao aumento da espessura e peso, como no caso de blindagens monoliticas feitas de aco.
O desenvolvimento de novos compdsitos contendo diferentes materiais pode auxiliar no
fornecimento de artefatos mais leves e mais eficientes comparados as protecdes convencionais
de placas monoliticas. Os materiais compdsitos sdo formados pela unido de dois ou mais
materiais diferentes com a finalidade fornecer melhoria em determinadas propriedades do novo
material para sua utilizacao especifica. Nesse caso, 0s compdsitos proporcionam a melhoria das
estruturas dos materiais em multicamadas aliando polimeros e materiais ceramicos a fim de
possibilitarem uma protecdo mais eficiente (SANTOS et al., 2018; OLIVEIRA, 2019).

O sistema de blindagem multicamadas torna a blindagem mais eficaz pela unido das
propriedades como rigidez e resisténcia especifica, com considerdvel reducdo da massa
especifica do produto. A interacdo da camada frontal com alta resisténcia a compressao e
dureza, prevencao da penetragcdo dos fragmentos e dissipacdo da energia cinética da segunda
camada de fibras e dissipacdo do impacto de onda de choque da terceira camada metélica

fornecem o efeito sinérgico necessario ao colete balistico multicamada (MONTEIRO et al.,
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2018; PEREIRA et al., 2019). A natureza fragil de alguns materiais ceramicos, geralmente
devido a presenca de porosidade das ceramicas ou defeitos durante sua produgéo, motivou a
utilizacdo do polietileno de alta densidade (HDPE) como matriz polimérica para o
processamento de um composito capacitado para reducdo de problemas como a tenacidade e
elevacdo da resisténcia a novos impactos no anteparo balistico. O destaque da pesquisa € 0
desenvolvimento de um composito de matriz de polietileno de alta densidade com particulas
ceramica de alumina (Al203) e nanoparticulas de carbeto de silicio (SiC) capacitado em compor
0 conjunto da primeira camada de um colete multicamada balistico. O estudo permitira que a
camada cerdmica esteja em conjunto com o compdsito cerdmico-polimérico, o que pode
possibilitar a aquisicdo de caracteristica como maior tenacidade a fratura melhorando o

desempenho balistico.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 OBJETIVO GERAL

Processar um compdsito de matriz de polietileno de alta densidade (HDPE) refor¢ado com
particulas de alumina sinterizada (Al2O3) e nanoparticulas de carbeto de silicio (SiC) para

composicao da primeira camada do colete balistico multicamada.

1.1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Desenvolvendo a camada de composito, os objetivos especificos baseiam-se em
caracterizagdo e analise do material desenvolvido, com os seguintes objetivos especificos:
a) Processar o composito com diferentes teores de carga;
b) Analisar as propriedades mecanicas do material;
¢) Analisar as propriedades térmicas e quimicas do material,

d) Analisar o desempenho balistico do material.
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1.1.3 HIPOTESE

A utilizacdo de um composito de matriz de HDPE reforgado com particulas de alumina e
carbeto de silicio aumenta a tenacidade a fratura da placa balistica, reduzindo propagacéo de
trincas e fazendo com que o material possa resistir a multiplos impactos ao arredor da area

atingida.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 BLINDAGEM BALISTICA

A blindagem balistica esta presente em diversas areas, tanto na inddstria automobilistica
quanto na defesa pessoal. Um unico material ndo tem a capacidade de unir todas as propriedades
desejaveis em um sistema de protecdo e assim manter uma adequada mobilidade tanto do
veiculo ou do usuério do colete balistico, como também controlar o custo. Quando projetado
um colete balistico, é importante compreender o efeito sinergético do conjunto para atender as
melhores propriedades e extrair as solucGes estudando cada material (GOMES, 2004;
MILANEZI, 2015).

A blindagem pessoal visa proteger o usuério contra fragmentos e projéteis. O avan¢o da
tecnologia proporciona a necessidade de melhoria na tecnologia de blindagens modernas,
visando a protecao dos usuarios aliado a reducdo de custos e peso (MEYERS, 1994; SANTOS
etal., 2016).

Segundo Borvik et al. (1999) existem trés principais fatores que tornam uma blindagem
balistica eficiente, constituido por um tripé formado pela mobilidade, resisténcia a penetracdo
e alta absorcdo ao impacto. O grande desafio da blindagem é que a melhoria de um desses
fatores, influencie negativamente em outro. Um aumento na resisténcia a penetracdo pode
causar uma reducé@o na mobilidade, devido ao aumento da espessura e por consequéncia de seu

peso, como no caso de blindagens monoliticas feitas de aco.

Medvedovski (2010) afirma que dentro os principais materiais utilizados em blindagens
balisticas estdo os metais, polimeros, ceramicas e blindagens multicamadas. Cada classe de
material tem suas propriedades caracteristicas. Nos primordios da blindagem, os metais foram
0S primeiros materiais utilizados, conseguindo uma boa protecdo por possuirem grande
espessura, porém, trazendo a desvantagem do seu elevado peso que resulta na reducgdo da
mobilidade. Os materiais ceramicos podem ser monoliticos ou compoésitos de matriz de
ceramica, e sua fungéo primordial na blindagem é fragmentar a ponta do projétil em funcdo da
elevada dureza. Além disso, materiais ceramicos apresentam 6timas propriedades relacionados

a balistica, como alta resisténcia a compressdo, baixa densidade, porém seu principal defeito é
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sua baixa tenacidade a fratura, diminuindo assim sua resisténcia a impactos proximos de areas

afetadas por impactos anteriores.

2.1.1 HISTORICO DA PROTECAO INDIVIDUAL

A utilizacdo de equipamentos de protecdo pelo homem € datada ha milhares de anos. Na
antiguidade, o homem utilizou-se de tecidos, ndo s6 para vestimos, mas para protecdo
individual. O uso do couro nos escudos gregos, as vestimentas de seda no Japédo antigo, as
armaduras de correntes na idade médias configuram a protecdo individual avancada. Porém, o
advento das armas de fogo fez com que essas protecdes ficassem obsoletas, até o comeco do
desenvolvimento das fibras no inicio de 1960. Esses materiais configuram a nova era do colete
balistico, oferecendo protecdo contra armamentos leves (CHEESEMAN et al., 2003; LAIBLE,
1980).

Durante a Segunda Grande Guerra utilizou-se camadas de materiais metalicos como
protecdo balisticas, compostas na maioria das vezes pelo aco 36SGN com 2mm de espessura
com o peso de 3,5 kg por placa; para solucionar o problema com o peso, deu-se inicio a novos
estudos combinando materiais leves, como compositos de fibras e materiais ceramicos.
(BORVIK et al., 1999; BURGER et al., 2012).

O colete balistico de uso pessoal tem sido utilizado de diferentes maneiras em diversos
paises. Placas pesadas e volumosas de aco compuseram 0s primeiros coletes balisticos na era
militar moderna. Evoluindo com o tempo, essas placas passaram por uma transicao até chegar
em placas mais leves, algumas feita de fibras de polimeros resistentes, como o caso das
aramidas. Essas fibras de aramida pura compde o colete balistico leve, capaz de parar projetis
de baixo calibre, municdes ndo penetrantes e fragmentos. Porém as placas de aramida tém

péssima performance contra projetis penetrantes (GOODE et al., 2019).

2.1.2 SISTEMA DE BLINDAGEM MULTICAMADAS

De acordo com Nascimento (2017) a utilizacdo de um sistema de blindagem multicamada

tem se mostrado efetivo contra projetis de alta velocidade, como por exemplo disparos de fuzil
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calibre 7.62mm, que ultrapassam a velocidade de 800 m/s. Esse sistema oferece uma boa
relacdo de peso/protecdo balistica. A blindagem balistica em trés camadas torna a protecao mais
eficaz; a utilizacdo de uma terceira camada fina metalica traz mais eficiéncia em relagéo a duas
camadas apenas. Este sistema € capaz de unir propriedades como rigidez, resisténcia especifica
com uma consideravel reducéo de peso (JUNIOR, 2006; MONTEIRO et al., 2014; LUZ, 2014).

O sistema de blindagem multicamada é composto por trés camadas de materiais distintos,
com caracteristicas peculiares para resistir ao impacto de projetis. A primeira camada é formada
por um material rigido e fragil, com o intuito de absorver a energia do impacto e fragmentar a
ponta do projétil, diminuindo assim o seu poder de penetracdo. A segunda camada é formada
por um material com baixa densidade para absorver a energia cinética remanescente dos
estilhacos, provenientes do projetil e do material ceramico, e geralmente é constituida por uma
camada de fibras entrelacadas ou outro tipo de polimero. A terceira camada geralmente é
composta por uma chapa de aluminio fina com elevada ductilidade, a fim de resistir e reter 0s
fragmentos, impedindo que os fragmentos penetrem pela Gltima camada e cause perfuracdo ao
usuario do colete balistico (MEDVEDOVSKI, 2010; LUZ, 2014; BRAGA, 2015;
NASCIMENTO, 2017)

2.1.2.1 CAMADA PRIMARIA (CERAMICA)

Os materiais ceramicos tém sido uma boa opcdo para aplicagfes em blindagens por conta
de sua baixa densidade e alta resisténcia a compressao e dureza. Eles comecaram a ser utilizados
na blindagem no inicio de 1960, para blindagens aeronauticas e pessoais. A substituicdo dos
materiais metalicos por ceramicos garantiu diversas melhorias, como a reducdo de peso, que
por sua vez trazia diversas vantagens, principalmente na industria aeronautica, onde aumentava
a autonomia, capacidade de transporte e aumentava a capacidade de blindagem (LASALVIA,
2013).

A funcdo principal da camada ceramica € fraturar a ponta do projetil para diminuir o poder
de penetragdo e absorver parte da energia de impacto por meio dos mecanismos de dissipacao
de energia que incluem a nucleagéo, crescimento e coalescimento de trincas e demais defeitos

como a formag&o de discordancias na alumina no momento do choque (NASCIMENTO, 2017).
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Materiais ceramicos sdo bastante visados em sistemas de coletes balisticos de
multicamadas devido a sua baixa densidade e alta dureza. As ceramicas mais empregadas nesses
sistemas sdo: a alumina, carbeto de boro e carbeto de silicio (RAHBEK et al., 2017). Podem
ser aplicados tanto em blindagens de veiculos, aeronaves, pessoal ou em outra categoria onde
a blindagem e a mobilidade s&o importantes. Uma propriedade inerente a blindagem ceramica
é sua fratura fragil, aonde ocorrera em razéo da alta carga de tensdo devido ao impacto do
projetil, onde o material, tamanho e formato do projetil irdo influenciar no comportamento
mecanico da blindagem. No momento do impacto, trincas sdo formadas no material ceramico,
percorrendo assim toda a placa cerdamica (HAZELL, 2006; WASHINGTON, 2011). Quando a
ponta perfurante do projetil em forma conica impactar a placa ceramica, a ceramica ira fraturar
e a ponta do perfurador ird amassar, perdendo assim seu poder de penetracdo (WILKINS et al.,
1969; SHOCKEY et al., 1990).

Uma das aplicagBes mais importantes do material cerdmico na balistica é para coletes a
prova de balas para uso pessoal. O numero de ferimentos na regido do térax por militares em
combate foi reduzido devido aos coletes balisticos. Um sistema de blindagem usual consiste
em uma placa rigida na parte frontal e uma placa leve na camada no meio. Pensando em um
combate militar, a principal proposta da placa leve, feita normalmente de fibra de aramida ou
polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWRPE) é para proteger contra estilhacos e
dissipacdo da energia cinética do projetil, enquanto a placa rigida frontal é para protecdo contra
danos de penetracao de projéteis (OWENS et al., 2015).

Novos experimentos estdo buscando aumentar a resisténcia a penetracdo. Pesquisadores
estdo desenvolvendo modelos para entender melhor como funciona a fratura em placas
ceramicas. Alguns estudos vém mostrando resultados positivos em termos de performance
balistica devido a densidade de compositos ceramicos com fibras de vidro ou carbono, ou com
fibras de aramida e polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) (HAZEL, 2006;
CROUCH, 2014). Resultados positivos foram encontrados quando adicionada uma camada
frontal de compdsitos ceramicos e uma pequena de compositos ceramico-poliméricos na
camada posterior, devido a compressdo do material cerdmico quando o projetil impacta a parte
frontal do colete balistico (SARVA et al., 2007). Em contrapartida, foi descoberto que placas
de compdsitos ceramicos de carbeto de boro ndo possuem efeito significante contra quebra da
ponta penetrante do projetil, sendo importante ressaltar que uma das principais funcdes da
primeira camada da blindagem € a quebra da ponta conica do projetil para perder seu poder de
penetracdo (CROUCH, 2015).
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De acordo com Haro et al. (2016) desenvolver novos compositos de diferentes materiais
pode fornecer opgdes mais leves, com menores espessuras e que possuam melhor eficiéncia a
protecdes convencionais de placas monoliticas. Os materiais compositos sdo formados pela
unido de dois ou mais materiais de classes diferentes com a finalidade de possibilitar a
integracao de suas propriedades para atender os requisitos especificos de utilizacdo. Neste caso,
0s compositos tendem a melhorar a estrutura multicamadas aliando fibras, materiais naturais e

ceramicos para possibilitarem uma protecdo mais eficiente.

A fim de protecédo contra projetis de alta velocidade (acima de 800 m/s) a camada frontal é
constituida por materiais de cerdmica avancada, como por exemplo alumina (Al>,Oz), carbeto
de boro (B4C) ou carbeto de silicio (SiC). Devido ao seu excelente custo-beneficio, a alumina
¢ a mais utilizada (MEDVEDOVSKI, 2010).

Outros materiais ceramicos estdo em processo de pesquisa e desenvolvimento, como
podemos destacar o sistema de matriz cerdamica formado por Al,03/ZrO,. O principal motivo
de diversos materiais cerdmicos ndo serem utilizados € devido ao seu elevado custo, dificil
processabilidade e dificuldade de previsdo do desempenho balistico através de sua propriedade.
Né&o é possivel prever o desempenho balistico levando em conta as propriedades do material,
devido a dindmica do evento. Por conta disso, testes balisticos sdo determinados pela eficiéncia
dos sistemas de protecdo. No material ceramico as propriedades sdo afetadas diretamente pela
microestrutura do material, forma de tamanho de gréo, fases cristalinas, transformacdes de fases
e porosidade. Por isso cresce a importancia do controle microestrutural no estudo de novas
ceramicas balisticas, que sdo propriedades chaves e podem beneficiar o desempenho balistico
(KARANDIKAR et al., 2009; XAVIER, 1984).

