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RESUMO

A baixa tenacidade das ceramicas sinterizadas proporciona uma reducao
significativa da resisténcia a multiplos impactos balisticos subsequentes de
projéteis, principalmente em pontos proximos a impactos anteriores. A motivacao
primordial deste trabalho é desenvolver dois novos compdsitos, com alumina
(Al203) e outro com alumina e carbeto de boro (B4C) em uma matriz polimérica
de polietileno de baixa densidade (PEBD) para aumentar a tenacidade do
material e proporcionar uma fragmentacdo e erosdo da ponta do projétil. Os
corpos de prova foram produzidos em formato de disco, através do processo de
compressédo a quente com e sem reforgos ceramicos. Os percentuais de adigéo
variaram entre 70%p, 75%p, 80%p, 85%p e 90%p com Al203, € 0S mesmos
percentuais com 1%p de B4C na mesma matriz polimérica. Os compagsitos foram
submetidos a ensaios térmicos, mecanicos, ndo destrutivos e balisticos que
indicaram um melhoria significativa ao se elevar o percentual de Al20s
guantidade de ceramica. As interacfes entre o polimero, alumina, carbeto de
boro e projétil foram avaliadas por microscopia eletrénica de varredura e a
andlise quimica semiquantitativa por espectroscopia de energia dispersiva
(EDS). Os compositos com Al203 e BaC demonstraram maior eficiéncia em reter
projéteis.22LR com baixas velocidades de impacto e a amostra desse grupo com

85%p obteve o melhor resultado com uma indentacdo de 0,48mm.
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ABSTRACT

The low toughness of sintered ceramics provides a significant reduction in
resistance to multiple subsequent ballistic impacts from projectiles, especially at
points close to previous impacts. The main motivation of this work is to develop
two new composites, with alumina (Al203) and another with alumina and boron
carbide (B4C) in a polymeric matrix of low density polyethylene (LDPE) to
increase the toughness of the material and provide a fragmentation and erosion
of the projectile tip. The specimens were produced in disk format, through the
process of hot compression with and without ceramic reinforcements. The
percentages of addition varied between 70% w, 75% w, 80% w, 85% w and 90%
w with Al203, and the same percentages with 1% w of B4C in the same polymeric
matrix. The composites were subjected to thermal, mechanical, non-destructive
and ballistic tests that indicated a significant improvement by increasing the
percentage of Al2Os quantity of ceramic. The interactions between the polymer,
alumina, boron carbide and projectile were evaluated by scanning electron
microscopy and semi-quantitative chemical analysis by dispersive energy
spectroscopy (EDS). The composites with Al2O3 and B4C demonstrated greater
efficiency in retaining projectiles.22LR with low impact speeds and the sample of
this group with 85% p obtained the best result with an indentation of 0.48mm.
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1 INTRODUCAO

O aumento dos conflitos armados, a intensificacdo das atividades
terroristas ao redor do mundo, a crescente violéncia na sociedade brasileira com
mais 60 mil mortos por arma de fogo, além da forte onda de atentados contra a
vida dos agentes de seguranca em diferentes estados, produzem uma grande
preocupagcao com a segurancga pessoal civil ou militar, das Forcas Armadas e
Forcas Auxiliares de Seguranca. Entre 145 paises pesquisados, o Brasil ocupa
o incdmodo primeiro lugar, como a nagdo com maior nimero de pessoas mortas
por arma de fogo (NAGHAVI, 2016). De acordo com o Anuario Brasileiro de
Seguranca Publica de 2018, um policial civil ou militar foi assassinado por dia e

mais de 119.000 armas de fogo foram apreendidas.

Fatores como a criagdo de novos armamentos e munigdes com maior
poder de fogo e letalidade, reducdo de peso associada a necessidade do
aumento da mobilidade dos usuarios, além de custos mais acessiveis sao alguns
dos motivos que estimulam o desenvolvimento de pesquisas em protecéo
balistica. Estima-se que até o ano de 2028 o mercado de blindagens balisticas
em todos seus segmentos atingira valores superiores a 120 bilhdes de Reais
sendo 15 bilhées de Reais somente nas protecdes pessoais (REPORTLINKER,
2018). Nas Uultimas décadas foram registrados aumentos significativos de
trabalhos destinados a desenvolver novos materiais utilizados nas blindagens

balisticas.

A intencdo fundamental ao disparar um armamento contra algum objeto
ou corpo € que o projétil venca a resisténcia do alvo o resultado final tem como
influéncia as caracteristicas de design, da intencao do armamento (CARLUCCI
e JACOBSON, 2008) além de outras caracteristicas como composicao, calibre,
massa, angulo de incidéncia e velocidade de impacto (N1J0101.04, 2000). As
funcdes primordiais de um projétil sdo: fragmentar-se em funcao da sua carga
de explosivos; penetracdo ou perfuracdo do alvo de acordo com a energia
cinética do projétil ou quimica do propelente (CARLUCCI e JACOBSON, 2008).

Diversos aspectos devem ser considerados na analise de um sistema de
protecado balistica: o tipo de desafio a ser combatido, como por exemplo: calibre
e velocidade do projétil, condicbes ambientais, possibilidade e capacidade de

fabricacdo, peso, custo, propriedades isoladas e em conjunto dos materiais,
20



além da eficiéncia de resposta da blindagem (MEDVEDOVSKI, 2010). A escolha
do material € fundamental para o éxito da produ¢cdo de componentes balisticos.
Entretanto o processo de fabricagdo também exerce uma influéncia
consideravel, pois é capaz de alterar a microestrutura do material assim como

as propriedades finais e a eficiéncia do material (LEO et al. 2014).

Entre os principais materiais utilizados na protecdo contra ameacas
balisticas, estdo os metais, polimeros (fioras e aramidas), ceramicas, e
blindagens multicamadas. Cada classe apresenta suas propriedades
caracteristicas. Os metais foram os primeiros materiais utilizados e para que
consigam uma boa protecdo devem possuir grandes espessuras. No entanto
isso acarreta um elevado peso e consequente restricdo da mobilidade. Ja os
materiais ceramicos podem ser monoliticos ou compdsitos com matriz de
ceramica, com a funcéo primordial de fragmentar a ponta do projétil, em funcao
de sua alta dureza (MEDVEDOVSKI, 2010). Possuem também alta resisténcia a
compressao e densidade relativamente baixa. Porém sua principal desvantagem
reside no fato de ndo responderem bem a disparos agrupados, pois as ceramicas

se estilhacam em funcéo da baixa tenacidade.

Os polimeros podem ser usados como blindagens flexiveis (soft armor)
ou blindagens rigidas (hard armor), nas quais as camadas de tecido sao ligadas
com uma resina e respondem ao impacto como um material Gnico, que resiste a
penetracdo e absorve a energia cinética do projétil. Um exemplo de polimero
usado atualmente em blindagens € o polietilieno de ultra alto peso molecular
(PEUAPM) ou (ultra-high molecular weight polyethylene (UHMWPE), devido a
sua baixa densidade e alta tenacidade (ALVES et al. 2004). Alguns tipos de
processamento (injecdo, extrusdo ou compressao), além dos parametros de
processo (temperatura, tempo e velocidade de resfriamento) sdo fatores que
afetam o desempenho dos polimeros (KHANAM e ALMAADEED, 2015).

O alto desempenho na deformacado e retencdo dos projéteis de baixa
velocidade de impacto tornam as fibras de aramida um material adequado a
protecdo balistica. Principalmente por suas notaveis propriedades de forca
aliadas a grande rigidez e reduzida densidade. Seu ponto negativo reside no fato
de que em fungdo do impacto gerado pelo projétil ocorre uma presséo pontual e
intensa propagacéo de ondas de choque, que podem causar sérias lesdes aos

orgéos internos (AVILA et al. 2018).
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Algumas solucdes tém sido desenvolvidas, dentre estas as blindagens
multicamadas, 0os compdsitos ceramico-metalicos constituem uma classe que
tenta associar a elevada tenacidade dos metais a alta dureza e rigidez das
ceramicas (PICKERING et al. 2016).

Outros exemplos séo as blindagens multicamadas de ceramica e polimero
que aliam a rigidez das ceramicas a tecidos como, por exemplo, as aramidas
com a funcdo de absorver a energia cinética dos fragmentos gerados pela
interacdo do projétil a ceramica. O desenvolvimento de novos compostos
laminados com diferentes materiais pode fornecer opcdes mais leves com
espessuras menores e que possuam maior eficiéncia comparadas as protecdes
convencionais de placas monoliticas. Os materiais compositos sdo formados
pela combinacéo de dois ou mais materiais com propriedades e caracteristicas
diferentes com a finalidade de possibilitar a integracdo de suas propriedades
para atender requisitos especificos de utilizacdo. Os compdésitos tendem a
melhorar a estrutura multicamadas aliando ligas metdlicas, fibras, materiais
naturais, bem como nanopatrticulas, a fim de possibilitarem uma protecdo mais
eficiente (HARO et al. 2016).

1.1 MOTIVACAO

Uma das grandes preocupacdes nas pesquisas de protecdo balistica
consiste no fato de se empregarem ceramicas monoliticas, quando ocorre a
interacdo projétil-ceramica, o ponto de impacto resulta em microtrincas, que
podem ser radiais, circunferenciais e coOnicas. Esse fator € de extrema
importancia devido a extensdo das trincas, que sao dependentes em grande
parte das propriedades da ceramica e do calibre do projétil utilizado. A baixa
tenacidade das ceramicas resulta em uma reducdao significativa da resisténcia a
impactos subsequentes de projéteis, principalmente em pontos préximos a
impactos balisticos anteriores (PICKERING et al. 2016; MEDVEDOVISKI, 2010;
SILVA, et al. 2014).

Em funcéo dos problemas apresentados por uma ceramica monolitica, a
motivacdo primordial deste trabalho € desenvolver um material compdésito com

matriz de polietileno de baixa densidade (PEBD) com particulas ceramicas de
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alumina (Al203) micrométrica e carbeto de boro (B4C) em dimensfes
nanomeétricas.

A natureza fragil das cerdmicas associada a possibilidade de falharem em
funcdo de suas descontinuidades, poros e defeitos, principalmente decorrentes
do tipo de processamento, motivaram a utilizacdo do polietileno de baixa
densidade como elemento capaz de reduzir esses problemas e produzir um
composito com tenacidade suficiente a garantir resisténcia a novos impactos
(MEDVEDOVSKI, 2010; LEO et al. 2014).

A opcao pela alumina (Al203) e carbeto de boro (B4C) reside na tentativa
de combinar as vantagens de propriedades dessas duas ceramicas. Por um lado,
a alumina tem menor temperatura de processamento, menor custo e melhor
relacdo custo-beneficio. Por outro lado, o carbeto de boro tem maior dureza e
menor densidade. Estas ceramicas nesse contexo sdo as mais utilizadas em
placas monoliticas para protecéo balistica (LEO et al. 2014).

As dimensdes e a forma das particulas sao fatores preponderantes para
as propriedades do compdsito; quanto menor o tamanho das particulas,
melhores séo suas propriedades mecéanicas (CHEE et al. 2012). A opcao por
tamanhos de cerdmicas micrométricas e nanomeétricas tem como finalidade
possibilitar uma maior compactacdo entre as particulas, reduzir o volume de
polimero como ligante e aumentar a capacidade de fragmentacédo dos projéteis
(MEDVEDOVSKI, 2010; ODUOLA e OZIOKO, 2017).

A escolha do polietileno de baixa densidade (PEBD) ocorre em fungao
deste material ser um termoplastico processado em larga escala, de baixo custo,
facil de ser obtido no mercado, possuir estrutura semicristalina com baixa
ramificacdo, ser resistente e flexivel, praticamente n&do absorver agua,
apresentar boas propriedades como baixa densidade e elevada resisténcia ao
impacto (COUTINHO et al. 2003; KRASNY, 2014; KHANAM e ALMAADEED,
2015).
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1.2 OBJETIVOS

1.2.1 OBJETIVO GERAL

O obijetivo geral desse trabalho € produzir, por meio do processamento por
compressdo a quente, compositos com matriz polimérica de PEBD com
diferentes percentuais ceramicos (70, 75, 80, 85 e 90% em peso de alumina) e
de PEBD com os mesmos percentuais de alumina anteriores e adi¢cao de 1% em
peso de carbeto de boro em relacdo a massa do PEBD. A partir do material
processado, avaliar para essas composi¢coes, 0s desempenhos nos ensaios
balisticos.

A execucdo dos ensaios possibilitar4 avaliar a verdadeira capacidade dos
compoésitos em resistir ao impacto balistico de diferentes calibres (.22 mm e 7,62
mm), além de apresentar de uma forma mais objetiva a interacdo das cargas

ceramicas com o polimero.

1.2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos do trabalho séo:

1) Caracterizar, por microscopia eletronica de varredura, a microestrutura
das diferentes placas processadas por compressao a quente, para verificar o
comportamento entre o PEBD e as particulas ceramicas;

2) Avaliar propriedades mecanicas, tais como limite de resisténcia a tragéo,
moddulo de elasticidade, dureza, porosidade, absorcdo de agua e resisténcia ao
impacto do polietileno e dos compdsitos, através dos ensaios mecanicos de
tracdo, compressao, impacto e dureza Rockwell;

3) Determinar as fases presentes nas amostras, por meio da difracdo de
raios X;

4) Determinar as transformacfes de fases por meio de analises de
calorimetria diferencial de varredura (DSC);

5) Avaliar os compdésitos processados com diferentes percentuais ceramicos
atraves das técnicas de: ultrassom; densidade; flamabilidade; e por difracdo de
raios X.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 PROTECAO BALISTICA

A protecao balistica tem por objetivo utilizar diferentes tipos de materiais
a fim de proporcionar aos usuarios um bloqueio eficiente contra qualquer tipo de
projétil dos mais variados calibres (WROBEL, 2017).

Nos tempos atuais, 0s equipamentos de protecao balistica individual sdo
denominados coletes a prova de balas ou coletes balisticos. Contudo um grande
equivoco ocorre em relagéo a expressao “a prova de balas”. Os equipamentos
de protecédo balistica pessoal (PBP) ndo sao a prova de balas, mas sim tém a
capacidade de resistir & penetracéo dos projéteis (WROBEL, 2017).

Os acessorios de protecédo balistica sdo imprescindiveis no cumprimento
da lei e da ordem, principalmente por militares, policiais e qualquer agente do
Poder Publico que atue no combate a violéncia produzida por armamentos. Ao
se projetar uma vestimenta com finalidade de protecdo balistica, a principal
propriedade desejada € que projéteis ou fragmentos sejam detidos sem causar
danos ao corpo do usuério. Esse intento € obtido por meio de varios métodos e
utilizacdo de diferentes materiais de acordo com a ameaga a ser combatida
(CROUCH, 2019).

As protecdes usualmente revestem o corpo do usuario com a funcéo de
resguardar partes vitais, como tronco e coracao contra impacto de projéteis de
varias geometrias, dimensdes, velocidades e energias de impacto (ADANUR,
1995). Atualmente a protecdo das extermidades do corpo humano, pescoco,
bracos e pernas sao restritas, porém o elevado niumero de danos nestas regifes
é um obstaculo que deve ser vencido (AVILA et al. 2018).

Possivelmente, com a evolucdo das blindagens, os ferimentos nas
extermidades gerados no campo de batalha serédo reduzidos a niveis aceitaveis
(ALBERT e BRUNEY, 2004). Vestimentas com bons niveis de seguranca
também encontram dificuldade de serem fabricadas, pois o0s materiais
convencionais como o (Kevlar ®) possuem grande volume e rigidez. Assim néo
sendo adequados dado a mobilidade requerida e a funcdo de protecdo em
extremidades (WISNIEWSKI, 2008).
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A restricdo na eficiéncia de um combatente pode ser associada ao termo
“triangulo de ferro” que é composto por trés vertentes: protecdo, mobilidade e o
poder de fogo (PRAT et al. 2012).