Alguns materiais ceramicos ndo-6xidos tém um excelente desempenho balistico por conta
da sua elevada dureza e baixa densidade, como o caso do carbeto de silicio (SiC) e o carbeto de
boro (B4C). Porém, deve-se levar em conta seu custo e processamento. A alumina (Al203)
apresenta as melhores relac6es de custo-beneficio; porém sua baixa tenacidade a fratura e baixa
resisténcia a flexdo tornam-na inferior se comparada com o carbeto de boro e carbeto de silicio.
A introducdo de compositos de matriz ceramica pode melhorar suas propriedades mecanicas,
como o caso de adi¢do de pequenas particulas tetragonais policristalinas de zirconia ou fibras
ceramicas, ampliando assim sua gama de aplicacdes estruturais (STEVENS, 1984; TRESSLER,
2002; HEIMANN, 2010).
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Conforme Lasalvia (2013) a blindagem ceramica contém diversas vantagens em relacéo a
blindagem monolitica por placas de aco, e € uma pesquisa que estd em desenvolvimento. A

Tabela 2.1 apresenta as propriedades da camada ceramica e seu efeito no desempenho balistico.

Tabela 2.1 — Propriedades dos materiais ceramicos e seu papel no desempenho balistico (LASALVIA, 2013).

Propriedade do material Efeito no desempenho balistico
Densidade Peso do sistema de protecéo
Dureza Dano ao projétil
Modulo de elasticidade Propagacdo de ondas de tensdo
Resisténcia mecanica Resisténcia a multiplos impactos
Tenacidade a fratura Resisténcia a multiplos impactos e durabilidade
Modo da fratura Absorcéo de energia

2.1.2.2 CAMADA SECUNDARIA (FIBRAS)

A camada intermediaria (secundaria) é constituida por um material que tem a funcéo de
absorver parte da energia remanescente do impacto, retendo assim os estilhacos da camada
priméria e do projetil (MILANEZI, 2015).

A segunda camada tem a funcao principal de absorver uma parcela da energia atraves da
captura de fragmentos. Essa camada merece uma atencdo especial, pois quanto menor sua
densidade, menor seré a intensidade da onda compressiva que impactara o usuario do colete
balistico, dando assim uma maior seguranca. A onda € refletiva na interface dos materiais,
provocando a fragmentacdo da ceramica e provocando a dissipacdo de energia. Compositos
poliméricos ou de fibras possuem boa resisténcia e baixa densidade, resultando em um bom
desempenho balistico (MEDVEDOVSKI, 2010; AKELLA et al., 2015; MONTEIRO et al.,
2015).

A maioria dos coletes balisticos utilizam as fibras de aramida em arranjo simples devido
ao seu melhor desempenho contra impacto de projetis. S&o fabricadas em duas linhas em
direcdes ortogonais fazendo com que sofra uma agdo mecanica anisotropica, com o intuito de
equilibrar as suas propriedades ao longo de cada direcéo da fibra. Caso estas fibras estivessem
adjacentes, sofreriam acdo do atrito do tecido, fazendo com que as cargas cisalhantes fossem

transferidas de forma irregular ao longo das fibras. Entdo, quando impactadas por projetis, 0s
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fios em linha (fios primérios) levam a maioria da carga enquanto os fios adjacentes (fios
secundarios) recebem cargas mais fracas. Isso produz uma deformacdo em forma de
“piramide”, que ¢ comumente visto em impactos balisticos (CUNNIF, 1992; GOODE et al.,
2019).

Cheeseman et al. (2003), Tabiei et al. (2008), Singh et al. (2008) e Sockaligam (2016)
estudaram o comportamento da penetracdo e deformacéo sobre impacto balisticos e concluiram
gue o mecanismo de dissipacdo de energia € importantissimo, portanto a dissipacéo da energia
estd intimamente ligada ao desempenho de protecdo. O primeiro mecanismo de dissipacao de
energia durante os eventos de impacto € a deformacdo da camada priméria e segundaria dos
fios de aramida, seguido do atrito entre os fios, e posteriormente o0 atrito entre os fios e o projetil,

e, por fim o atrito entre as camadas (caso haja diversas camadas de fibra).

Os mecanismos de fragmentacao de um projetil, a fragmentacéo da placa frontal ceramica,
0 comportamento dos estilhacos na segunda camada, é explicado por propagacfes de ondas de
choque no interior de um sistema de blindagem multicamada, na qual a energia de dissipagédo
do impacto depende do resultado de reflexdo da onda de choque na interface entre as camadas
distintas. A maior energia de dissipacdo acontece na segunda camada onde a densidade é menor
que a camada frontal de ceramica (MEYERS, 1994). No caso da camada de fibra de aramida,
que é menos densa que a camada ceramica, a onda de choque compressiva é refletida para a
interface como ondas de choque de tensdo, na qual contribui para a efetiva fragmentacéo

ceramica associada com a alta energia de dissipacdo (MONTEIRO, 2014).

2.1.2.3 TERCEIRA CAMADA (MATERIAL METALICO)

A terceira e ultima camada é formada normalmente por um material metélico, fino, com
caracteristicas ddcteis, com o intuito de segurar os fragmentos remanescentes e impedir a
penetracdo destes fragmentos no usuario do colete balistico (WILKINS, 1978; WANG, 2014).
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2.2 MATERIAIS CERAMICOS

Segundo Callister & Rethwisch (2012) materiais ceramicos sdo materiais inorganicos e nao
metalicos. Grande parte das ceramicas sao formadas por elementos metalicos e ndo metalicos,
nas quais as ligagdes interatbmicas sdo totalmente ou predominantemente idnicas, mas com
alguma natureza covalente. Geralmente as propriedades desejaveis dos materiais cerdmicos sao
obtidas por processamentos térmicos a uma alta temperatura. Em temperatura ambiente, tanto
ceramicas cristalinas quanto as ndo cristalinas quase sempre fraturam antes que qualquer
deformacdo plastica possa ocorrer em resposta a aplicacdo de uma carga de tracdo. Esse
processo de fratura fragil consiste na formacéo e na propagacéo de trincas pela se¢ao transversal
do material em uma dire¢do perpendicular a carga aplicada. O crescimento desta trinca nas
ceramicas cristalinas pode ser tanto transgranular (através dos grdos) quanto intergranular (ao

longo dos contornos dos graos).

Podemos classificar os materiais cerdmicos como cerdmicas tradicionais ou ceramicas
avancadas. Como cerdmicas avangadas podemos citar as cerdmicas de alta tecnologia com
aplicacdes em engenharia, que sdo comumente utilizadas na indudstria aeroespacial, eletrénica,

nuclear e diversas outras areas com qualidade elevada (SALEIRO, 2010).

As ceramicas sdo classificadas de acordo com sua classe quimica em oOxidos, carbetos,
nitretos, sulfetos, fluoretos, entre outros. As caracteristicas e propriedades sdo associadas as
diferengas em suas ligagdes. S&o materiais com elevada resisténcia mecanica, estabilidade
quimica, alta temperatura de fusao e frageis. As propriedades como a pouca deformacao plastica
e a elevada dureza podem ser explicadas por suas estruturas cristalinas, que apresentam pouca
simetria se comparadas aos metais, que, mesmo com a elevacdo da temperatura, atingindo
niveis proximo ao ponto de fusdo, ndo ativam mais do que trés planos de deslizamento de
discordancia (OHRING, 1992; MARINESCU et al., 1998).

Uma das propriedades mais importante nos materiais ceramicos € a tenacidade a fratura
(Kic), pois mede a capacidade de um material de resistir a propagacao de uma trinca em uma
peca pré-trincada (TORRES et al., 2001). Sundh & Sjogren (2005) definem a tenacidade a
fratura nas ceramicas como a energia mecanica necessaria para propagar uma trinca até a sua

ruptura, sendo assim uma propriedade mecénica importante para a aplicacao estrutural.

Dentre os fatores que influenciam as propriedades mecéanicas das cerdmicas podemos citar

0 carater quimico relacionado com a pureza quimica do material, que podem conter impurezas,
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podendo melhorar ou piorar as propriedades do material, como também gradientes relacionados
a homogeneidade do p6. Em relacdo ao caréter fisico, podemos citar o tamanho e a forma dos
grédos no processamento depois da sinterizacao, que ocasiona a reducgéo da resisténcia mecanica
do material. Uma granulometria mais refinada possibilita uma maior densificacdo, além da
homogeneidade de tamanhos, aumentando a resisténcia mecanica do material (EVANS, 1985;
SMITH, 1998).

De acordo com Medvedovski (2010) dentre os materiais ceramicos mais utilizados,
podemos citar a alumina (Al203), o carbeto de silicio (SiC) e o carbeto de boro (B4C). Segundo
Gomes (2004) a presenca de aditivos pode alterar a processabilidade da alumina (Al203) bem
como seu mecanismo de fratura, como a adicéo de 4 a 6% de nidbia (Nb2Os) que diminui a
temperatura de sinterizacdo, melhora a densificacdo e transforma o mecanismo de fratura da
alumina (Al203) de transgranular a intergranular, por conta dos precipitados de AINbO4 nos

contornos de graos, aumentando a absorcao de energia no impacto balistico.

2.2.1 ALUMINA

A Alumina (Al20O3) apresenta uma estrutura que depende de fatores criticos como a
presenca de impurezas, forma cristalina e microestrutura. Para o estudo da alumina, sete fases
cristalograficas foram identificadas. A fase o da alumina é a mais estavel e tem grande variedade
de aplicacBes devido as suas propriedades mecanicas, térmicas e elétricas. O processo para a
fabricacdo da alumina é conhecido como processo Bayer, no qual se obtém a alumina a partir
da bauxita, sendo necessario temperatura em torno de 1200°C para transformar completamente
as aluminas de transigcdo na fase a. Este processo gera um po de grande tamanho de particula,
que necessita passar por moagem para ser utilizado. O 6xido de aluminio pode existir em
diversas formas polimorficas metaestaveis antes da transformacao completa para fase o, na qual
encontra-se mais estavel (LEE & RAINFORTH, 1994; MIRJALILI et al., 2010; ASKELAND,
2010).

A aplicagdo da alumina envolve ambientes abrasivos, corrosivos e com temperaturas
elevadas. Por conta de suas excelentes propriedades mecanicas e excelente custo-beneficio, a
alumina é empregada também em blindagem contra projetis de alta velocidade de impacto. Esse
emprego é devido a sua dureza, capacidade de fragmentar a ponta do projetil e dissipar a energia
(GOMES, 2004; CHAGAS, 2014).
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A alumina pertence ao campo das ceramicas avangadas com um alto ponto de fusdo
(2020°C) e modulo de elasticidade de 380 GPa, ganhando destaque por sua elevada dureza e
estabilidade quimica, sendo utilizada como pecas estruturais e ceramica refrataria
(SHACKELFORD, 2008; GOMES, 1993).

A estrutura cristalina da alumina-a é hexagonal compacta, com ions de aluminio ocupando
os intersticios octaedricos e cada ion de aluminio é equidistante de seis ions de oxigénio
(ASSIS, 2008).

Um fator limitante para a aplicacdo em engenharia da alumina € sua baixa tenacidade, para
lidar com esta desvantagem é comum introduzir outro material para evitar a propagacdo de
trincas (WANG et al., 2014).

2.2.2 CARBETO DE SILICIO

O Carbeto de silicio (SiC) € uma ceramica avancada utilizada como material estrutural por
conta de suas caracteristicas, como a elevada resisténcia ao desgaste, ao choque térmico, a
oxidacdo, e apresenta elevada dureza e poder abrasivo. Algumas aplica¢des do carbeto de silicio
sdo selos mecénicos, valvulas, materiais téxtis, armaduras balisticas, revestimentos de
combustivel para reatores nucleares, freios de automdveis e entre outros (IZHEVSKY 1, 2000;
BASTOS, 2008).

O carbeto de silicio foi produzido de forma acidental em um processo de sinterizacdo de
diamante, em 1891, por Edward Goodrich Acheson, ao fundir silicato de aluminio e carbono.
A patente do carborundum e o processo de reducdo carbotérmica foi publicada em 1893 e é
empregado industrialmente até hoje. Mesmo sendo um material constituido por elementos
abundantes na natureza, nunca foram encontrados grandes reservatorios deste material
(ACHESON, 1893, WESCH, 1996).

A estrutura cristalina padrdo do carbeto de silicio é tetraédrica com um atomo de carbono
ligado a quatro a&tomos de silicio, e um atomo de silicio ligado a quatro atomos de carbono, por
ligacGes covalentes entre os atomos de Si e C, o que possibilita a formacdo de tetraedros SiCs
ou CSis, como mostrado na Figura 2.1 (IZHEVSKY], 2000; PRESSER & NICKEL, 2008).
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Figura 2.1 - Tetraedros de carbono e silicio no carbeto de silicio (adaptado de PRESSER & NICKEL, 2008).

Em monocristais, os tetraedros sdo dispostos de modo que os a&tomos de cada elementos
figuem em planos paralelos, formando uma rede romboédrica, hexagonal ou cubica. O carbeto
de silicio (SiC) tem tendéncia a cristalizar em formas diferentes, e essas formas sdo
determinadas pela sequéncia dos empilhamentos, intercalados nos planos de silicio e carbono.
Portanto a periodicidade desses planos origina diversas formas cristalinas (PRESSER &
NICKEL, 2008).

Suas caracteristicas sdo atribuidas as suas ligacdes de natureza covalente, que dificulta sua
sinterizacdo sem o uso de aditivos e exigem temperaturas elevadas. Em contrapartida, assim
como grande parte das ceramicas, sua baixa tenacidade a fratura (normalmente de 2-4
MPa.m'?) limita sua aplicacdo. Diversas pesquisas sd0 concentradas nas rotas de
processamento na tentativa de entendimento da cinética e das propriedades do carbeto de silicio
(CHEN, 2000; WACHTMAN, 1989).