O impacto balistico € um fendbmeno dinamico e imprevisto que dissipa a
energia cinética do projétil em aproximadamente 3 vezes, no curto tempo de
20us, em funcdo da perda de massa durante a fratura e desaceleracédo da
municdo. Este evento é frequentemente consumado entre 50 us e 200us. Ha de
se supor que para uma perfeita eficiéncia do material de protecéo, a resisténcia
ou resposta da estrutura deve atuar dentro desse periodo (ASENOQV et al. 2013;
CROUCH, 2019).

Por meio de uma nova técnica de impacto reverso utilizando uma barra
de pressdo Hopkinson, pesquisadores introduziram uma nova técnica de
medicdo da resisténcia balistica em polimeros, fibras de alto desempenho e
metais leves, aumentando consideravelmente a velocidade de teste de 30m/s
para 400 m/s. Os ensaios demonstraram que a carga maxima a que o material
€ submetido sofre forte dependéncia da geometria da ponta do projétil, enquanto
que a energia transmitida é estabelecida em funcdo do calibre usado
(SHAKTIVESH et al. 2013).

Militares, policiais e outros agentes da lei utilizam coletes com
componente rigido quando existe um elevado nivel na ameaca a ser combatida.
Entretanto, no uso diario os coletes flexiveis sdo preferidos em funcédo de suas
propriedades de flexibilidade, leveza e protecdo adequada (WANG et al. 2014).
Num painel balistico rigido a superficie da placa que esta afastada do corpo e

recebe o primeiro disparo € chamada face de impacto, jA o outro lado é

denominada face de desgaste ou lado do corpo (WROBEL, 2017).

Normalmente materiais rigidos sdo usados contra muni¢cdes de médio e
grande calibre, oferecendo nivel de protecdo superior. Em contrapatida, seu
peso e restricdo na mobilidade podem causar desconforto e lentiddo. S&o pontos
negativos quando comparados a materiais macios, entretanto no projeto de um
colete o equilibrio entre peso, grau de protecdo, mobilidade e custo devem ser
observados (WANG et al. 2014). Uma protecdo com fins balisticos eleva a
seguranca de um combatente porém gera uma carga térmica que impede a
dissipacdo do calor metabolico. Essa carga pode reduzir a performance do
usuario além de aumentar o risco de enfermidades (POTTER et al. 2015).
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Propriedades fundamentais dos materiais e / ou sua capacidade de resistir
a penetracao sao significativamente afetadas pela velocidade do impacto que
também exerce grande influéncia na taxa de deformacdo (SUTHERLAND,
2018). Alteracbes consideraveis ocorrem na microestrutura do material de
protecdo durante um impacto balistico. A alta taxa de deformacdo produz um
encruamento elevando a temperatura, porém gerando um amolecimento do
material (MAPELLI, 2013).

O conceito basico que norteia uma protecéo balistica € subdividido entre
a reducao da energia cinética do impacto do projétil e a dissipacdo dessa energia
na blindagem (KARAHAN, 2008). A funcéo primordial do material de protecéo é
minimizar a acao do projétil antes que ele atravesse integralmente a blindagem.
A atenuacdo da energia do projétil por ser obtida em funcédo do alongamento,
compressdo ou fratura do material. Esta pode ser compreendida através da
transformacao e dissipacao dessa energia no material de protecédo (COOPER e
GOTTS, 2005). Os materiais usados nas blindagens rigidas apresentam
meétodos distintos de absorcdo de energia cinética do projétil, enquanto nos
metais esse processo ocorre por meio da deformacéo plastica. Nas ceramicas

esse mecanismo ocorre por meio da energia de fratura (MEDVEDOVSKI, 2010).

Quando um projétil atinge o alvo, podem ser consideradas duas situacoes:
a penetracdo e a perfuragdo. No primeiro caso, a municdo produz uma
descontinuidade apenas na face da protecdo, enquanto que na segunda
situacado é possivel observar a passagem de luz, pela blindagem, caracterizando
danos em ambas as faces (CARLUCCI e JACOBSON, 2008).

Desde que o projétil atinge o ponto de impacto na superficie externa da
blindagem, uma sucesséo peculiar de eventos ocorre. Ondas compressivas
longitudinais propagam-se no alvo e no projétil. Quando as ondas chegam a
superficie livre do alvo essas ondas retornam como ondas de tracdo. As ondas
longitudinais (dilatacionais) propagam-se no plano do material e provocam ondas
transversais (torcionais) que viajam perpendicularmente ao plano do material,

como pode ser observado na FIG. 2.1.
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FIG. 2.1 Mecanismo de penetracao do projétil.
Adaptado de (SCOTT, 2005).

Ao se afastarem do ponto de impacto, as ondas de tracdo provocam
movimentagdo do material posterior a frente da onda. A velocidade de
propagagcdo dessas ondas na blindagem tem como um dos parametros a
eficiéncia de absorcéo de energia dos materiais. Outros tipos de onda também
ocorrem em diferentes condi¢cdes. Na superficie do material, ondas de Rayleigh
em pequenas distdncias sdo propagadas em compositos ou materiais
laminados. Ondas de cisalhamento séo geradas e de acordo com a geometria
podem ser produzidas ondas de flexao ou tor¢cdo (HARO et al. 2016; CARLUCCI
e JACOBSON, 2008, WANG et al. 2014).

2.2 CERAMICAS UTILIZADAS EM BLINDAGENS BALISTICAS

O primeiro registro da utilizacdo de materiais ceramicos em sistemas de
protecdo balistica ocorreu na primeira guerra mundial, precisamente no ano de
1918, onde o major inglés Neville Monroe Hopkins descobriu uma maior
resisténcia a penetracdo de uma placa de aco laminada impregnada com uma
fina cobertura de esmalte duro (HAZELL, 2009).

Os principais materiais ceramicos monoliticos usados em sistemas de
blindagem para protecéo balistica pessoal e de veiculos abrangem: ceramicas a
base de oxigénio (0xidos), especialmente a alumina (Al2Os); ceramicas nao

oxidas a base de nitrogénio (nitretos); a base de carbono (carbetos), como
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carbeto de boro (B4C) e carbeto de silicio (SiC); e boretos e suas combinacdes,
como diboreto de titanio (TiB2). Em fungdo de propriedades, como baixa
densidade, elevada rigidez, alta dureza, resisténcia e estabilidade térmica, estes
materiais apresentam potencial para aprimorar os padrdes vigentes de
desempenho balistico. Essas ceramicas devem possuir propriedades para
romper, fraturar, erodir e capturar o projétil (BLAGA, 2017; RAHBEK et al. 2017).

Apbs o impacto do projétil em velocidades superiores a 700 m/s — 1000 m/s,
a ceramica rigida é fragmentada e a energia residual do projétil deve ser
absorvida pelo material de apoio. Este pode ser um polietileno laminado
(Kevlar®, Dyneema®, Spectra®), um metal ductil (placas finas de aluminio) ou
ainda um compdsito metal-ceramico. A funcdo do material de apoio € sustentar
e reter fragmentos tanto do material ceramico, quanto do projétil
(MEDVEDOVSKI, 2010). Na FIG. 2.2 estdo exemplificados os estagios na
interacao de um projétil com a blindagem.

Dano inicial na ceramica Inicio da trinca Material de apoio
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FIG. 2.2 a) estagio da quebra; b) estagio da eroséo; c) estagio da captura
Adaptado de (FISHER, 2011).