Segundo Izhevskyi (2000) e Casady (1996) foram descobertos cerca de 200 politipos que
sdo divididos em 3 categorias basicas: cubica, hexagonal e romboédrica. Na cristalografia,
politipismo é o fendbmeno em que um material pode adotar diferentes estruturas cristalinas
variando sua dimensao, ou seja, ocorre a mudanca do sequenciamento de empilhamentos entre
eles, e ndo existe uma variagdo de sua composi¢do quimica. O politipo cubico é chamado de -
SiC e os outros séo chamados de a-SiC. As estruturas mais comuns sao 3C-SiC; 4H-SiC; 6H-
Sic. Na estrutura hexagonal a variacdo da ocupacéo de intersticios ocorre ao longo de um dos

eixos, trazendo diferentes estruturas cristalinas.
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2.3 MATERIAIS POLIMERICOS

Os polimeros incluem materiais plésticos e borrachas. A maioria deles sdo compostos
organicos e tem sua base quimica baseada em carbono, em hidrogénio e em outros elementos
ndo metalicos, como o oxigénio e nitrogénio. Eles tém estruturas moleculares, que em grande
parte das vezes possuem uma estrutura composta por atomos de carbono. Os polimeros mais
comuns sdo o polietileno, o nailon, o policloreto de vinil (PVC), o poliestireno e a borracha de
silicone. Normalmente possuem baixa massa especifica e suas caracteristicas mecanicas sao
diferentes dos materiais metalicos e ceramicos: nao possuem tanta rigidez e resisténcia. Porém,
muitas vezes a rigidez e resisténcia mecanica em relacdo a sua massa sdo equiparaveis com as
dos metais e ceramicas. A maioria dos polimeros sdo ducteis e flexiveis (plésticos); em geral,
guimicamente sdo inertes, ou seja, ndo reagem na maioria dos ambientes. A desvantagem dos
polimeros € a sua tendéncia a amolecer ou decompor em baixas temperaturas, que limita seu
uso. Outra caracteristica peculiar aos polimeros € sua baixa condutividade elétrica e suas
propriedades ndo magnéticas. Existem os polimeros que ocorrem normalmente — os derivados
de plantas e animais — que sdo utilizados ha séculos. Enzinas, proteinas, amidos e celulose
também sdo polimeros naturais (CALLISTER & RETHWISCH, 2012).

O polietileno é um material polimérico descoberto pelo quimico Hans von Pechmann, no
final do século XIX, constituido por uma cadeira de carbono e hidrogénio (CH2-CH2)n. E
classificado como uma poliolefina e é produzido pelo processo de polimerizacdo da olefina e
etileno. Por conta das reacdes de polimerizacdo, podem ser obtidos cinco tipos diferentes de
polietileno, que sdo o polietileno de baixa densidade (LDPE), o polietileno de alta densidade
(HDPE), o polietileno linear de baixa densidade (LLDPE), polietileno de ultra alto peso
molecular (UHMWPE) e o polietileno de ultra baixa densidade (ULDPE). Suas propriedades
mecanicas sdo em funcdo do seu peso molecular e suas ramificagdes. E um polimero versatil,
inerte, funciona como isolante térmico e nao possui toxicidade (COUTINHO et al., 2003;
KHANAM, 2015; RAMKUMAR & SUGUMARAN, 2016)
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2.4 MATERIAIS COMPOSITOS

De acordo com a norma ASTM D3878 (2015), um material compoésito pode ser definido
como uma substancia constituida por dois ou mais materiais, que podem combinar suas
caracteristicas formando um novo material. Esse novo material pode por exemplo ser Util para
setores da engenharia, devido a novas caracteristicas ou elevacdo de algumas propriedades

diferenciadas dos materiais anteriormente isolados.

Materiais compositos sdo formados pela unido de dois ou mais materiais, 0s quais em
conjunto podem produzir outras propriedades diferentes dos seus componentes individuais. Os
compdsitos até pouco tempo eram produzidos predominantemente com fibra de amianto, mas
devido a natureza cancerigena dessa fibra, alternativas passaram a ser estudadas com o intuito
de substituir tais fibras, por fibras vegetais, por serem abundantes, renovaveis, atoxicas, de
baixo custo, baixa densidade, resisténcia especifica e modulos elevados, se apresentaram como
uma 6tima alternativa em potencial (ROWELL et al., 2000; MELO FILHO et al., 2013).

SOARES (2015) afirma que os compositos sdo materiais tecnologicamente estratégicos,
gue possuem um amplo campo de aplicacdo e envolvem interagdes multidisciplinar. O conceito
surgiu originalmente na indudstria aeronautica pela necessidade de reducéo de peso, preservando
as propriedades mecanicas dos materiais. O compdsito possui a fase matriz e fase reforco, e tem
diversas classificacdes, como particulados, fibrosos ou estruturais. Os compositos se originaram
da combinacdo de varios materiais, como metais, ceramicas e polimeros, dando origem a uma
classe nova de materiais. Esses materiais vieram do conceito de combinar diferentes materiais
durante a fabricacdo e p6de fornecer diversas oportunidades interessantes para um projeto de
variedade de materiais com combinacdes de propriedades que ndo podem ser atendidas por uma
liga metalica qualquer, cerdmica ou um material polimérico. Certos tipos de materiais com
caracteristicas especiais sdo necessarios para diversas categorias de aplicacfes, tais como nas
industrias aeroespacial, nautica, bioengenharia e transporte. Um exemplo disso € na indUstria
aeronautica, onde os engenheiros buscam materiais com baixa massa especifica, resistentes,
rigidos e que tenham boas resisténcia a abrasdo e impacto, com baixo nivel de corrosdo. No
projeto dos materiais compdsitos, os cientistas e engenheiros combinam varios metais,
cerdmicas e polimeros para produzir um compdsito, com melhores combinacdes de
caracteristicas mecanicas, como a rigidez, tenacidade, resisténcia as adversidades do ambiente

e elevadas temperaturas
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Askeland & Wright (2014) salientam que os compositos atuam com sinergia, apresentando

propriedades superiores as de seus componentes, resultando em combinagdes de rigidez,

resisténcia mecanica, peso, desempenho em altas temperaturas, resisténcia a corrosdo, dureza e

condutividade que seus componentes ndo teriam individualmente.

2.4.1 CLASSIFICACAO DOS COMPOSITOS

CALLISTER & RETHWISCH (2016) diz que os compdsitos podem ser classificados em

quatro divisdes principais:

Compoasitos refor¢ados com particulas — Se dividem em duas subclassificacdes, que sdo
0s compdsitos com particulas grandes e compdsitos reforcados por dispersdo. Nos
compositos reforcados por dispersdo, os metais e as ligas metalicas podem ter sua
resisténcia aumentada e ser endurecidos pela dispersdo uniforme de diversas
porcentagens volumétricas de particulas finas de um material inerte e duro. Nas de
particulas grandes, podemos exemplificar o concreto, que é composto pelo cimento
(matriz) e areia e brita (os particulados). Apresentam grandes variedades de geometrias
e suas propriedades mecénicas sdo melhoradas com o aumento do teor de particulas.
Compositos reforcados com fibras — Na fase dispersa, apresenta a geometria de uma
fibra, onde possui uma razéo entre comprimento e didmetro. Incluem alta resisténcia ou
rigidez em relacdo ao peso, que sao caracteristicas expressas em termos dos parametros
de resisténcia especifica e modulo especifico.

Compdsitos estruturais — € de multicamadas, de baixa massa especifica, usado em
aplicacdes estruturais, onde se tem resisténcia a tracdo, compressao, torcédo e rigidez.
Nesse tipo de composito, os laminados e os painéis-sanduiches sdo 0s mais comuns.
Nanocompositos — Sdo compostos por particulas de tamanho nanomeétrico inseridas em
um material de matriz. Possuem propriedades mecanicas, elétricas, magnéticas, opticas,
térmicas, bioldgicas e de transportes superiores as de materiais convencionais e suas
propriedades podem ser adaptadas as aplicagdes especificas. Nesse caso, alguns fatores
sdo responsaveis pelas propriedades induzidas pelo tamanho das nanoparticulas: o

aumento na raz&o entre a area e o volume; o tamanho das particulas.
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De acordo com Meyers & Chawla (2009), os compdsitos possuem uma fase continua
chamada matriz e uma fase distribuida na matriz, chamada de refor¢o. A quantidade dessas
fases e a maneira de como elas sdo arranjadas determinam as propriedades mecanicas do
composito. Os materiais utilizados como matriz e como reforco, podem ser de origem metalica,
cerdmica ou polimérica. Na fase matriz, em geral, os metais e polimeros sdo empregados como
matrizes, por ter uma ductilidade desejavel. Na matriz cerdmica, o componente de reforco é
adicionado para melhorar a tenacidade a fratura. A fase matriz tem varias funcdes, como ligar
as fibras umas as outras e atuar como um meio no qual uma tenséo externa aplicada transmitida
é distribuia as fibras. Somente uma parte pequena da carga aplicada € suportada por esta fase.
O material deve ser ductil e 0 mddulo de elasticidade da fibra deve ser muito maior que o da
matriz. A outra funcdo da matriz é proteger as fibras individuais contra os danos superficiais
que ocorrem devido a abrasdo mecanica ou reacdes quimicas com o ambiente. Essas interacdes
podem até introduzir defeitos superficiais capazes de produzir trincas, levando a falha devido
aos baixos niveis de tensdo de tracdo. A matriz separa as fibras umas das outras e, devido as
suas propriedades macias e plasticas, previne a propagacdo das trincas frageis de uma fibra a
outra, 0 que poderia resultar numa falha e até num rompimento catastrofico, ou seja, a fase

matriz serve de barreira a propagacao de trinca.

2.4.2 PROCESSAMENTO DOS COMPOSITOS

Existem quatro tecnologias de processamento de termopléasticos reforgados com fibras, que
sdo a extrusdo; moldagem por injecdo; moldagem por compressdo e método fibra longa
termoplastica-direta. Podemos citar o processo da extrusdo, que consiste em um processo
mecanico de producdo de componentes de forma semi-continua, na qual o material é forgcado
por uma matriz adquirindo assim uma forma pré-determinada pela matriz projetada. Esse
processo é executado de duas maneiras distintas dependentes da temperatura e da ductilidade
(extrusdo a quente e extrusdo a frio.) O processo de extrusdo € utilizado pela industria de
plasticos e pneumaticos para producao de produtos. Neste processo, € comum gue 0s materiais
de fibra sejam distribuidos homogeneamente ao longo do termopléastico durante a extruséo da
mistura (PITA, 1996; MARINELLI et al., 2008).
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2.4.3 MATRIZES POLIMERICAS

A matriz polimérica possui diversos tipos de processamento diferente. No caso das fibras
longas, temos processamento continuos (pré-impregnacéo, pultrusdo, bobinagem, trancagem),
processos descontinuos (extrusdo, injecdo, sopro), e ambos (autoclave, mondagel por
transferéncia de resina, moldagem por compressdo a quente). Na compressdo a quente, 0s
compdsitos podem ser processados a partir do empilhamento das camadas de reforco
intercalado com pequenas quantidades de resina entre as camadas (MILANI, 2015; FOGACA,
2015).

Rabello (2000) diz que a adesdo estd relacionada com as propriedades quimicas e
rugosidade das cargas. Existem alguns principais mecanismos de adesdo, como absorgéo e
molhamento, que previne a formacdo de vazios na interface e tem a funcdo das tensdes
superficiais dos componentes; a adesdo mecanica é o resultado do preenchimento pelo polimero

da microtopografia existente nas superficies das cargas de reforco.

Os compésitos contém um reforco, como fibras e particulas, que sdo suportados pela matriz
aglutinante. A escolha da matriz polimérica dependera das propriedades fisicas, mecanicas e
térmicas exigidas para uma determinada aplicacdo, como também no processo de fabricacédo
escolhido e o custo associado. Os polimeros mais utilizados nos compo6sitos poliméricos sao 0s
termoplasticos e os termorrigidos. As caracteristicas mais atrativas sdo as dos termoplasticos,
por terem um custo de producdo baixo, boa resisténcia ao impacto, boa resisténcia a propagacéo
de micro trincas, facil controle de qualidade e a possibilidade de reciclagem de matéria prima.
A funcdo principal da matriz é envolver o refor¢o, e em seu papel de matriz permite a
transmissao dos esfor¢os atuantes por meio da interface. Portanto, a fase matriz contém funcdes
importantes, como unir as fibras umas as outras e atuar como um meio através do qual a tenséo
aplicada externamente é transferida e distribuida para as fibras. Uma outra fungéo € proteger as
fibras individuais contra danos superficiais por conta da abrasdo mecénica ou reagdes com o
ambiente, que poderiam ocasionar em trincas frageis, evitando assim uma falha catastrofica. A
matriz pode corresponder a materiais ceramicos, metalicos ou poliméricos. Os materiais
poliméricos se dividem em duas grandes classes: termoplasticos e termorrigidos. (MULINARI,
2009; SILVA, 2006).

A propriedade final dos compositos poliméricos depende de alguns fatores, como adeséo
fibra-matriz, orientacdo da fibra, volume da fibra etc. Para melhorar algumas propriedades,
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utiliza-se tratamentos quimicos ou fisicos nas fibras antes da incorporagdo & matriz polimérica.
Como tratamentos quimicos, podemos citar o tratamento alcalino com NaOH (que removem
impurezas superficiais, melhorando adesdo fibra-matriz), mercerizacdo, assim como

tratamentos térmicos, que modificam o resultado final do compdsito (CAMPOS et al., 2010).

Bledzki & Gassan (1999) afirmam que as fibras podem ser derivadas de animais, vegetais
e minerais. A propriedade fisica de cada fibra depende da sua estrutura quimica. A Tabela 2.2
mostra as propriedades das fibras naturais e sintéticas utilizadas como reforco em matriz

polimérica.