A principal desvantagem das ceramicas esta no fato de que ao sofrerem
um impacto, sua baixa tenacidade produz microtrincas, que podem ser extensas
proximo ao ponto de impacto (PICKERING et al. 2016), provocando
fragmentacao induzindo uma vulnerabilidade na ceramica em resistir a novos
impactos. Na FIG. 2.3 sdo apresentadas duas sequéncias de fragmentacéo de
uma ceramica e avaria do projétil. O primeiro esquema apresenta uma ceramica
com placa metalicas de protecdo na parte posterior. No segundo esquema, a
ceramica esta protegida por duas placas metélicas.

Em a), observa-se o impacto do projétil na ceramica, o que promove uma
reducado da energia cinética do projétil, bem como sua fratura em diversas partes,
além de causar uma deformacéo plastica na placa metélica posicionada na parte

posterior da ceramica. Em b) sdo montadas duas placas metélicas, onde o
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projétil deforma a primeira placa, perde energia cinética e quando atravessa a
ceramica, ocorrem 0s processos descritos em a), porém em menor intensidade,
reduzindo o cone de fratura (YUNGWIRTH et. al. 2011).
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FIG.2.3 Sequéncia da deformacdo do projétil em diferentes prote¢cbes ceramicas.
Adaptado de (YUNGWIRTH et. al., 2011)

Nos dias atuais, as ceramicas tém seu uso bem difundido, principalmente
em funcéo de apresentarem propriedades como dureza elevada, alta rigidez,
baixo peso e custo comparativamente baixo em relacdo aos metais (BLAGA,
2017). A maior divergéncia entre a ceramica tradicional e as ceramicas usadas
na protecao balistica, consiste no fato de que esta Ultima é essencialmente mais
resistente, e ao sofrer compresséo, podem ser mais resistentes que o ago. Na
TAB. 2.1 estdo relacionadas algumas propriedades das principais ceramicas e
do aco RHA (Rolled Homogeneous Armor), utilizado como padrao para comparar
a eficiéncia da blindagem em relagao a outros materiais (HAZELL, 2009).

N&o é possivel, entre as diversas op¢cbes de materiais ceramicos, definir
qual é o melhor em todos os niveis de protecdo. Principalmente em funcdo de
peso e custo, pois em determinadas situagcdes, uma combinacdo de
caracteristicas fisicas e mecéanicas, método de fabricacédo, design e sistema de

protecdo devem ser avaliados (ASENOV et al. 2013).
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TAB. 2.1 Diferenca de propriedades das principais ceramicas. Adaptado de
(HAZELL, 20009).

Al;03
RHA alta SiC TiB2 B4sC
pureza
Densidade (kg/m?®) 7850 | 3810-3920 | 3090-3220 | 4450-4520 | 2500-2520
Médulo de Young 210 350-390 380-430 520-550 420-460

(GPa)
Dureza (Vickers) 9 300-550 | 1500-1900 | 1800-2800 | 2100-2600
Alongamento (%) 14-18 <1 <1 <1 <1

A resposta balistica de um material ceramico esta associada a sua
microestrutura, composicao quimica, constituicdo de fases, propriedades fisicas
(densidade, dureza, modulo de Young, resisténcia mecanica, resisténcia a
fratura e velocidade sbnica), além de uma eficiéncia em dissipar a energia do
impacto balistico. Uma propriedade especifica néo define totalmente ao
comportamento de uma ceramica, especialmente porque o0 mecanismo de
fratura durante o impacto do projétil € muito complexo, e as fraturas sdo criadas
por gradientes de tensdo que ocorrem em um periodo relativamente pequeno.
Somente a interacdo de diferentes propriedades leva o material a proporcionar
desempenho satisfatorio. Para uma perfeita analise e escolha da blindagem, a
associacdo entre diferentes condicbes deve ser considerada, como o0
aprimoramento dos processos de fabricacdo e, em consequéncia as
propriedades da ceramica (MEDVEDOVSKI, 2010).

A TAB. 2.2 exibe alguns parametros e sua influéncia nas propriedades de
protecdo. Além do fator estrutural, um ponto relevante no uso das ceramicas € a
questdo do custo, onde novas pesquisas desenvolvendo sistemas mais
modernos e com maior tecnologia, associando compdsitos de matriz ceramica
reforcada com fibras sintéticas, naturais e polimeros estdo sendo testados, com
a proposta de reduzir o preco e melhorar a tenacidade (PICKERING et al. 2016).

Além disso, muitas ceramicas de alto desempenho sdo fabricadas por
prensagem a quente, processo oneroso que nao € muito produtivo, mas que em
diversas situagdes € o melhor método disponivel (MEDVEDOVSKI, 2010).
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TAB 2.2 Influéncia dos pardmetros sobre as propriedades de protecao
Adaptado de (ASENOV et al. 2013).

Parametros que afetam as propriedades de protecao
Parametro Efeitos sobre
Densidade Peso do sistema de protecao
Dureza Extensdo da destrui¢do do projétil
Maodulo de Young Velocidade de ondas elasticas
Tenacidade Resisténcia a multiplos impactos
Carater de destruicao Absorcéo de energia

A microestrutura, tamanho de grao, transices de fases e amorfismo
durante o impacto dindmico e porosidade afetam as propriedades mecéanicas.

Estudos demonstram que sistema em camadas, com placa monolitica de
alumina com 98%em peso unidas com espuma polimérica de poliuretano
(termofixo), com espessura de 6mm, foi capaz de resistir a disparos de calibre
5,56mm e 7,62mm. Esse sistema possui potencial para protecdo balistica
pessoal, veicular e estrutural (COLOMBO et al. 2006).

2.3 NANOMATERIAIS

Materiais ceramicos com menores tamanhos de graos, em geral,
demonstram melhor performance balistica quando comparados a graos maiores
(WROBEL, 2017). A utilizagido de materiais com dimensdes nanométricas nas
blindagens balisticas possibilita reduzir as camadas de trauma aumentando a

performance além de reduzir peso e custos.

Grande parte das pesquisas sobre o arranjo e a ordenacdo dos
nanomateriais dispersos em matrizes poliméricas revelam que baixos
percentuais usualmente apresentam boa dispersdo enquanto que altas
porcentagens de nanoparticulas aumentam a probabilidade de formar
aglomerados (SHAHRAJABIAN e SADEGHIAN, 2019). Os materiais inorganicos

tem a capacidade de inovar as protecoes pessoais especificamente quando
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incorporados de forma eficaz em diferentes materiais como metais, polimeros ou
ceramicas (FLEISHER et al. 2006).

Materiais absorventes de elevada resisténcia geralmente sao
empregados em situacdes onde a capacidade de resistir ao impacto é exigida
como as blindagens balisticas. Nanomateriais compositos de fulereno para
protecdo contra ondas de choque possuem uma tensdo de 25 GPa valor
aproximadamente quatro vezes maior que o do aco, duas vezes maior que o
carbeto de silicio e principalmente superior ao carbeto de boro que é nessas
condicbes o material mais promissor usado na atualidade, além de uma
resisténcia a tracdo de 16 GPa superior em torno de quatro ou cinco vezes o
valor do Kevlar® (FLEISHER et al. 2006).

2.4 ALUMINA

A alumina é a ceramica mais usada nos sistemas de blindagem,
principalmente por proporcionar a melhor relagéo custo x beneficio, devido a alta
refratariedade, elevada dureza e menor custo. Porém, em comparacdo ao
carbeto de silicio e ao carbeto de boro usualmente possui menor desempenho
balistico. Suas propriedades como tenacidade a fratura e resisténcia a flexao
podem ser melhoradas adicionando-se zircoOnia tetragonal (SILVA et al. 2014).

Condutividade térmica e propriedades mecanicas (resisténcia a tracao e ao
impacto) foram avaliadas em compoésitos de alumina e polietileno de alta
densidade de dimensdes micrométricas e nanométricas. Particulas
micrométricas apresentaram maior eficacia no endurecimento, enquanto que as
particulas nanométricas demonstraram melhor condutividade térmica, embora
possam formar agregados e reduzir a resisténcia (ZHANG et al. 2011).