Tabela 2.2 — Propriedades mecénicas das fibras naturais e sintéticas utilizadas como reforgo (BLEDZKI &
GASSAN, 1999)

Fibra Densidade Alongamento Resisténcia a tracao Moddulo de
(g/em?) (%) (MPa) Elasticidade (Gpa)
Coco 1,2 30,0 175 4,0-6,0
Algodéo 15-1,6 7,0-8,0 287 — 597 55-12,6
Juta 1,3 15-18 393 -773 26,5
Linho 1,5 2,7-3.2 345 —-1035 27,6
Cénhamo 15 1,6 690 27,6
Rami 1,5 3,6-38 400 — 938 61,4128
Sisal 1,5 20-25 511 -635 9,4-22,0
Kraft 1,5 20-25 1000 40,0
E-Vidro 2,5 2,5 2000 — 3500 70,0
Carbono 1,4 3,3-3,7 3000 - 3150 63 -67,0

Carvalho (2005) realizou uma pesquisa com compositos de fibra de sisal e resina epoxi e
poliuterano aplicados na engenharia civil, e obteve um comparativo de tragdo entre as fibras de
sisal e fibra de vidro demostrado na Tabela 2.3 e concluiu que a resina epoxi é mais adequada
em aplicagOes estruturais, apresentando melhores resultados mecénicos, maior resisténcia e

menor variabilidade.
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Tabela 2.3 — Comparativo de ensaio de tracdo em tecidos de fibra de vidro e sisal (CARVALHO, 2005)

Material do Forca de cVv Massa especifica por Forca maxima
. ruptura/largura o area especifica
tecido do corpo de (%) (g/cm?d) (N.m/g)
prova (n/mm)
Fibra de vidro 110,9 7,73 600 184,8
Fibra de sisal 42,5 32,4 1385 30,7

A industria de compositos termoplasticos focou-se no desenvolvimento de compdsitos
avancados de alto desempenho na década passada, para aplicacBes de engenharia visando a
reducdo de custos. Acerca disto, compdsitos de matrizes poliméricas vém ganhando destaque
por sua comodidade, como o polietileno carregado com particulas inorganicas (ALMAADEDD
& KHANAM, 2015).

Segundo Zhang et al. (2011) a adicdo de alumina ao polietileno de alta densidade (HDPE)
promove o0 aumento da temperatura de degradacéo, da estabilidade térmica e da condutividade

térmica do polimero.

Mosavian et al. (2012) verificaram que com a adicdo da alumina ao polietileno de alta
densidade, ndo houve consideravel alteracdo na temperatura de fusdo da matriz e na duracéo da
transicdo térmica. Entretanto, a temperatura de cristalizagdo sofreu um aumento por conta do
efeito de nucleacdo da carga. Zhang et al. (2011) sugerem que a utilizacdo de agentes de

acoplamento para promove melhor adeséo interfacial entre a matriz e a carga.

Lins et al. (2016) estudaram compositos hibridos de polietileno de alta densidade
carregados com éxido de aluminio (alumina) e concluiram que houve aumento significativo do
Modulo de Young e da tensdo de escoamento, porém ndo houve aumento da estabilidade
térmica do HDPE.

2.5 ENSAIOS MECANICOS

Na grande maioria dos ensaios mecanicos, os corpos de prova ficam inutilizados apos a
realizacéo, tanto por conta de deformacéo do corpo de prova, que modifica suas propriedades
originais, quanto pela ruptura e destruicdo do corpo de prova. Diversos ensaios mecanicos
consistem na aplicacdo de uma carga, na qual o corpo de prova é submetido a uma certa tensdo
mecénica, com carga aplicada lentamente (alguns ensaios sdo realizados de forma dindmica,

com alta taxa de deformacdo) e monitoracdo da deformacéo induzida. A aplicacdo da forca em
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um corpo causa a deformacdo do material na direcdo do esforco (FERRARINI, 2004;
PEREIRA, 2010).

2.5.1 ENSAIO DE TRACAO

O ensaio de tracdo é utilizado na caracterizagédo e obtencéo de informacdes basicas sobre a
resisténcia mecanica dos materiais. E um ensaio que apresenta grande facilidade de realizaio
e boa reprodutibilidade dos resultados. O Ensaio consiste em submeter um corpo de prova a um
esforco uniaxial crescente que tende a alonga-lo na direcdo da aplicacdo da carga até a sua
ruptura. Os corpos de prova devem ser padronizados em suas formas e dimensdes para que seus
resultados possam ser comparados com obtidos a outros ensaios semelhantes e possam ser
reproduzidos. Esse ensaio consiste na aplicacdo de uma forga que age sobre a superficie de um
corpo sélido e provoca uma deformacéo na direcao do esforco produzindo uma pressao, porém
em sentido contrario, produzindo assim um alongamento, que chamamos de tensdo de tragéo.
A méaquina utilizada nesse ensaio possui garras pra prender a peca (corpo de prova), carga de
aplicacdo de forca e instrumento para verificar a deformacéo (extensémetro) e o resultado é um
diagrama de tensdo-deformacdo (ZOLIN, 2011).

2.5.2 ENSAIO DE FLEXAO

O ensaio de flexdo consiste em uma barra de secdo circular ou retangular, com um
comprimento especificado pela norma, apoiado sob dois apoios distanciados entre si em uma
distancia L, com a carga de dobramento ou flex&o aplicada no centro do corpo de prova, com
uma distancia L/2 de cada apoio, e a carga deve ser aplicada levemente até romper o corpo de
prova (SOUZA, 1984).

O ensaio de flexdo consiste em realizar um dobramento na barra (corpo de prova),

utilizando um extensdmetro na regido sujeita a flex&o para medir a deformagéo (ZOLIN, 2011).
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2.5.3 ENSAIO DE IMPACTO

O Ensaio de impacto € considerado um ensaio dindmico para analise de uma fratura fragil,
largamente utilizado nas industrias naval e bélica e em construcdes que deverdo suportar baixas
temperaturas. O resultado deste ensaio € representado por uma medida de energia absorvida
pelo corpo de prova. Os ensaios mais utilizados séo de Charpy e l1zod e em ambos o corpo de
prova tem o formato de uma barra de secédo transversal quadrada, onde é usinado um entalhe
(ZOLIN, 2011).

Souza (1982) diz que o ensaio de prova tipo Charpy é apoiado e o corpo de prova tipo lzod
é engastado na maquina de ensaio, sendo 0 martelo montado na extremidade de um péndulo e
ajustado num ponto de forma com que a energia cinética, no ponto de impacto, tenha um valor
fixo e especificado. O martelo é solto e bate no corpo de prova e rompe o0 corpo de prova, e 0
martelo sobe até uma altura que é inversamente proporcional a energia absorvida para deformar
e romper o corpo de prova. A temperatura do ensaio tem uma influéncia importante nos
resultados obtidos e deve ser mencionada no resultado junto com o tipo de corpo de prova. A
energia medida é um valor relativo e comparativo entre dois ou mais resultados que séo obtidos

com as mesmas condi¢des de ensaio (temperatura, entalhe, maquina, entre outros).

A influéncia da temperatura nos ensaios de impacto é mais estudada usando-se corpos de
prova apoiados. O entalhe torna mais acentuado o fenémeno da transi¢do, do que em corpos de
provas nédo-entralhados (TEED, 1950).

Segundo Dieter (1976) podem-se adotar cinco critérios para a temperatura de transicao,
guando é obtida a curva energia absorvida-temperatura, um material podera ser usado desde
que absorva, durante 0 ensaio, uma energia maior que a indicada na temperatura de transi¢cdo T

adotada. os cinco critérios podem ser definidos por:

1° - Temperatura T1 correspondente ao patamar superior, acima da fratura obtida 100%
dactil.

2° - Temperatura T2 correspondente a 50% da fratura ductil e 50% fratura fragil.

3° - Temperatura T3 correspondente a media dos valores dos patamares inferiores e
superiores;

4° - Temperatura T4 correspondente a um valor adotado da energia absorvida.

5° - Temperatura Ts correspondente a temperatura na qual a fratura corresponde a 100%

fragil.
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Define-se temperatura de transicdo como a temperatura na qual ha mudanca de carater de
ruptura do material, passando-se de ductil para fragil, ou vice-versa. Existem diversos critérios
para determinar qual a temperatura ou intervalo de transicdo dos materiais. Essa determinacao
¢ importante para determinar a utilizacdo de um certo material em uma regido onde
temperaturas extremas forem aplicadas, para ndo que ocorra fratura fragil do material, quando

solicitado a niveis de tensdo no campo eléstico (GARCIA, 2000).

2.5.4 ENSAIO DE DUREZA

A dureza é uma propriedade fisica utilizada para indicar e comparar materiais. Por meio da
dureza podemos identificar a resisténcia a ruptura e a capacidade de deformar-se sob a a¢do de
uma carga de tracdo ou compressdo, ou qualquer outro esforco. A dureza é definida de diversas
formas, mas a forma mais genérica que podemos dar a dureza é que a dureza ¢ a resisténcia a
deformacdo permanente (ZOLIN, 2011).

Souza (1984) estudou o historico da dureza ao longo dos anos e diz que Martens (1890)
definiu dureza por risco como carga em gamas-forca sob a qual um diamante poderia produzir
um risco de 0,01mm em um angulo de 90° em um material qualquer. Hankins (1923) alterou o
angulo acima em forma de V e poderia variar entre 72° e 90° e 0 modo de medir a dureza, que
passou a ser como o cociente entre a carga menos constante que dependeria do angulo e da
largura obtida, menos uma constante que também dependeria dos angulos, com os valores
medidos em gramas-forcas e milimetro. Bergsman (1951) introduziu outro tipo de dureza por
risco, na qual era medida a profundidade ou a largura de um risco feito em uma determinada

carga aplicada num diamante sobre o material de uma dureza conhecida.

De acordo com Souza (1984) os principais tipos de dureza sdo a Dureza Brinnel, Rockwell,
Vickers, Knoop, Meyers e Shore.

A Dureza Shore consiste em uma barra de agco com peso de 0,250 kgf (2,5 N) com uma
ponta arredondada de diamante, na qual é colocada dentro de um tubo de vidro e apresenta uma
escala entre 0 a 140. A barra de aco é liberada de uma altura de 256mm e a altura do rebote,
apos o choque com a superficie, € considerada a dureza do material (GARCIA, 2000).
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2.6 ANALISES TERMICAS

As analises térmicas possibilitam medir mudangas ocorridas em uma propriedade fisica ou
quimica de um material em funcdo do tempo ou da temperatura, enquanto € programado uma
determinada temperatura pré-estabelecida. Trés analises térmicas importantes sdo a
calorimetria exploratoria diferencial (DSC), as analises termogravimétricas (TGA) e as analises
termo dindmico-mecénicas (DMA). Por conta dessas analises é possivel obter a degradagéo
oxidativa dos compadsitos, temperatura de transicdo vitrea, de cristalizagéo, de fusdo, grau de
cristalinidade e quantificar a mudanca de massa dos compositos de polietileno de alta densidade
associado as transi¢es ou processos de degradacdo, determinando também o modulo de
elasticidade e amortecimento mecénico ou caracteristica de dissipacdo de energia levando em
conta a frequéncia e temperatura. (KHANAM & ALMAADEED, 2015).

2.6.1 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

A Calorimetria exploratoria diferencial (DSC, Differential scanning calorimetry) é definida
como uma técnica na qual se mede a diferenca de energia fornecida a substancia e um material
de referéncia, em funcdo da temperatura, enquanto a substancia e o material de referéncia sao
submetidos a uma programacdo controlada de temperatura (IONASHIRO et al., 1980).

A técnica de DSC tem por base detectar a absor¢do ou liberacdo de energia e comparar
diferencas de temperatura entre uma amostra padréo de controle e um grupo a ser analisado. As
variacdes fisicas e quimicas correspondem a variacdo na entalpia (TRINDADE, 2012).

Para avaliar as transi¢fes térmicas das amostras e o0 grau de cristalinidade, utiliza-se a
técnica do DSC. Em polimeros, observa-se a biodegradagdo na regido amorfa, na qual ocorre
alteracbes na cristalinidade do material através desta analise e a historia térmica de
processamento por meio da varredura (KUCHNIER, 2014; PALSIKOWSKI, 2015).

E possivel observar o grau de cristalinidade das amostras por meio das técnicas de DRX e
DSC e verificar as diferencas entre os resultados obtidos em valores absolutos e presumir que
ha diferenga. Em polimeros puros os resultados costumam ser bastante coerentes, porém em

blendas é necessario observar o valor calculado correspondente a cristalinidade dos materiais
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nas blendas, enquanto no DSC € possivel avaliar a fragdo cristalina do PLA devido ao efeito da
superposicao das transicdes (WEND et al., 2013).

2.6.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

Segundo Novelli (2015) a termogravimetria (TGA) é definida como um processo continuo
que envolve a medida da variagcdo de massa de uma amostra em fungédo da temperatura ou do
tempo a uma medida constante.

O TGA permite observar a degradacdo de uma amostra que se relaciona em funcdo da sua
perda de massa pela variacdo em funcéo da varredura e temperatura. Por conta dessa técnica é
possivel determinar o intervalo de temperatura na qual um determinado material se degrada e
observar possiveis reacdes relacionada a adicdo de outro material ou componentes (LUCAS,
2001; SANTOS, 2016).

Kumar et al. (2010) estudaram amostras de PLA, PBAT e blendas por meio de anélise
termogravimétrica e observaram que ocorreu duas etapas de degradacdo nas blendas, com o
primeiro pico em torno de 360°C e o segundo pico de maxima perda referente ao PBAT a

temperaturas em torno de 405°C.

2.6.3 ANALISES TERMO DINAMICO-MECANICAS (DMA)

A andlise dinamico-mecanica € um método para determinar as propriedades mecéanicas e
viscoelastica dos materiais. A maioria dos materiais demonstram uma distribuicao local de suas
propriedades baseadas em suas estruturas heterogéneas e condi¢gbes de processos nao-
uniformes. Portanto a resposta do material pode ser diferente em diferentes partes de aplicacéo
de uma carga ao longo de sua superficie (DORP et al., 2018).

De acordo com Novelli (2015) a analise de DMA tem sido cada vez mais utilizada para a
caracterizagdo de polimeros, por fornecer informacGes a respeito do comportamento
viscoelastico do sistema, desmembrando o modulo em duas componentes, a contribuicdo
elastica e a viscosa. Essa andlise consiste em aplicar uma tensdo ou deformagdo mecanica

oscilatdria, de baixa amplitude a um sélido ou liquido-viscoso, medindo-se a deformagéo
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sofriada por este ou uma tensao resultante, e essa resposta pode ser em fungdo de uma variagéo
da frequéncia da oscilagdo ou temperatura.

Canevarolo (2004) diz que o DMA fornece informacdes a respeito do modulo elastico, do
modulo de dissipacdo viscosa, do amortecimento mecanico ou atrito interno de um material,
quando sujeito a solicitacdo dindmica, a partir dessas variaveis & possivel correlacionar
propriedades como tenacidade, resisténcia ao impacto, envelhecimento, tempo de vida sob

fadiga, resisténcia a propagacéo de trincas, rigidez, modulo e amortecimento.

2.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (SEM)

Novelli (2015) relata que a microscopia eletrdnica de varredura teve inicio com o trabalho
de M. Knoll (1935), descrevendo assim a concepgdo do SEM. A substituicdo do sistema
analogico pelo digital permitiu que as imagens fossem armazenadas e processadas facilmente.
O advento dos microcomputadores e desenvolvimento de programas especificos para a

operacao e analise dos resultados facilitaram ainda mais a utilizacdo do SEM.

O microscopio eletrénico de varredura é um dos instrumentos mais versateis disponiveis
para a observacdo e analise de caracteristicas microestruturais de objetos sélidos. A sua
principal razdo de utilidade é a alta resolu¢do que pode ser obtida quando as amostras séo
observadas. Na ordem de 2 a 5 nandmetros sdo geralmente apresentados por instrumentos
comerciais, enquanto instrumentos de pesquisa avangada sdo capazes de alcancar uma
resolucdo melhor que 1 nm (NAGATANI et al., 1987).

O desenvolvimento da microscopia eletrdnica teve como principal desafio ultrapassar a
barreira de resolucdo imposta pela luz visivel. Para aumentar a resolucéo, pode-se utilizar uma
radiacdo com comprimento de onda menor que a luz visivel como fonte de iluminacdo do
objeto. Além disso, a profundidade de campo € inversamente proporcional aos aumentos, sendo
necessario um polimento perfeito da superficie a ser observada, o0 que as vezes é incompativel
com a observagdo desejada. O microscopico eletrdnico de varredura fornece informacGes
rapidas como a identificacdo dos elementos quimicos, morfologia dos sélidos e anélises das
caracteristicas microestruturais. Por conta da sua resolucéo, é possivel registrar imagens da
superficie de fratura das amostras e estimar o tamanho médio de grdos. As imagens de SEM
podem ter ampliacdo de até 300.000x e resolugdo. Essas imagens possuem carater virtual, pois

0 que é visualizado é a transcodificacdo da energia emitida por elétrons, ao contrario da radiacdo
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de luz na qual estamos habituados a observar com nossos olhos. O principio de funcionamento
consiste na emissao de feixes de elétrons por filamento capilar de tungsténio, aplicando uma
diferenca de potencial que varia de 0,5 a 30kV. O filamento positivo atrai os elétrons gerados,
resultando uma aceleracdo em direcéo ao eletrodo positivo. A correcdo do percurso dos feixes
é realizada pelas lentes condensadoras que alinham os feixes em direcdo a abertura da objetiva.
A objetiva ajusta o foco dos feixes de elétrons antes dos elétrons atingirem a amostra analisada.
(CANEVAROLO, 2003; DADEVID et al., 2007; LOPES, 2017).

Com a ajuda de um microscopio eletronico de varredura, é possivel observar a
microestrutura das amostras sinterizadas, e analisar a superficie de fratura das amostras, como
também possiveis sitios de propagacao de trincas, formacao de novas fases apos a sinterizacao
e observar precipitados (SANTOS, 2016).

2.8 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

Utiliza-se dados obtidos para andlise e interpretacdo, por meio dos métodos estatisticos de
média e desvio padrdo para obtencédo de resultados, tornando assim o0 mais preciso possivel em
cima da quantidade de amostras analisadas. A inferéncia estatistica faz afirmacdes sobre um
certo conjunto representativo de valores (amostra) e propaga assim as informacg6es por todo o
conjunto (populacdo). A andlise de variéncia, representada pelo teste T, compara duas
populagdes sob determinadas condigdes experimentais (SILVEIRA, 2019).

Costa (1997) define experimento como um tipo de pesquisa cientifica na qual o pesquisador
manipula e controla mais de uma varidvel independente e observa a variagdo nas variaveis
dependentes concomitantemente a manipulacao das variaveis independes. Os experimentos sdo
utilizados para conhecer o processo empiricamente, entender a influéncia de determinados
fatores e tomar as melhores decisdes sobre 0s mesmos. Assim o0 experimento pode contribuir
com a diminui¢do do tempo e do processo e do custo operacional, redugéo da variagdo do

processo, melhor relacdo entre o realizado e o planejado e aumento do rendimento do processo.

Montgomery (2001) diz que os experimentos tém como objetivo desenvolver processos
robustos, minimamente afetados por fontes externas de variabilidade. Fontdo (2008) diz que o
planejamento de experimento é uma técnica utilizada de maneira inteligente a verificar os

processos produtivos ou de prestacdo de servigos, e até projetos mais amplos e complexos.
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A técnica de planejamento de experimentos utiliza ferramentas de controle estatistico para
analisar as variaveis que impactam no processo e melhora-lo continuamente (BUTTON, 2016).

2.9 ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

O FTIR é uma das mais importantes técnicas experimentais para caracterizacdo de
polimeros em termos de identificacdo ou determinacdo das caracteristicas estruturais de
polimeros. Além de fornecer informacdo qualitativas, & possivel a determinacédo
semiquantitativa de componentes de uma amostra ou mistura. A técnica consiste em um método
de caracterizacdo fisica para analises qualitativas e quantitativas de tracos de elementos. Isso é
possivel porque os atomos formam as moléculas que possuem frequéncias especificas de
vibracdo e variam de acordo com a estrutura, composicdo e modo de vibracdo da amostra. Para
varrer essa gama de frequéncia, utiliza-se o infravermelho. E uma analise ndo destrutiva e (til
para microamostras (SOUSA, 2014).
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Conforme a Figura 3.1, o colete balistico convencional é composto de uma camada de

ceramica, uma camada de fibra de aramida e uma ultima camada de aluminio. O presente

trabalho propde trocar a camada ceramica por uma camada de compdsito formada pelos

materiais que serdo processados neste trabalho.

Projétil

Direcio

1)

Dimensoes
eI mm

|

C D
.- i
| S0

Camadas:

A: Ceramica

B: Fibra de aramida
C: Aluminio

D: Parede de Plastilina

Proposta: Trocar camada A
Por uma camada de compésito
de HDPE reforcado por
alumina e nanoparticula de
carbeto de silicio

Figura 3.1 — Esquema de um colete balistico em um ensaio balistico

Este trabalho realizard o processamento de compositos de matriz de polietileno de alta

densidade (HDPE) com particulas de alumina sinterizada (Al.Oz3) e carbeto de silicio (SiC) para

compor a primeira camada de um colete balistico de multicamadas e verificar o comportamento

mecanico e o desempenho balistico desta camada compondo o colete, além das caracteristicas

mecanica de cada grupo fabricado com diferentes teores de carga. Para este estudo, serdo

processados quatro grupos de compdsitos contendo diferentes teores de carga e um grupo

controle processado apenas de polietileno de alta densidade (HDPE) puro.

Os corpos de provas, por tratarem-se de matrizes de polimeros termoplasticos, seréo

processados por meio de uma prensa a quente e resfriados em uma prensa a frio. Apos o

processamento dos corpos de prova, serdo realizados os ensaios mecénicos de tragdo, impacto,
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flexdo e dureza. Ocorrera as analises térmicas de DSC, TGA, DMA e FTIR para definir as
propriedades térmicas e quimicas dos diferentes grupos a serem estudados. Ocorrerd o ensaio
balistico dos grupos de compositos processados, definindo assim quais composi¢cdes tém o
melhor comportamento balistico, verificando também se ocorreu a penetracdo do projetil no
colete balistico ou n&o, e verificar a profundidade da parede de plastilina danificada. Ao final
disto, os corpos de provas dos diferentes grupos de compositos fraturados balisticamente serdo
levados para realizar SEM, para verificar a morfologia da fratura do material. Ap6s estudo dos
resultados, sera feita a verificacdo da quantidade de energia absorvida pela primeira camada do
colete balistico; e conclusdo se houve vantagens na implementagdo desta camada, levando em

conta cada grupo de compdsito confeccionado.

A Figura 3.2 exibe o fluxograma de atividade do referido trabalho, do processamento dos

corpos de prova até a defesa.

FLUXOGRAMA
* Tracdo Preparo dos compositos
(ASTM D638-14) (corpo de prova)
* Flexao |

(ASTM D790-13)

== w= w=| Ensaios mecanicos ‘
* Impacto IZOD l

(ASTM D6110-18) 1
* Dureza shore D Caracterizacgdo por FTIR ‘
(ASTM D2240-15)
*+ DSC
l Analises térmicas ’- w—wm wwo. TGA
1 * DMA
* Calibre 22 LR

* Profundidade de penetragdo == == —[ Ensaio balistico ]
* Energia Absorvida l

Microscopia eletronica de varredura nos
corpos de prova fraturados

Figura 3.2 — Fluxograma de trabalho

3.2 MATERIAIS UTILIZADOS

Neste trabalho foram utilizados trés materiais para a formagdo do composito:
e Polietileno de alta densidade IE59U3 como matriz (HDPE).
e Particulas de alumina sinterizada (Al203).

e Particulas de carbeto de silicio (SiC) Sintex 13C como carga ceramica.
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3.2.1 MATRIZES POLIMERICAS

O material polimérico utilizado é o polietileno de alta densidade IE59U3. O material
recebido tem as propriedades de acordo com as especificacfes do fabricante (Braskem), e essas

propriedades estao descritas na Tabela 3.1.
Tabela 3.1 — Propriedades do HDPE fornecida pelo fabricante (Braskem).

CARACTERISTICA NORMA ASTM VALORES
INDICE DE FLUIDEZ D1238 5,0 g/10 min
DENSIDADE D792 0,959 g/cm3
RESISTENCIA A TRACAO MAX D638 27MPa
RESISTENCIA A TRACAO D638 12MPa
MODULO DE FLEXAO D790 1250 MPa
DUREZA SHORE D D2240 61
RESISTENCIA AO IMPACTO 1ZOD D256 90 J/m
TEMPERATURA DE DEFLEXA TERMICA D648 °C
TEMPERATURA DE AMOLECIMENTO VICAT D1525 °C

3.2.2 CERAMICAS

As ceramicas utilizadas foram a alumina (Al203) alundum RR (A-620) 60 Mesh, do
fabricante Fisher Scientific Co, sinterizada em particulas micrométricas e dureza Moh 9,25, e
o carbeto de silicio Sintex 13C (SiC), com tamanho de particula de 100 um e 25 GPA de médulo

de elasticidade.
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3.3 METODOS DE PREPARACAO DOS MATERIAIS

3.3.1 PREPARACAO DO POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE

O polietileno de alta densidade (HDPE) é recebido em forma de pellets e foi moido no
moinho de facas para diminuir o tamanho de particula, a fim de ter uma melhor dispersdo com

as particulas ceramicas.

3.3.2 PREPARACAO DOS COMPOSITOS

Foram produzidos trés grupos de compositos com diferentes percentuais de misturas e um
grupo de polimero HDPE puro, sendo este o grupo referéncia, contendo apenas HDPE
conforme a tabela 3.2. O percentual de carbeto de silicio (SiC) é calculado de acordo com 1%
do peso ceramico do material, segundo Junior Lima (2017), o percentual de 1% de
nanoparticulas ceramicas apresentou os melhores resultados para 0s ensaios de tracao e para 0s
ensaios balisticos. O grupo 100HDPE contém apenas o0 HDPE puro. As particulas das misturas
foram pesadas utilizando uma balanca de precisdo. Para os ensaios balisticos, utilizou-se mais

2 grupos, com maiores cargas ceramicas, denominados de A70 e A80.

Tabela 3.2 - Composicao de cada grupo que sera processado.

MATERIAIS HDPE AL20s sic
100HDPE 100%p 0%p 0%p
A40 60%p 39%p 1%
A50 50%p 49%p 1%

A60 40%p 59% 1%
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3.3.3 MISTURA DOS POS

Os pos foram pesados individualmente, misturados de acordo com cada grupo composicao,
para obter uma melhor dispersdo da mistura, e em seguida foram misturados dentro de um

recipiente de plastico, durante 5 minutos, para obter uma melhor homogeneizacao da mistura.

3.3.4 PROCESSAMENTO DOS COMPOSITOS.

Por tratar-se de um polimero termoplastico como matriz, foi utilizado a prensa a quente
para o processamento das amostras (OLIVEIRA, 2019). Foram utilizadas duas placas de aco e
duas folhas de papel teflon com as dimensdes semelhantes as placas de aco para evitar que o
material escoe por entre 0 molde e grude nas placas de aco. Foi utilizado uma matriz metalica
para cada tipo de corpo de prova, de acordo com a especificacdo de cada ensaio realizado. Apos
a preparacgéo, o conjunto foi levado para a prensa a quente por 10 minutos e posteriormente

resfriado na prensa a frio por 5 minutos em uma carga de 2 toneladas.

Foram levados em conta a temperatura, tempo e carga utilizada. A temperatura utilizada

foi de 190°C, no tempo de 10 minutos e carga de 2 toneladas na prensa a quente.

O passo a passo do processamento do compdsito funciona da seguinte forma: a prensa
encontra-se na temperatura de 190°C, tanto na placa superior quanto na inferior, e 0 molde
(contendo o material em forma de p6 misturado) foi colocado na prensa e comprimido a uma
pressdo de 2 toneladas. Apo6s 2 minutos de prensagem, ocorrera o alivio de pressao e a primeira
degaseificacdo. Posteriormente a isso, ocorrerdo mais degaseificacdes, uma a cada minuto. Ao
final de cada prensagem, caso preciso, seré realizado o recompletamento de cada corpo de prova
por conta da retracdo do polimero, com a finalidade de evitar ar e espagos vazios no molde
(OLIVEIRA, 2019), retirando as pecas e recolocando de volta, realizando o mesmo
processamento com 0 mesmo tempo e temperaturas. Apés isso, 0 molde seré levado a prensa a
frio, por 5 minutos, sob uma pressdo de 2 ton. A Tabela 3.2 demostra as etapas de

processamento.
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Tabela 3.3 — Etapas do processamento.
TEMPO (MINUTOS) ACAO

0 Colocacdo do molde preenchido com as misturas na prensa aquecida a 190°C e

aplicacdo de carga de 2 ton

2-10 Alivio da presséo, degaseificagdo e posteriormente aplicacdo de carga de 2 ton
10 Alivio da presséo, degaseificagdo e verificagdo para recompletamento
X Caso necessario, recompletamento dos espagos vazios no molde, e repeticao do

processamento anterior.
10 Retirada do mole e colocacdo na prensa fria com carga de 2 ton.