Estudos com o objetivo de avaliar o desempenho balistico de placas de
alumina sinterizadas com 92, 96 e 99,7%p sob impactos com altos niveis de
energia cinética foram realizados por (SILVA et. al. 2014). Os ensaios balisticos
foram conduzidos com projéteis de calibre 7.62 mm de acordo com as normas
NI1J-0108.01(1985) e STANAG 4569. A dureza Vickers dos percentuais com 92
e 99,7% demonstraram resultados similares (14,8 HV) e 92% apresentou maior

resisténcia a flexdo (221 Mpa) que a composi¢ao de 96% (195Mpa). Em funcgéo
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de uma menor porosidade, foram produzidas cinco placas com alumina de 92%
p. ApOs o0 ensaio balistico, todas as placas ceramicas apresentaram resultados
satisfatorios e foram aprovadas.

Testes balisticos foram realizados por (RAHBEK et al. 2017) em ceramicas
com alumina pura e alumina recoberta com compésitos de fibra de vidro e
politereftalato de etileno (PET). A pesquisa verificou o tipo e a quantidade de
danos provocados na ceramica para diferentes velocidades de impacto. Foi
demonstrado que embora as velocidades de impacto estivessem abaixo das
velocidades necessarias para o projétil perfurar a protecéo, os danos provocados
nas ceramicas com cobertura e sem cobertura apresentaram caracteristicas
diferentes. A camada com cobertura apresentou um melhor desempenho
balistico.

A diferenca entre o impacto de projéteis em superficies plana e convexa de
placas ceramicas de alumina dopada com 4%p de nidbia (Nb20s) foi realizado
por (MONTEIRO et al. 2016). A ceramica convexa, em funcdo de impactos
obliquos, possuiu demonstrou desempenho entre 16 a 18% maior que as
ceramicas planas.

Experiéncias realizadas por (ODANOVIC e BOBIC, 2003) com diferentes
materiais, como ceramicas com 98,5%p de alumina, liga de aluminio e protecdes
de aco comprovaram que 0s compaositos apresentaram uma eficiéncia balistica
relativamente maior que as proteces em aco, e que também as blindagens
compostas possuem densidade de area menor em comparacdo ao ago para
niveis de protecdo semelhantes. Na FIG. 2.4 estdo representadas a densidade
de area em trés diferentes materiais de blindagem em relacdo a energia do
projétil, para atingir o mesmo nivel de protecao balistica.

InvestigacBes experimentais depositando pos micro e nanométricos de
alumina gama, aluminio, carbeto de silicio, farinha de batata e silica coloidal na
superficie de fibras de Kevlar® em compostos hibridos foram utilizados como
blindagem para armamento de baixo calibre e comprovaram que a resisténcia
ao impacto balistico e uma maior capacidade de absorgdo energia foram
conseguidas atraves desse processo. Os melhores resultados foram obtidos em
ordem decrescente pelos pdés de aluminio, silica coloidal e o carbeto de silicio,
enquanto que o p6 de alumina e a farinha de batata conseguiram um menor

efeito na capacidade de absorver impactos nos laminados. (HARO et al. 2016).
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Pesquisa sobre o desempenho balistico apés um confinamento dentro de
um composto de matriz metalica de placas ceramicas com alumina quando
comparadas a placas de cermet foi avaliada apds impacto produzido por esferas
de aco submetidas a altas velocidades.

FIG. 2.4 Dependéncia da densidade de area de diferentes materiais de protecao
em relacdo a energia do projétil, para atingir o mesmo nivel de protecao
balistica.1l) armaduras de ac¢o; 2) ceramica (Al203) / armadura de aco;

3) ceramica (Al203)/ liga de aluminio.

Adaptado de (Odanovi¢ e Bobi¢, 2003)
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Com o aumento da espessura do revestimento, as placas de alumina
apresentaram um desempenho consideravelmente melhor, reduzindo as trincas
radiais e as dimensBes da marca produzida pelo impacto. Ja no cermet, as
trincas radiais foram encontradas em menor quantidade por (PICKERING et al.
2016).

35



2.5 CARBETO DE BORO

O carbeto de boro (B4C) é o material ceramico mais duro que pode ser
processado. Possui a terceira maior dureza, somente atras do nitreto de
diamante e boreto cubico. Possui excelentes propriedades mecanicas, tais
como: modulo de Young, tenacidade a fratura e baixa densidade. Sua utilizacéo
€ concentrada onde a dureza € um requisito primordial (MORRELL, 2000; SILVA
et. al. 2014). Porém em impacto sob altas pressfes, ocorre uma ruptura que o
enfraquece. Esse processo € complexo e deve ser bem avaliado, principalmente
sob projéteis de grande velocidade (WROBEL, 2017).

Com velocidades de onda inferiores a 650 m/s o comportamento de
fragmentacdo mantém-se constante, ja a partir de 850 m/s é possivel observar
uma alteracdo no modo de fratura da ceramica. Em funcédo da velocidade de
impacto, falhas compressivas uniaxiais podem ser observadas além de dois
comportamentos divergentes que sado caracteristicos do carbeto de boro. Um
que gera fragmentos de grandes dimensdes associado a defeitos na estrutura
do material (trincas radiais ou circunferenciais) e outro que produz estilhacos de

tamanhos menores em funcéo da coalescéncia de fraturas (HOGAN et al. 2017).

A compressdo dinamica impde uma taxa de carregamento onde outros
defeitos séo ativados antes da propagacédo da trinca. Esse crescimento da trinca
ocorre através das descontinuidades mais deletérias no carregamento dindmico
e uma maior quantidade de danos (KRIMSKY et al. 2019).

O B4C é a ceramica de maior custo fabril e de um modo geral ndo é muito
aplicada em blindagem de veiculos terrestres, mas amplamente usada em

protecdes pessoais e de helicopteros e aeronaves (ODANOVIC e BOBIC, 2003).

A densificacdo do B4C é muito dificil em funcdo da forte ligacao covalente
em sua estrutura. Embora seja excepcionalmente dificil encontrar o carbeto de
boro puro no processo prensado a quente nos sistemas de protecéo pessoal,
esse material € apontado como a ceramica mais eficiente que pode ser adquirido
comercialmente (DIAMONDAGE, 2018).

CEGLA et al. (2014) investigaram dois sistemas de protecdo contra

projéteis com diferentes materiais e alto poder de penetracdo, nos calibres
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4,6mm e 57mm x 30mm. Foram usadas as fibras de polietileno Dyneema®,
Goldflex® contendo entre 30 e 45 camadas de material sem reforco e materiais
compositos com placas ceramicas monoliticas de B4C e SiC com dimensdes
entre 4,5 e 7 mm. As fibras de polietiieno sem placas ceramicas néo realizaram
um trabalho eficiente de protecdo, enquanto que as ceramicas demonstraram
eficiéncia em parar os projéteis. O carbeto de boro demonstrou maior eficiéncia,
embora seu custo seja aproximadamente quatro vezes maior que o carbeto de
silicio.

Um novo modelo considerando o material de suporte, a velocidade do
projetil e a espessura da placa ceramica para célculo da eficiéncia balistica foi
apresentado por (SAVIO e MADHU, 2018). Os estudos utilizaram trés diferentes
ceramicas prensadas a quente: carbeto de boro, alumina e alumina endurecida
com zirconia, todas com diferentes espessuras. As ceramicas sofreram impactos
de calibre 7,62 mm, com diferentes velocidades de projétil. A pesquisa
demonstrou que o novo método de céalculo proposto da eficiéncia balistica das
ceramicas diminui com a reducéao da velocidade do projétil, independente do tipo
de ceramica utilizada, e que esse novo modelo de calculo, possui uma ligeira
vantagem em relagcdo ao método tradicional da profundidade de penetracao
(Depth of Penetration - DOP).