15 Retirada da prensa fria e desmoldagem dos compdsitos

3.4 CORPOS DE PROVA

Cada corpo de prova tem um formato diferente para realizagdo dos ensaios especificos. Os
corpos de prova de ensaio balistico foram fabricados em forma de disco com dimensdes de
51mm x 5mm, a espessura fina foi escolhida com o intuito de todos 0s corpos de provas serem
atravessados pelo projetil, para observar o dano causado no anteparo posterior ao disco. Para
analises de microscopia eletrbnica (SEM), foram utilizados os corpos de prova fraturados

durante o ensaio balistico, para verificar a natureza das fraturas presentes na amostra.

Cada ensaio foi realizado com 7 corpos de provas diferentes de cada grupo de composicao
(7 corpos de prova de 4 grupos, totalizando 28 corpos de prova para cada ensaio). Os corpos
de prova de tracdo seguirdo as normas da ASTM D638-14; os corpos de prova de impacto
seguirdo as normas da ASTM D6110-18; os corpos de prova de flex&o seguirdo as normas da
ASTM D790-13; os corpos de prova de dureza seguirdo as normas da ASTM D2240-15. Para
analises de FTIR e as demais andlises térmicas foi adotado o procedimento necessario para

adaptacdo das amostras para as analises.
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3.5 ENSAIOS MECANICOS

3.5.1 ENSAIO DE TRACAO

Os corpos de prova foram preparados de acordo com a norma (ASTM D 638, 2014),
utilizando corpos de prova TIPO IV, de dimensdes aproximadas de 36mm x 6mm x 4mm, e
velocidade minima especificada pela norma (5mm/min). Os resultados fornecidos pelo ensaio
sdo fortemente influenciados pela temperatura, velocidade de deformacdo, anisotropia do
material, tamanho de gréo, porcentagem de impurezas e condi¢cGes ambientais (JAYENDRA et
al., 2020).

3.5.2 ENSAIO IMPACTO 1Z0OD

Os corpos de provas foram moldados com as dimensdes especificadas na Norma (ASTM
D6110, 2018) com dimensdes de 63,5mm x 12,7mm x 6mm, e foi utilizado uma fresa em aco
para imprimir a dimenséo de 2,54mm de profundidade em uma angulagéo de 45°. Foi utilizado
um martelo de 5,5J. A carga nesse ensaio é aplicada na forma de esforgos por choque
(dindmico), por meio da queda de um péndulo de uma determinada altura sobre a peca a
examinar. Como resultado temos a energia absorvida pelo material até a fratura (CHEE et al.,
2012; JAYENDRA et al., 2020).

3.5.3 ENSAIO DE FLEXAO

Os corpos de provas foram confeccionados de acordo com a norma (ASTM D790, 2013),
com dimensdes aproximada de 127mm x 12mm x 6mm, com distancia entre oS suportes de
96mm na velocidade de 2mm/mm. O ensaio de flex&o consiste em aplicar uma carga crescente

em certo ponto de um corpo de prova com o formado de uma barra bi apoiada, na qual
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normalmente ocorre em trés ou quatro pontos. No caso do material ensaiado, foi utilizado o

ensaio bi apoiado em trés pontos (KUMRE et al., 2017).

3.5.4 ENSAIO DE DUREZA

Realizou-se 0 Ensaio de Dureza Shore D, seguindo a norma (ASTM D 2240, 2015), na
temperatura ambiente, sendo considerado o valor da dureza maxima. A medida da dureza do
material € dada como fun¢&o das caracteristicas da marca de impressao e da carga aplicada em
cada tipo de ensaio de dureza realizado (LIAO et al., 2020).

3.6 ANALISES TERMICAS

3.6.1 ANALISE DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

Esse ensaio foi realizado de acordo com a Norma (ASTM D 3418, 2015) e permite verificar
propriedades como alteracfes na capacidade especifica de calor, fluxo de calor, absorcéo de
energia, decomposicdo térmica, determinacdo de umidade, diagrama de fases, entalpia de fuséo,
grau de cristalizacdo entre outros. As amostras foram separadas em grupo com medida de 20mg
e colocados em cadinhos de aluminios e submetidas a variacfes de temperatura, a corrida foi
de 3 ciclos, na taxa de 10C°/min, utilizando o equipamento calorimetro de varredura diferencial
TA Instrument, modelo Q1000, nas temperaturas de 25°C até 200°C (OLIVEIRA, 2019) e os
resultados serdo analisados utilizando o programa TA Instruments Universal Analysis 2000

versao 4.5.

3.6.2 ANALISE DE TERMOGRAVIMETRIA (TGA)

O ensaio foi realizado seguindo a norma (ASTM D6370, 2019), no intervalo de 25°C até
700°C, com a taxa de aquecimento de 10°C/min, utilizando o sistema de analise térmica
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SHIMADZU TA-60, analisador simultaneo termogravimétrico — térmico diferencial DTG-
60H, em uma atmosfera inerte (N2) (CHENG et al., 2020).

3.6.3 ANALISE DINAMICO-MECANICA (DMA)

O ensaio foi realizado de acordo com as Norma (ASTM D4065, 2012), utilizando corpos
de prova de dimensdes de 13,24mm x 5,85mm x 0,62mm em intervalo de temperaturas de 20°C
a 100°C, tendo como resultado o médulo de armazenamento do material de acordo com a
variacdo de temperatura (DORP et al., 2018).

3.7 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (SEM)

Esta técnica foi utilizada para verificar a morfologia da superficie de fratura dos materiais
e determinar as alteragdes no mecanismo de fratura pela adigéo de refor¢o cerdmico na matriz
polimérica. As imagens foram realizadas com o auxilio de um SEM Quanta FEG-250 do
Instituto Militar de Engenharia (IME), e serdo verificados os corpos de provas fraturados nos
ensaios balisticos. Os corpos de prova foram recobertos por uma camada de ouro de 22nm, nos
parametros: HV — 5,00kV; WD — 13mm; Spot - 3 (LIU et al., 2018; OLIVEIRA, 2019). Foram
analisados os corpos de prova de todos os grupos de materiais.

3.8 ENSAIOS BALISTICOS

O objetivo principal deste trabalho € a realizacdo dos ensaios balisticos. Os ensaios
balisticos tém a capacidade de verificar a absorcdo da energia cinética. Para 0s ensaios de
projetis .22LR, foi utilizado um rifle de pressdo Gunpower SSS com um supressor de ruido
Padrdo Arma. O projetil € de um chumbo calibre .22LR com massa estimada de 3,3g
(OLIVEIRA, 2019; GILSON et al., 2020).

Para determinacgéo da profundidade de penetragao (PPr), o rifle de ar foi posicionado a 5m

de distancia do alvo, consistindo em um disco do composito preso com fita adesiva a uma placa
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de MDF e alinhado perpendicularmente ao rifle. As placas de MDF foram utilizadas como
anteparo. O Cronografo balistico foi colocado a 10 cm antes do alvo.

Para 0 ensaio de absorcéo de energia (Eans), um cronografo balistico Air Chrony modelo
MD3, com precisao de 0,15m/s foi usado para medir a velocidade do impacto, e um cronografo
balistico modelo Prochrono modelo Pal, com precisdo 0,31m/s foi usado para medir a
velocidade residual.

O rifle de ar estava posicionado a 5m de distancia do alvo, consistido de uma placa presa
por um torno de bancada e alinhado perpendicularmente ao rifle. Um crondgrafo balistico foi
posicionado a 10cm antes do alvo e outro 10cm apds o alvo. A energia absorvida foi calculada

usando a equacéo:

2 _ .2
Eqps = M— E,ps(sem amostra) (1)

3.9 ANALISES ESTATISTICAS

Para analisar e interpretar os dados sera utilizado os métodos estatisticos de média e desvio
padrdo para obter maior precisdo possivel em cima da quantidade das amostras analisadas. Sera
utilizado o teste de hipoteses e andlise de variancia (ANOVA), que compara duas populacdes
sob determinadas condigOes experimentais, e o teste de Grubbs que retira as amostras que ndo
possuem grau de confiabilidade de pertencer a um determinado grupo (COSTA et al., 2020).

3.10 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE FOURIER

(FTIR)

As ligacbes quimicas das substancias possuem frequéncias de vibragGes especificas,
correspondentes aos niveis de energia das moléculas (niveis de vibragGes). As estruturas
moleculares das amostras de HDPE, Al>O3 foram caracterizadas pela técnica de espectroscopia
na regido do infravermelho com a transformada de Fourier — FTIR, a partir de particulas das
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amostras, na faixa de nimero de ondas de 400 a 4000 cm™, utilizando um espectrometro IR
Prestige 21-FTIR Shimadzu, as amostras foram preparadas utilizando KBr, em seguida 0s

resultados foram analisados através do programa EssentialFTIR v3.50.196 e Origin 8 (SOUSA,
2014).
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4 RESULTADOS

4.1 ENSAIOS MECANICOS

4.1.1 ENSAIO DE TRACAO

A Tabela 4.1 apresenta os valores obtidos no ensaio de tracao.

Tabela 4.1 - Resultados do ensaio de tracdo.

AMOSTRA oMAX (MPA) eMAX(%)

100HDPE 24,57 + 3,23 1016 + 34
A40 13,35+ 1,81 89 +30
A50 10,11 + 1,44 7542
AB0 10,97 + 1,94 76+5

A tensdo méaxima encontrada no ensaio do grupo 100HDPE foi 24,57 + 3,23 MPa,
Resultado proximo do fornecido pelo fabricante BRASKEN, sendo este valor de 27MPa.
Campos Filho et al. (2017) Encontraram resultados semelhantes, no valor de 23,35MPa,
utilizando o mesmo polimero. Nitaplast (2017) informou valores em torno de 24-31MPa para
0 HDPE puro.

Em relacéo a deformacéo, O valor encontrado neste ensaio foi de eMax(%)= 1016 + 34.
Nitaplast (2017) informou valores de alongamento na ruptura em torno de 400-800% para 0
HDPE puro, resultado semelhante a Coutinho et al. (2003) que encontraram valores de 800%.
Segundo Oliveira (2019) um problema encontrado no ensaio de tracdo é que a deformacao
plastica de materiais polimericos com caracteristicas semicristalinas é bastante complexa, em
funcdo do material possuir regides cristalinas e amorfas, que participam do processo
dependendo da extensédo da deformacéo.

O aumento de particulas ceramicas no composito reduziu a deformagdo méxima, porém
trouxe uma maior estabilidade no resultado devido a diminuigdo das particulas poliméricas,
trazendo assim uma margem de erro menor em cada corpo de prova ensaiado. Os comp0sitos

ndo demostraram bons resultados no ensaio, devido a afinidade entre as cadeias poliméricas e
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a superficie das particulas ceramicas serem baixas, como registrado por Ortega et al., (1997).
A perda de ductilidade de um composito é atribuida a natureza rigida das cargas ceramicas
(DINESH & HATTI, 2018; OLIVEIRA, 2019). Segundo CHEE et al. (2012) a deformacéo
plastica na matriz polimérica € um mecanismo preponderante na absorcdo de energia e €
reduzido com o acréscimo do reforco, no caso dos compdsitos reforcado por cargas ceramicas,
o principal processo de deformagdo é o deslocamento na interface matriz/reforgo, que
proporciona aumento do volume do material na deformacéo, deslocando as particulas e gerando
vazios dentro da matriz (KRASNY et al., 2014).

Grinson et al. (2015) realizaram o ensaio de trag&o utilizando matriz de HDPE com 9% e
33% de carga de alumina, utilizando 2% do agente compatibilizante polietileno de alta
densidade grafitado com anidrido maleico (PE-g-MA), obtendo os resultados de resisténcia a
tracdo em 23,24MPa e 22,20MPa respectivamente, demostrando que o uso de agentes
compatibilizantes aumentou as propriedades mecanicas dos compositos (SILVA et al., 2012;
FARUK & MATUANA, 2008). Segundo a literatura, a utilizacdo de compatibilizantes é

aumenta consideravelmente a resisténcia mecanica dos compasitos ceramico-poliméricos.

4.1.2 ENSAIO DE IMPACTO 120D

O ensaio de impacto foi realizado no Instituto de Macromoléculas — UFRJ, seguindo 0s
padrdes da norma ASTM D6110. Foi utilizado um martelo de 5,5] na temperatura ambiente,
em um angulo de queda de 150°. A Tabela 4.2 demostra o resultado encontrado no ensaio de

impacto izod.

Tabela 4.2 — Resultado do ensaio de impacto izod.

GRUPO DE AMOSTRAS ENERGIA (J/M)
100HDPE 20,32 +1,18
A40 10,25 + 8,88
A50 8,07 + 6,26
A60 11,08 + 6,63

Souza & Carrera (2014) encontraram resultado aproximado no grupo 100HDPE, com
valores de 19,7 £ 6,0 J/M, nas mesmas especificacdes de ensaio deste trabalho. De acordo com
Argon & Cohen (2003) polimeros semicristalinos como o HDPE possuem alta tenacidade nas

condicdes comuns de uso, porém sdo sensiveis ao entalhe, o que tem levado tecnificacdo ao
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material. Segundo Martins et al. (2007) o HDPE possui superficies de fratura em duas principais
partes: uma regido central de caréater liso, indicando fragilidade, e uma regido referente as
bordas, com aparéncia de comportamento plastico, denominada de borda de cisalhamento,

como mostrado na Figura a seguir (Figura 4.1).

Figura 4.1 — Corpo de prova de ensaio de impacto izod fraturado. a) regido lisa; b) borda de cisalhamento.

Analisando os compositos, foi possivel observar que o desvio padrdo dos materiais foi
bastante elevado, demostrando que ndo houve uma boa adeséo entre a carga ceramica e a matriz
(ORTEGA et al., 1997). Outro fator importante é que o processamento do HDPE em prensa a
guente cria bolhas internas no material, e mesmo com o processo de eliminacdo de gases
realizado, ndo foi possivel eliminar totalmente essas bolhas, que atuam como pontos de
concentracdo de tensdo para propagacdo de trinca; segundo Fortes (2003) a presenca de um
entalhe ou outro concentrador de tensdo altera o estado de tensdes reinantes para triaxial na
regido, dificultando a deformacéo plastica e reduzindo a tenacidade. A reducdo da energia
absorvida com o0 aumento da carga cerdmica deve-se ao fato de a deformac&o pléstica diminuir

com a adi¢do da carga ceramica (CHEE et al., 2012).
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4.1.3 ENSAIO DE FLEXAO

O ensaio de flexdo foi realizado no Instituto Militar de Engenharia — IME, com as
dimensbGes do molde de 127 x 12 x 6mm, com distancia entre os suportes de 96mm na

velocidade de 2mm/min. O resultado pode ser visto na Tabela 4.4.

Tabela 4.3 — Resultado do ensaio flexdo.

AMOSTRAS SMAX (Mea) eMAX(%) E (Men)
100HDPE 23,85 + 3,44 11,64 £ 0,33 1146 + 121
A40 16,46 + 2,46 10,44 + 2,08 1040 + 162
A50 19,24 +2,38 7,98+ 4,16 1725 + 353
A60 19,09 + 2,89 11,15 + 2,27 1806 + 400

Conforme o fabricante BRASKEN, para o grupo de 100HDPE n&o houve resultado
satisfatorio, pois a média do modulo de flexdo deu-se no valor de 1146 + 121 MPa, enquanto
nas especificacbes do fabricante o valor é de 1250MPa. Segundo Candian (2009) o
processamento do HDPE em prensa a quente encontra diversas dificuldades e causa defeitos
como retragéo e bolhas no material, sendo essa a principal causa da diminuicéo de resisténcia
do material. Candian (2009) encontrou valores de tensdo maxima de 17,5MPa e modulo de
flexdo em 805 MPa, enquanto nesta pesquisa foram encontrados valores superiores, de 23,85 +
3,44 MPa para tensdo maxima e 1146 + 121 MPa para médulo de flex&o.

Ocorreu uma diminui¢do na tensdo maxima do composito, porém a resisténcia mecanica
aumentou conforme o aumento de carga, Segundo Galindo-Rosales (2011) e Ding (2013), em
baixas concentracdes de alumina, ndo ocorre um significativo aumento de resisténcia, por conta
da introducdo de defeitos na matriz, contudo em cargas ceramicas acima de 60% ocorre uma
melhora na resisténcia por conta da cristalizacdo de regiées em torno das particulas ceramicas,
com a reducéo da distancia entre as particulas. Grinson et al. (2015) realizaram ensaio de flexdo
em compositos de 33% de carga de alumina em matriz de HDPE, com 2% de compatibilizante
PE-g-MA, e obtiveram valores de resisténcia a flexdo em 16,25MPa, valor proximo encontrado
pelo grupo A40, com valor de 16,46 + 2,46 MPa, e encontraram 0 modulo de flex&o bem inferior
ao deste ensaio, com valores de 650MPa, enquanto esta pesquisa encontrou o valor de 1040 £
162 MPa. J& o valor de deformac&o de ruptura encontrado por Grinson et al. (2015) foi de 7%,
enquanto esta pesquisa obteve os valores de 10,44 + 2,08%.

O valor do desvio padrdo dos compositos encontram-se elevados, por conta do

processamento que causou bolhas e retracdo no material, acarretamento no aumento de
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concentradores de tensdes (CANDIAN, 2007). Fortes (2003) diz que a presenca de um entalhe
ou outro concentrador de tensdo altera o estado de tensdes reinantes para triaxial na regido,

dificultando a deformacéo plastica e reduzindo a tenacidade.

4.1.4 ENSAIO DE DUREZA

O ensaio de dureza Shore D foi realizado no Instituto Militar de Engenharia — IME e est4
demostrado na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 — Resultado do ensaio de dureza shore D

AMOSTRAS DUREZA
100HDPE 46,0
A40 69,0
AS50 70,8
A60 72,0

O valor encontrado foi bastante inferior ao fornecido pelo fabricante BRASKEN, que
forneceu valor de Dureza Shore D de 61. A dureza maxima encontrada neste ensaio foi de 46.
Caraschi & Ledo (2002) Encontraram valores de Dureza em 62, enquanto Alves (2008)
encontrou valor de 61 para o HDPE puro. Verifica-se que o resultado de dureza do grupo
100HDPE nao foi satisfatorio.

Nicolau (2017) encontrou uma diminuicdo no valor de Dureza com a utilizacdo do
compatibilizante PE-g-MA, revelando um aumento da plasticidade do material. Nos
compdsitos, o valor de Dureza Shore D encontra-se superior ao do HDPE puro, devido ao fato

gue materiais ceramicos possuem dureza mais elevada que os materiais poliméricos

4.2 ANALISES TERMICAS

4.2.1 ANALISE DE TERMOGRAVIMETRIA (TGA)

A analise de TGA foi realizada no Instituto de Macromoléculas, utilizando o sistema de

analise térmica SHIMADZU TA-60, analisador simultdneo termogravimétrico — térmico
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diferencial DTG-60H, realizada no intervalo de 25°C até 700°C, com taxa de aquecimento de

10°C/min e atmosfera inerte (N2). A Figura a seguir (Figura 4.2) apresenta o gréafico dos ensaios
nos 4 grupos.
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Figura 4.2 — Resultado de TGA dos materiais.

Verificou-se que ndo houve significativa diferenca da temperatura inicial de degradacao
dos comp@sitos, variando entre 409°C a 437°C; a temperatura final de degradacdo do material
manteve-se no mesmo patamar, entre 499°C e 504°C. Awad et al. (2019) encontraram valores
de temperatura final de degradacdo do HDPE de 472°C, enquanto Akhil et al. (2019)
encontraram valores de 489,2°C nas mesmas condicBes de ensaio.

O residuo do 100HDPE foi de 0,45%, enquanto os grupos de A40 e A50 ndo apresentaram
a carga ceramica exata desejada, mostrando que ndo houve perfeita distribuicdo das particulas
no momento da mistura no processamento. A Tabela 4.5 demostra a temperatura inicial de
degradacéo, temperatura final e a quantidade de residuos.

Tabela 4.5 — Resultado do TGA

AMOSTRAS TEMP. INI. DEG. TEMP. FINAL. DEG. RESIDUOS
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100HDPE
A40
AS50
A60

422,13°C 502,67°C
409,64°C 504,54°C
420,25°C 500,17°C
437,11°C 498,92°C

0,45%
44,68%
47,34%
60,70%

4.2.2 ANALISE DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VERREDURA (DSC)

Foi realizado a analise térmica de DSC no Instituto de Macromoléculas (IMA), com o

equipamento calorimetro de varredura diferencial TA Instrument, modelo Q1000, a uma faixa

de temperatura avaliada para HDPE, nas temperaturas de 25°C até 200°C, com 3 ciclos de

10°C/min, sendo considerado para fins de resultados o primeiro pico endotérmico e o primeiro

exotérmico, e utilizado o programa TA Instruments Universal Analysis 2000 versdo 4.5,

obtendo o gréfico apresentado na Figura a seguir (Figura 4.3).
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Figura 4.3 — Graficos das analises de DSC.

Apbs analise das curvas de DSC na Figura 4.3, obtemos os resultados da Tabela 4.6.
Tabela 4.6 - Resultados da analise de DSC

AMOSTRA Tc(°C) AHc (J/c) Twm (°C) AHwm (J/G) %Xc!
100HDPE 119,00 256,30 131,14 279,20 95,29
A40 119,13 124,60 131,52 132,50 75,37
A50 119,04 110,70 132,74 117,20 80,00
A60 119,16 79,46 132,78 80,62 68,79

! Calculado de acordo com a literatura, onde AHm® p/HDPE 100% cristalino = 293 J/g (COSTA et al., 2016)
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As curvas de DSC obtidas apresentam um pico endotérmico em torno da temperatura de
132°C, e da temperatura de cristalizagdo em torno de 119,1°C, demostrando que ndo houve
variagdo das temperaturas de fuséo e cristalizagdo com a adi¢éo da carga ceramica. Os valores
encontrados por De Araujo et al. (2016) foram semelhantes, com temperatura de cristalizacdo
de 115°C, temperatura de fusdo de 131°C e uma menor cristalinidade de 66%, demostrando
que esta pesquisa apresentou excelentes resultados de cristalinidade. Awad et al. (2019)
realizaram DSC em amostras de HDPE puro encontraram valor de temperatura de fuséo de
130°C, com uma cristalinidade de 69%, demostrando que ndo houve diferenca nas temperaturas
de fusdo.

Ocorreu diminuigdo da entalpia de fusdo e cristalizagdo com o aumento de carga dos
compdsitos, de acordo com Mosavian et al. (2012) isso ocorre devido ao decréscimo da fracdo
volumétrica do polimero no compdsito e ao calor mais baixo das particulas de alumina (DE
ARAUJO et al., 2016). O grau de cristalinidade do composito diminuiu com o aumento da
carga, visto que a temperatura de fusdo do material cerdmico é maior que a do polimero, € o
grau de cristalinidade foi calculado levando em conta a massa do HDPE do compdsito com o
HDPE puro (COSTA et al., 2016).

4.2.3 ANALISE DINAMICO-MECANICA (DMA)

Foi realizado a analise térmica dindmico-mecanica (DMA) em cada grupo de composicao,
utilizando o equipamento DMA Q800 V7.5 Build 127, e os dados foram processados no
Software Universal V4.5 TA Instruments. Na Figura 4.4 estdo apresentadas as curvas do
modulo de elasticidade (mddulo de armazenamento) em funcdo da temperatura, para os 4

grupos de compasitos.
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Figura 4.4 — Gréficos de analise de DMA.

Observa-se que nas temperaturas superiores a T a fase cristalina foi 0 mecanismo que mais

contribuiu para o médulo, como pode ser observado na Tabela 4.7, que compara os resultados

da cristalinidade encontrada na analise de DSC, do E encontrado no ensaio de flexao e o modulo

de armazenamento obtido neste ensaio.

Tabela 4.7 — Resultados da analise de DMA

AMOSTRA %Xc! (DSC) E 25°C (MPA) DMA E (MPA) FLEXAO
100HDPE 95,29 1145 1146 + 121
A40 75,37 984 1040 + 162
A50 80,00 1498 1725 + 353
AB0 68,79 600 1806 + 400

Os grupos 100HDPE, A40

e A50 encontram-se relacionados com o0s resultados

encontrados nos ensaios de flexdo. O resultado do modulo de armazenamento encontrado em

A60 deu-se bastante inferior ao encontrado no ensaio de flexdo, indicando que ndo houve uma

boa dispersédo da carga por conta de o corpo de prova de DMA ter espessura pequena e a alumina

ter um tamanho de particula relativamente grande.

A cristalinidade do material corresponde ao mecanismo que mais contribui com o médulo.

A cristalinidade de A50 apresentou-se superior a A40, contribuindo para um significante

aumento da resisténcia mecénica do compasito.
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4.3 ENSAIO BALISTICO DE .22LR

Foi realizado o ensaio balistico utilizando-se a munig&o calibre .22LR. Segundo a norma
NIJ 0101.04, os projéteis de calibre .22LR fornecem um nivel de protecdo do usuario
classificados como Tipo I. Para este ensaio, foi possivel extrair dois resultados, o resultado de
Profundidade de Penetracéo (PP) e de Energia Residual do ensaio balistico.

Para os testes balisticos, foi utilizado um rifle de pressdo Gunpower SSS com um supressor
de ruido Padrdo Armas. O projétil é de um chumbo de calibre 22 com uma massa estimada de
3,30.

4.3.1 ENSAIO DE PROFUNDIDADE DE PENETRACAO (PP)

Este ensaio determina a profundidade de penetracdo do projetil, que é apoiado em uma
chapa de MDF que ¢ utilizada como anteparo, que é um material homogéneo, plano e denso. O
rifle de ar comprimido foi posicionado a uma distancia de 5m, e disparando sobre um disco do

compdsito preso ao MDF. A Figura 4.5 demostra o modelo do resultado de um disparo tipico.

Figura 4.5 — Resultado de um disparo tipico. (a) Profundidade de penetracdo (PP) medida da superficie do
anteparo até a ponta do projetil; (b) projetil; (c) anteparo de MDF; (d) disco compdsito

Para este ensaio, utilizou-se corpos de prova em forma de discos, com as dimensdes de 51
X 5mm, posicionando estes discos na parte posterior do MDF, e fazendo com que o material
atravesse o disco e aloje-se dentro do MDF. A Figura 4.6 demostra o conjunto de amostras e 0

sistema de deteccdo de profundidade com o suporte do ensaio.
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Figura 4.6 — Imagem do conjunto de amostras (2) e do sistema de deteccdo e suporte do ensaio de energia de
absorcéo (b).

A Tabela 4.6 apresenta os valores médios da massa do composito (Mc), massa do projetil
(mp), velocidade média de impacto (vi) e profundidade de penetracdo relativa de cada
composicao. As tolerancias foram determinadas pelo desvio padrdo. Além dos grupos previstos
neste trabalho, foi realizado também os ensaios com as composic¢Ges de 70% e 80% de carga
ceramica, para verificar o desempenho do material com o aumento da carga ceramica. Estes

grupos serdo chamados de A70 e A80, respectivamente.

Tabela 4.8 — Ensaio de profundidade de penetracéo.

CP M (9) mp (9) Vi (m/s) PPr
100HDPE 7,93 £0,53 3,32+0,04 252,68 + 0,96 0,88 +0,18
A40 11,27 £ 0,87 3,32+0,04 261,37 + 3,24 0,97 +0,14
A50 13,14 £ 0,44 3,35+ 0,06 252,19 +2,80 0,83+0,14
A60 14,57 £ 1,56 3,33+0,04 251,77 +5,85 0,68 0,10
A70 17,15+ 1,59 3,35+0,03 276,09 +9,31 0,63+0,10
A80 18,97 £ 1,03 3,34+ 0,07 273,20 £+ 9,71 0,56 + 0,07

O valor de penetracdo (PPr) é adimensional, sendo este uma razao entre a profundidade
causada pelo disparo no MDF sem o disco e a profundidade do disparo com o disco. Nos ensaios
no MDF puro, o valor de penetracdo foi em torno de 28,54 mm.

A Figura 4.8 apresenta a profundidade de penetragéo relativa das amostras. A profundidade
de penetracdo relativa foi obtida pela média das razbes entre a profundidade de penetracdo
contendo a amostra e a profundidade de penetracdo sem amostra, associada ao mesmo ciclo de
disparo. As barras de erro na Figura 4.7 foram determinadas pelo erro médio da média.
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100HDPE A40 AS0 A6D A70 ABO
Amostra

Figura 4.7 — Profundidade de penetracéo relativa.