O comportamento mecénico e a resposta balistica com muni¢des do tipo
M80 com calibre 7,62mm x 51 mm foram pesquisadas por (KARAKOC et al.
2018). O composito foi utilizado com uma liga de aluminio 6061 combinada com
reforco de pos cerdmicos nos percentuais de 5%, 10%, 15% e 20% em peso de
B4C. Os processos de fabricacdo por extrusdo a quente e metalurgia do po
obtiveram uma distribuicdo homogénea entre as particulas, enquanto que em
funcdo de um aumento da fracdo volumétrica do reforco de particulas B4C os
processos de extrusao e laminacdo a quente proporcionaram uma reducdo na

resisténcia ao impacto, enquanto que dureza e resisténcia a tragdo aumentaram.
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2.6 POLIETILENO

O polietileno é um material polimérico obtido no ano de 1898 pelo
quimico aleméo Hans von Pechmann. Constituido de Carbono e Hidrogénio, sua
estrutura quimica ndo é complexa, sendo representado pela cadeia (CH2-CH2)n.
O polietileno é classificado como uma poliolefina, sendo produzido pelo processo
de polimerizacdo da olefina etileno. As olefinas sao hidrocarbonetos que
possuem cadeia aberta e liga¢des duplas C=C (ligagéo n), ja as poliolefinas séo
de um modo geral definidas como polimeros com base no monémero a-olefinas
alceno-1. Constitui o grupo de termoplasticos mais utilizado atualmente (RAY e
OKAMOTO, 2003).

O numero de meros de um polietileno é o que induz o tamanho da
cadeia. Suas propriedades fisicas e quimicas também sao influenciadas pelo
peso molecular, distribuicdo e ramificacbes (RAMKUMAR e SUGUMARAN,
2016).

Na FIG. 2.5 pode-se observar esquematicamente a polimerizacdo do

polietileno e as estruturas da unidade de repeticdo (mero) e da cadeira.
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W = QN

FIG.2.5 Representacdo esquemaética da polimerizacdo por adicdo do polietileno
Adaptado de (BROWN et al. 2005)

Esse tipo de polimero é extremamente versatii que possui como
caracteristicas, ser inerte, ndo toxico, flexivel, isolante elétrico, além de
excelente resisténcia quimica. Suas propriedades mecanicas sédo funcéo do
peso molecular e ramificacbes. Em funcéo de sua facilidade de processamento
e baixo custo seus niveis de producgdo sdo elevados apresentando uma grande
diversidade de utilizagdo (KRASNY et al. 2014; KHANAM e ALMAADEED,
2015).
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Dependendo da composicéo, pode apresentar variacées que influenciam
as propriedades do material, bem como sua condig&o de fabricag&o e utilizagéo.
Embora seja utilizado em escala comercial hd muito tempo, ndo existe uma total
compreensao de suas propriedades, visto que as mesmas sao fortemente
afetadas por fracdes das fases cristalina e amorfa. Em funcéo do tipo de reacéo
de polimerizacdo, pode-se obter cinco diferentes tipos de polietilenos.
(COUTINHO et al. 2003).

Entre as principais aplicagdes, destacam-se: contentores, bombonas, fita-
lacre de embalagens, material hospitalar, filmes, frascos para embalagens de
produtos alimenticios, farmacéuticos e quimicos, bem como brinquedos, coletes
de protecdo balistica, capacetes militares, compasitos, linhas de pesca, buchas
para rotores de bombas e gaxetas de valvulas (MANO e MENDES, 2004).

Na TAB. 2.3 sdo apresentadas as diferentes siglas usadas para classificar

os polietilenos.

TAB. 2.3 Diferentes tipos de polietileno (COUTINHO et al., 2003)

Tipos de polietileno Portugués Inglés
Polietileno de baixa densidade PEBD LDPE
Polietileno de alta densidade PEAD HDPE
Polietileno linear de baixa densidade | PELDB LLDPE
Polietleno de ultra alto peso | PEUAPM UHMWPE
moleculuar

Polietileno de ultra baixa densidade | PEUBD ULDPE

Anualmente a producao do polietileno situa-se em torno de 70 milhdes
de toneladas. No Brasil, de acordo com a Associacdo Brasileira da Industria do
Plastico (ABIPLAST), no ano de 2017, somando todos os tipos de polietileno,
este polimero foi 0 que apresentou maior utilizacdo, sendo responsavel por uma

fatia de 31,9% de todo o mercado nacional.

A viscosidade de um material polimérico com cargas de reforco é
significativamente superior quando comparada ao polimero sem cargas. Essa
alteracéo é afetada pela fracdo volumétrica, forma, tamanho e distribuicdo das

particulas dispersas. A influéncia na interacdo carga/matriz depende da tenséo
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de cisalhamento atuante e a resposta do material obedece a taxa de
cisalhamento empregada (LAUFER et al. 2017).

Uma blenda de polipropileno e polietileno de baixa densidade (PEBD) na
proporgéo de 50/50 com po6 de caulim em tamanhos micrométricos de gréo de
100 e 120 um foi estudada por (MUSTAFA, 2012). Ao adicionar o p6 de caulim
aos polimeros, o compdésito teve uma melhoria em algumas das propriedades,
como o modulo de elasticidade, resisténcia a tracdo e ao impacto e a dureza

Shore-D, porém ocorreu uma reducdo na mobilidade.

Misturas poliméricas de PEBD / PEAD com proporcdes variando entre
(80/20, 60/40, 40/60 e 20/80) respectivamente foram caracterizadas por
(ANOUR et al. 2018). As blendas com maior percentual de PEBD demonstraram
propriedades mecéanicas com melhor desempenho, como maior alongamento,
ductilidade e resisténcia ao impacto, porém menores valores de resisténcia
mecanica e dureza quando comparadas as blendas com percentual mais alto de
PEAD. A proporcdo com 60% de PEBD apresentou comparativamente

caracteristicas mecénicas com melhor performance.

A influéncia em nivel molecular de nanoparticulas inorganicas de
materiais de silicato polimérico em camadas, enxertadas no PEBD, foram
investigadas por (CHANG, 2015). Através da analise da microestrutura e das
propriedades mecanicas e térmicas, foi possivel comprovar que uma
consideravel melhoria nas propriedades, como o modulo de Young que
aumentou 51,25%, aumento na resisténcia ao impacto, melhoria na estabilidade

térmica e entalpia mais baixa.

YASIN e KHAN, (2008) estudaram a capacidade de absorcéo de neutréons
térmicos e propriedades mecanicas em diferentes concentracdes de particulas
de B4C na matriz de PEAD e concluiram que a resisténcia a tracdo e

alongamento na ruptura sdo reduzidos com o aumento percentual das cargas.

CHEE et al. (2012) avaliaram os efeitos de particulas de alumina
nanomeétrica em uma matriz de polietileno de baixa densidade. Os percentuais
da alumina variaram de 0,5%, 1%, 2%, 3% e 5%p e a resposta mecanica do
compaosito foi avaliada através dos ensaios de tracdo, flexdo e impacto. J& as
analises para verificar a microestrutura e os efeitos da adicéo de alumina foram
realizadas utilizando microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e

40



espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR),
respectivamente. Os resultados demonstraram que o compdsito que apresentou
melhores resultados em tragéo e maior alongamento na ruptura foi com 1%p de

alumina.

ODUOLA e OZIOKO, (2017) avaliaram compositos de alumina e PEAD.
A influéncia das cargas de alumina com diferentes tamanhos (75 pm, 212 um e
850 um) e percentuais, variando de até 30%p foram avaliados. Os autores
concluiram que a dureza Rockwell e a resisténcia ao impacto aumentaram
aproximadamente de 3 a 4 vezes, e que com menores tamanhos de particulas,
maior é a probabilidade da formacdo de agregados que reduzem a resisténcia

dos compdsitos.

LIMA JUNIOR, (2017) pesquisou o polietileno de ultra alto peso molecular
com diferentes percentuais de B4C. Os valores estudados foram de 0,0625 %p,
0,125 %p, 0,25 %p, 0,5 %p, 1 %p e 2 %p. O autor concluiu que o percentual de
1%p de B4C foi 0 que apresentou melhores resultados tanto nos ensaios de
tracdo quanto no ensaio balistico.

ZHANG et al. (2011) investigaram a influéncia do tamanho de particulas
de alumina dispersas no polietileno de alta densidade. Propriedades como a
condutividade térmica e a resisténcia a tracdo foram melhoradas com a reduc¢ao
do tamanho das particulas. As micrografias obtidas por microscopia eletronica
de varredura mostraram que particulas pequenas de alumina produzem um
melhor efeito na resisténcia ao impacto do compdésito e que nanoparticulas de
100 nm induzem agregados que causam uma deterioracdo na resisténcia ao
impacto. Quando as nanoparticulas sdo de 0,1 um, a area superficial € muito
grande e em valores acima de 30% em volume, o PEAD nédo consegue uma boa

disperséo das particulas.

Diferentes tipos de blendas, misturadas através dos processos por
solucédo e mistura mecéanica do polietileno de alta densidade (PEAD) junto ao
polietileno de baixa densidade (LPDE) e HDPE com o polietiieno de baixa
densidade linear (LLDPE) nas proporc¢des de 10% a 90% em peso intercaladas
de 20% foram estudadas por (MUNARO, 2007). As blendas com HDPE e LLPDE
com percentuais entre 30 e 50%, em funcdo de suas caracteristicas mecanicas

e de resisténcia, apresentaram melhores condicbes de durabilidade e
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processamento do que o HPDE puro, podendo ser uma alternativa para o setor

elétrico.

RAMKUMAR e SUGUMARAN, (2016) estudaram algumas propriedades
elétricas utilizando compositos de PEAD e alumina com 1%p, 3%p, 5%p e 7%p.
O material com 3%p obteve um maior valor de capacitancia e com 5%p uma
melhor rigidez dielétrica, além de uma ruptura em tracdo 16,3% maior que o
PEAD puro.

LINS et al. (2018) investigaram materiais compésitos de PEAD; de
alumina e PEAD; e de alumina e fibras de vidro. O objetivo do trabalho visava
melhorar algumas propriedades, como a estabilidade térmica, a rigidez e a
resisténcia mecanica. Os percentuais de alumina foram de 5%p e 10%p e a fibra
de vidro 10% p e 30%p. Uma baixa adeséo das particulas de PEAD e alumina
foi verificada. Os compdsitos de PEAD e alumina apresentaram uma queda na
resisténcia mecanica, enquanto que os compasitos hibridos de PEAD, fibra de
vidro e alumina registraram um aumento na resisténcia mecéanica. J& com
relagdo ao modulo de elasticidade, ocorreu um aumento de 501% em relagéo ao

polietileno puro.

ARRAKHIZ et al. (2012) estudaram compdésitos de PEAD com fibras de
coco tratadas quimicamente. As propriedades dos compadsitos, do polimero puro
e das fibras sem tratamento foram comparadas. Cargas de fibra de 20% foram
utilizadas. Os resultados obtidos demonstraram que propriedades como
ductilidade e mddulo de elasticidade tiveram consideravel aumento com 0 uso

de silano no tratamento quimico.

RAMOS e MENDES, (2015) investigaram compésitos com residuos de
PEAD e gesso com o0 objetivo de desenvolver um material ecologicamente
correto. Foram analisadas a flamabilidade, a absor¢éo de agua e a resisténcia a
compressdo do material. As conclusbes do trabalho demonstraram que a
cristalinidade do PEAD teve um aumento gradual em funcdo do incremento do
teor de gesso. Foram obtidas morfologias distintas em funcdo do tipo de
processamento do compadsito com um ganho mutuo entre os materiais, pois o

PEAD forneceu ao gesso resisténcia mecanica.

Para CHEE et al. (2012), de um modo geral, quando a matriz é reforcada
com cargas, sua eficiéncia é inversamente proporcional ao tamanho das
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particulas e diretamente proporcional a propor¢cdo da mistura. ZHANG et al.
(2011) sugerem que a adigdo de nanoparticulas ceramicas ao PEAD produz um
bom desempenho, desde que o refor¢o seja adequadamente disperso.

O comportamento de fluxo de compdsitos de PEBD adicionado a esferas
de vidro foi estudado por (LAUFER et al. 2017). Esferas de aproximadamente
60um influenciaram efetivamente a interacdo das particulas com a matriz
enquanto que um volume de aproximadamente 20% com particulas com
dimensdes em torno de 345 um foram insignificantes no processo de mistura.
Entender o efeito dessas interagcbes € importante no processamento dos
polimeros pois € capaz de predizer a reacéo ao fluxo das misturas.

YASIN e KHAN, (2008) processaram o PEAD em um misturador com
tempo de 3 minutos e 35 rpm. Ao término do processo adicionaram o B4C por
mais dez minutos. A intencdo da pesquisa era avaliar a capacidade de absorcdo
de néutrons em diferentes percentuais de B4C modificado na matriz de HDPE. O
trabalho concluiu que o aumento no quantidade de carbeto de boro melhorou a
atenuacao para néutrons lentos.

ZHANG et al. (2011) avaliaram PEAD com diferentes tamanhos de
alumina e no processamento do compadsito utilizaram um moinho de dois rolos
com tempo de mistura de 20 minutos e temperaturas de 140 °C no rolo dianteiro
e 130 °C no rolo traseiro.

KHALAF, (2015) avaliou trés diferentes cargas no PEAD: lignocelulose da
base de tamareira, carbonato de célcio e fibra de vidro. As misturas foram
processadas em um misturador com tempo de mistura de 15 minutos, 160 °C e
rotacdo de 32 rpm. As cargas variaram entre 5 e 25% em peso nos compositos
e proporcionaram melhorias nas propriedades mecanicas em funcdo das
dimensdes e tipo de carga.

FAN e XU, (2018) produziram compésitos com diferentes pesos de PEAD,
alumina e carbeto de silicio. A mistura foi processada a 180 °C por 10 minutos
com 60 rpm. Os resultados indicaram que a condutividade térmica, a resisténcia
ao calor e 0 médulo de Young apresentaram aumento nestas propriedades em
relacdo ao material sem cargas.

ZURAIMI et al. (2017) estudaram algumas propriedades mecanicas do
PEAD natural e do PEAD reciclado. O ensaio de tracao apresentou resultados
do limite de resisténcia a tracédo de 26,843 MPa para o PEAD e de 15,888 MPa
para o PEAD reciclado, ambos obtidos por processo de inje¢cdo com temperatura

43



de fusado de 240 °C, pressao de injecédo de 95 MPa e tempo de resfriamento de
25s.

OMAR et.al. (2015) estudaram o comportamento do PEAD com diferentes
percentuais de serragem (5%p, 10%p, 15%p,20%p e 30%p) quando submetidos
a baixas taxas de deformacédo sob compressédo (0,001/s, 0,01/s e 0,1/s). Os
resultados indicaram que a rigidez dos compdésitos sofre influéncia tanto das
cargas quanto das taxas de deformacgéo.

ODUOLA e OZIOKO, (2017) estudaram os efeitos de diferentes teores de
alumina (10%, 15%, 20%, 25% e 30%,) no PEAD. Uma das propriedades mais
influenciadas por essa adi¢cdo de alumina foi a dureza Rockwell que aumentou
em quase todos os percentuais, exceto em 30%. Os autores atribuem que a
reducdo de dureza nesse percentual € relativa a distancia média entre as
particulas, porém esse afastamento ndo seria capaz de criar aglomerados em
diferentes pontos do material.

A pesquisa de COSTA et al. (2016) comparou diferentes tipos de
polietileno reciclado ao polietileno comercial. A andlise térmica foi a calorimetria
e as propriedades analisadas foram a temperatura de cristalizacdo (T¢), a
temperatura de fusdo (Tm), entalpia de cristalizagcédo (AHc) e a entalpia de fusao
(AHm). A concluséo do trabalho foi de que o material comercial nos parametros
de cristalizacdo apresentou maiores valores. Esse fato é atribuido a

heterogeneidade dos polimeros reciclados.