ApoOs a anéalise, observou-se que grupo de material que apresenta maior carga ceramica
(A80) apresentou um melhor desempenho se comparado aos outros grupos. Observou-se
também que o A40 apresentou um desempenho menor que o 100HDPE, ja que segundo Lins et
al. (2016) a adicdo de alumina no HDPE causa um aumento significativo no modo de
elasticidade, melhorando suas propriedades mecanicas, porém o mesmo autor diz que o
aumento da carga ceramica traz a formacdo de aglomerados que podem ser descritos como
particulas de maiores dimensdes com a area de contato superficial com a matriz menor, trazendo
prejuizos na propriedade mecéanica do material. Segundo Silva et al. (2012) e Faruk et al.
(2008) a adicdo de agentes compatibilizantes melhoram a adesdo entre a matriz e a carga
ceramica, consequentemente, aumenta valores de propriedades mecanicas como resisténcia a
tracdo, flexdo, mddulo de elasticidade e impacto. A adi¢do de um agente compatibilizante como
anidrido maleico, silanos ou perdxido de polietileno promoveria uma melhora na adesdo
interfacial entre a matriz de HDPE e a carga ceramica (XIE et al., 2010; KABIR et al., 2012).

Figueiredo et al. (2018) pesquisou a resposta balistica do material alumina-UHMWPE, em
diferentes composicGes e utilizando-se do mesmo pardmetro de ensaio, e obteve os melhores
resultados nos corpos de prova com maiores teores de carga ceramica. Dos ensaios realizados,
os melhores teores de compésitos foram de 85%, 90% e 95% de carga ceramica, sendo estes
valores convertidos ao PPr, obtendo, respectivamente: 0,24; 0,15; 0,13. Porém em teores de
80% de carga ceramica (semelhante ao A80 deste trabalho com outra matriz) obteve-se 0,24 de
PPr, enquanto este trabalho obteve-se 0,56 + 0,07, pois 0 polimero UHMWPE apresenta
propriedades mecanicas superior ao do HDPE. Simultaneamente, com a mesma quantidade de

carga ceramica, o peso do UHMWPE apresentou-se superior ao do HDPE, tendo média de
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32.94g + 0.32, enquanto o compasito de HDPE com as mesmas quantidades de carga ceramica
apresentou 18,97g £ 1,03, segundo Medvedovski (2010) o aumento do peso da balistica pode
trazer consequéncias negativas como a diminuicdo da mobilidade do usuario do colete balistico.
Ja nos teores de 20% e 40% de carga ceramica, Figueiredo et al. (2018) obteve reducédo da
profundidade de penetracdo se comparado ao grupo controle (UHMWPE puro), assim como
ocorreu nesta pesquisa com a composi¢do do A40, o autor justifica que isso se deve pelo fato
gue uma pequena adicdo de alumina introduz defeitos na matriz sem contribuir
significativamente com o aumento da resisténcia a penetracdo; em contrapartida a adicdo de
alumina acima de 60% contribui com a cristalizacdo nas regides ao arredor das particulas por
conta da diminuicéo das distancias entre as mesmas (GALINDO-ROSALES et al., 2011)

Em quantidades significativas de alumina, a adicdo de mais alumina aumenta o
comportamento dilatante, que apresenta um comportamento bastante Util para a balistica,
gerando-se hidroclusters durante a colisdo (Galindo-Rosales et al., 2011; Seto et al., 2013; Mari
et al., 2014; Boromand et al., 2018).

4.3.2 ENSAIO DE ENERGIA DE ABSORCAO

Para a determinacdo da energia de absorcdo, um crondgrafo balistico Air Chrony modelo
MK3, com precisdo de 0,15 m/s, foi usado para medir a velocidade do impacto, e um crondgrafo
balistico ProChrono modelo Pal, com precisdo de 0,31 m/s, foi usado para medir a velocidade
residual. O rifle de ar estava posicionado a 5 m de distancia do alvo, consistindo de uma placa
presa por um torno de bancada e alinhado perpendicularmente ao rifle. Um crondgrafo balistico
foi posicionado a 10 cm antes do alvo e o outro foi colocado 10 cm atras do alvo.

A energia absorvida pelo alvo foi calculada usando a equagéo (EQ. 2):

Eabs = Mp (Vi® -V/2) /2 — Eaps (Sem o disco) 2)

A Tabela 4.9 apresenta os valores médios da massa do compdsito (Mc). massa do projetil
(mp), velocidade média de impacto (vi), velocidade residual média (vr) e a energia de absor¢do

(Eans) de cada composicao.
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cp M (g) mp (g) Vi(m/s) Vi(m/s) Eabs (J) FM
(mmg?)
100HDPE 7,92 +0,20 3,34+0,08 253,90 +13,89 225,00 +17,27 22,20+2,33 2,80
A40 12,29+ 1,76 3,36 £ 0,06 256,40 + 4,55 234,77 +4,33 17,06 * 4,46 1,39
A50 13,31£1,11 3,35+0,02 253,98 +2,38 227,32 +4,39 20,68 + 3,97 1,55
A60 14,81 + 1,74 3,33+0,06 257,26 +3,95 228,48 +3,19 22,47 2,40 1,51
A70 15,75+ 3,12 3,34 £ 0,04 277,98 2,30 250,79 + 2,58 21,81+4,22 1,38
A80 21,78 £1,22 3,36 +0,02 277,86 + 3,39 239,15 + 6,18 31,44+ 6,72 1,44

A Figura 4.8 apresenta o grafico da energia de absorcdo das amostras. As barras de erro

foram determinadas pelo erro médio da média.

Eabs (J)

40,4

35,4

30,4

25,4

20,4

154 — =

10,4

100HDPE

Figura 4.8 — Gréfico de energia de absorcao das amostras

Amostra

A40 A50 AB0 A70 ABD

Observa-se que ndo houve boa absorcdo de energia do material, porém ocorreu um

aumento significativo na maior carga (A80). Os valores de HDPE100 e do A60 apresentaram-

se na mesma faixa.

Figueiredo et al. (2019) pesquisaram o comportamento balistico do material alumina-

UHMWPE, com diferente composicéo da carga ceramica, e obtiveram o resultado de A60 no

valor de 25,01 J/m, A70 em 25,67 J/m e A80 em 28,67 J/m, sendo este ultimo com valores

inferior se comparado a esta pesquisa. E possivel observar que o aumento da concentragio de

alumina no compdsito aumentaria a energia de absor¢do. E possivel observar também que

baixos teores de alumina ocorreu diminuigcdo das propriedades balisticas pelo fato que uma

pequena adi¢do de alumina introduz defeitos na matriz sem contribuir significativamente com

0 aumento da resisténcia a penetragdo. A partir de 80% de alumina acontece um aumento
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significativo da energia de absor¢do. O estudo de cargas acima de 80% de alumina seria
interessante para analisar 0 comportamento balistico, porém no método de processamento
utilizado (compressao a quente), a desmoldagem em altas concentragcdes de alumina tornou-se
inviavel, fazendo com que o corpo de prova processado se tornasse defeituoso por conta da méa
distribuicéo das cargas (CANDIAN, 2009).

4.4 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

A Figura 4.9 apresenta o grafico de transmitancia do FTIR de cada grupo de composito.
As bandas foram analisadas e caracterizadas.
478 (AL,O,) 100hdpe

910 (AIO A40
160 - A50
) 1080 (C-C) AB0
1404 44 1470 (C-H) | !
- ‘ y
| w424 (ALO,)
120 43726 (O-H) 2353 (O-H) s '
i) 1604 (C=0) 663 (AIO,)
833 (SiC)
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0 -
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60 4
40 - i i 725 (E-H)
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o ] ’ I § | b 1
4000 3000 2000 1000
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Figura 4.9 — Grafico do FTIR dos 4 materiais.

O espectro mostra as bandas de HDPE, associada a dois modos de vibracdo da ligagéo C-
H. Estes fendmenos podem ser explicados por conta da frequéncia de vibracdo de uma ligacéo,
que depende do meio que a envolve. Podem ocorrer ligagOes tipicas dentro da cadeira
polimérica e outra ligacdo de C-H nas extremidades da cadeia polimérica. N&o foi possivel
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encontrar o estiramento (C-H) simétrico e assimétrico entre 2915-2847 cm'%, entretanto destaca-
se o péndulo ou “bending” nas bandas de 1470 cm™ (Deformagéo C-H), e tor¢do ou “rocking”
nas bandas de 725 cm™* (deformagéo C-H) caracteristicas das sequéncias de grupos de CH2. O
HDPE n3o apresentou bandas entre 1000-1250 cm™, que € justificado devido a simetria da
cadeia polimérica do polietileno que induz a simetria das vibracdes de C-H; e a pequena massa
dos grupos laterais que ndo produziu por inércia 0 movimento do carbono (ARAUJO, 2009;
SOUZA et al., 2014).

Ja nos compositos A40 e A50, a ligacdo C-C apresentou uma estrutura simétrica, mas com
grupos pesados, no caso da ligacdo dos os materiais ceramicos, nas bandas de 1080 cm™. O
dominio espectral presente por volta das bandas de 1604 cm™ apresenta unidades carbonilas
(C=0) dentro do compdsito, porém nao apresentou dentro do polimero puro. Esses grupos
quimicos apresentam provavelmente por conta do processo de formacdo do éxido de aluminio
(Al203) (ARAUJO, 2009; SOUZA et al., 2014). Para investigacio da interacdo de Al,03/SiC,
0 espectro apontou bandas em 424 cm? e 478 cm?, caracteristicas da alumina
(VASCONCELOS et al., 2012). A banda presente em 663 cm™ ¢ relacionada a valéncia ou
“stretching” do octaedro de AlOs (GUTI’ERREZ-ALEJAN DRE et al., 1998; PADMAJA et al.,
2001). Essas vibragdes estdo presentes também por volta da banda de 910cm™. A banda em 833
cm? é a indicagdo do SiC; a intensidade desta banda esta ligada & porcentagem de SiC,
mostrando que existe a presenca de SiC, porém em pequena quantidade. A banda ao arredor de
964 cm™ demostra a presenca de SiC (LI et al., 1993). As bandas de alta intensidade em 3726
cm* ocorrem por conta da ligagdo de oxigénio entre varios grupos de hidroxila no material. A
banda de 2353 cm™* confirma a valéncia de ligaces de O-H (YAO et al., 2013).

4.5 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VERREDURA

As imagens de microscopia eletrénica de varredura (SEM) obtidas permitiram avaliar o
material fraturado no ensaio balistico de calibre .22LR.

A Figura 4.10 é uma imagem do A80 na regido de impacto, mostrando uma fratura
intergranular, transgranular e uma regido ductil do HDPE. A fratura ddctil € responsavel por
evitar a propagacédo de trincas durante o impacto ao longo do material, contribuindo para o

aumento da tenacidade (Coutinho et al., 2003; Senatov et al., 2014).
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Figura 4.10 — Imagem de SEM da amostra A80 com fratura intergranular fragil (IFF), fratura transgranular
fragil (TFF) e regido de fratura ductil (DR)

A Figura 4.11 é uma imagem de SEM da regido impactada do A80, mostrando a fratura em
“pullout” do HDPE. Esse tipo de fratura, por ser uma fratura ductil, contribui com o0 aumento
da tenacidade do compésito (Coutinho et al., 2003; Senatov et al., 2014). As mesmas naturezas
de fratura podem ser observadas nas pesquisas de Oliveira (2019) e Figueiredo et al. (2018).



72

9/1/2020 | dwell HY | WD
1:00:32 PM 30 ps | 5.00 KV [15.1 mm

Figura 4.11 — Imagens de SEM do A80 mostrando fratura ‘“Pullout”

A Figura 4.12 é uma imagem de SEM da superficie do A80, mostrando uma microtrinca,

propagacao de trincas causadas por propagacao de ondas de chogue ao longo do corpo de prova.

dwell| HV
30 ps | 5.00 kV |13

Figura 4.12 — Imagem de SEM da superficie do A80, mostrando microtrincas.
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A Figura 4.13 é uma imagem de SEM da regido impactada de A70, mostrando fratura
transgranular fragil (TFF) na ceramica rodeada de fratura fragil (DR) de HDPE.

9/1/2020 |dwell | HV WD magj:] det | spot : .‘gapm —
1:43:58 PM |30 ps | 5.00 kV |15.9 mm| 1 500 x |[ETD| 3.5 IME

Figura 4.13 — Imagem de SEM mostrando fratura fragil transgranular na ceramica, cercada de fratura dctil do
HDPE

E observado na Figura 4.14 que as particulas ainda se apresentam como aglomerados, mesmo

em escalas de ordem de 2um.
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Figura 4.14 — Imagem de SEM do CP A60 ap6s fratura.
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5 RESUMO DOS PRINCIPAIS RESULTADOS

e Houve diminuicdo das propriedades de tracdo no compdsito devido a adi¢do de cargas
ceramicas, como previsto na literatura.

e O processamento gerou bolhas que se comportam como concentradores de tensdes,
reduzindo a resisténcia mecénica do material nos ensaios dindmicos.

e O ensaio de flexdo demostrou uma reducdo nas propriedades mecéanicas entre 0S grupos
100HDPE e A40, porém apresentou uma significante melhora nos grupos A50 e A60 devido
a quantidade de cargas de alumina.

e A adicdo de cargas ceramicas trouxe melhora de 46 para 72 no valor de Dureza Shore D,
como previsto na literatura.

e O composito manteve estabilidade térmica mesmo com a adi¢éo da carga ceramica.

e As temperaturas de fuséo e cristalizacdo do compdésito mantiveram-se constantes.

e Nos ensaios balisticos, 0 grupo que apresentou o melhor resultado balistico foi o de A80,
apresentando relevantes valores de energia absorvida e menor profundidade de penetracao.

e As imagens de SEM demostraram diversos mecanismos de fratura, sendo o principal o
mecanismo de fratura transgranular, responsavel pela absor¢do da maior parte de energia
do impacto, de fratura ductil, que contribuiram com o aumento de tenacidade a fratura do
composito, evitando assim que trincas fossem propagadas ao longo do corpo de prova,

possibilitando realizar maltiplos impactos em regifes proximas aos disparos anteriores.
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6 CONCLUSAO

Respondendo a hipotese inicialmente levantada no inicio desta pesquisa, pode-se confirmar
que houve aumento de tenacidade a fratura do compdsito, reduziu-se assim a propagacédo de
trincas ao longo de todo o corpo de prova e foi possivel que o composito mantivesse sua
integridade, sendo possivel resistir a maltiplos impactos em regides proximas devido ao

polimero adicionado.
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