Muitas pesquisas utilizam valores de referéncia divergentes na
temperatura, tempo e pressao de processamento do polietiieno. A TAB. 2.4
apresenta uma gama de trabalhos com dados disponiveis encontrados na

literatura.
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TAB. 2.4 Diferentes valores para processamento do Polietileno

Pesquisadores Ano | Temperatura Tempo (min) Pressédo (Mpa)
°C
YASIN e KHAN 2008 160 5 15
WANG et al. 2011 140 40 0,5
SUN et al. 2011 200 25 *
ARRAKHIZ et al. 2012 190 0,5 *
KHALAF 2015 175 3 *
REIS et al. 2013 137 * *
GRALA e BARTCZAK | 2015 180 5 5
LUSTOSA et al. 2015 140 20
KIDA et al. 2015 210 5 20
ODUOLA e OZIOKO | 2017 190 * *
LINS et al. 2018 | 160 a 230 * *
* N&o informado

2.7 DUREZA

A dureza € uma propriedade mecanica caracterizada pela resisténcia de um
material & deformacdo permanente, podendo também ser definida como a
capacidade que o material possui de resistir a cargas de compresséao, além de
eventos como: absorcéo de energia, resisténcia a arranhdes, riscos, cortes ou
perfuracdo sendo influenciada diretamente pelas forcas de ligacdo atémica,
ibnica ou molecular. Usualmente, os testes de dureza s&o realizados
pressionando-se uma parte do equipamento de medicdo denominado
penetrador, que possui geometria e propriedades mecanicas definidas no
material a ser testado. O valor da dureza é obtido através do método selecionado
e da escala escolhida (HANDBOOK, 2000).

De um modo geral, os polimeros ndo possuem dureza elevada em funcéo
das forcas de ligacdo, pois suas moléculas sdo unidas pela forca de Van der
Waals. Porém pode ser uma técnica de caracterizacdo vantajosa para avaliar
propriedades, como modulo de armazenamento e médulo de perda. Nas
ceramicas € possivel relacionar a dureza com a tenacidade a fratura. Também
aparenta existir alguma correspondéncia entre a microdureza e a resisténcia a
compressdo (HANDBOOK, 2000).
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No estudo de (CHANG, 2015) ap0s a adicdo de nanoparticulas inorganicas
de montmorilonita e anidrido maleico ao PEBD, o compdsito apresentou
aumento na escala de dureza Shore-D em relagdo ao polimero puro. Na
pesquisa de (DULEBOVA et al. 2017), o aumento da dureza foi através da adi¢&io
de nano tubos de Halloysite (HNT) em concentracdes de 2%, 4% e 6% em peso,
no polietileno enxertado com anidrido maleico e PEBD. (O halloysite € um
membro natural da familia caulim de argilas de aluminossilicato). Os compdsitos
conseguiram valores de dureza superiores ao do polimero puro.

WICKAMAARACHCHI et al. (2016) mediram a dureza Shore-D em misturas
simples e reativas (com peréxido de dicumila usado como agente reativo) da
borracha natural (NR) com diferentes polietilenos, PEBD, PEAD e PEBDL. As
propor¢cdes foram intercaladas entre 30 e 70% em peso para ambos materiais,
em intervalos de 10%. Considerando as mesmas proporcdes, as misturas
reativas apresentaram maiores valores de dureza quando comparadas as
misturas simples. O composito NR/PEAD também obteve maiores valores de
dureza que os compositos de NR/PEBD e NR/PEBDL.

MUSTAFA, (2012) concluiu que blendas poliméricas de PP e PE com o0s
mesmos percentuais em peso, adicionadas ao p6 de caulin nos valores de (0, 1,
3, 5, 10, 14) % em peso, elevaram a dureza até um valor maximo de 14 Shore
D. Outro fator observado nessa pesquisa foi que com graos de 100 um foram

obtidos valores de dureza mais altos que com graos de 120 pm.

2.8 DENSIDADE

A densidade é uma propriedade dependente das dimensdes e ordenacao
atdmica ou ibnica que pode ser mensurada para tipificar um material soélido,
registrar alteracgdes fisicas de uma determinado corpo, demonstrar a existéncia
de alguma uniformidade entre espécimes ou amostras desiguais ou ainda para
determinar a densidade média em objetos de grandes dimensdes (SAMPAIO e
SILVA, 2007). Auxilia também no calculo de pesos, custos e resisténcia (ASTM
D792, 2013). Possiveis mudancgas na densidade dentro de uma mesma amostra
polimérica podem ocorrer em funcéo de variagdes localizadas de cristalinidade,
porosidade, impurezas existentes, composi¢cao (quantidade de carga, aditivos,

pigmentos ou resinas) ou até mesmo pelo processamento realizado.
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A densidade é uma propriedade relevante e juntamente a ramificacédo
distinguem os tipos de polietilenos de maior emprego em: polietileno de alta
densidade (PEAD ou HDPE), polietileno de média densidade (PEMD ou MDPE)
e polietileno de baixa densidade (PEBD ou LDPE) (KHANAM e ALMAADEED,
2015).

O volume utilizado no célculo da densidade absoluta ou real ndo leva em
conta todos o0s vazios existentes entre as particulas componentes da amostra.
Ja na determinagdo da densidade aparente, o volume deve ser calculado
assumindo todos os vazios ou poros efetivos. Consequentemente, a densidade
real tera sempre valores maiores que a densidade aparente (SAMPAIO e SILVA,
2007).

2.9 ENSAIO DE DSC

A calorimetria de varredura diferencial (DSC) constitui uma das técnicas
de analise térmica em que a alteracdo no fluxo de calor entre a amostra e o
material de referéncia é verificada enquanto ambas sdo submetidas a um regime
de temperatura (ROSTEK e BIERNAT, 2013).

A andlise térmica constitui um grupo de técnicas analiticas onde uma
propriedade da amostra € monitorada de acordo com o tempo ou temperatura,
enguanto a mesma € submetida a uma programacao controlada de temperatura
(HANDBOOK, 2000).

Através dessa metodologia € possivel medir com agilidade as transicées
ocorridas em materiais poliméricos relacionadas as transformacfes quimicas ou
alteracdes estruturais de acordo com o aquecimento ou resfriamento a que o
material € submetido (ASTM D 3418, 2015). Propriedades como: alteracdes na
capacidade especifica de calor, fluxo de calor, absorcdo de energia,
decomposicao térmica, determinacdo de umidade, médulo mecénico, oxidagédo
térmica, valores de temperatura, diagramas de fases, constante dielétrica,
determinacdo de calor especifico, entalpia de fusdo ou cristalizacéo,
determinacao de transicao vitrea e outras propriedades menos comuns, podem
ser verificadas (HANDBOOK, 2000; ASTM D 3418, 2015).
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Diversos pesquisadores relizaram estudos sobre a importancia das
cargas no polietileno. LI et al. (2019) verificaram influéncia da cristalinidade no
polietileno com diferentes densidades (PEBD, HDPE, PEBLD, MDPE), em
propriedades elétricas e na ruptura sob tracdo. Foi possivel comprovar que a
tensdo de ruptura teve valores significativamente maiores com o aumento da
densidade dos polietilenos, e que as propriedades elétricas foram reduzidas e
ndo houve ganhos expressivos nos polimeros de maior densidade. Ja a analise
térmica de compositos com matriz polimérica de PEAD, polietileno tereftalato
reciclado (rPET) ou polietileno anidrido maleico (PEAM) incorporados com
refor¢o de nanoparticulas de alumina nos percentuais de 1%, 3% e 5% em peso
foram avaliados na pesquisa de (SHAHRAJABIAN e SADEGHIAN, 2019). O
ensaio de DSC indicou que a disperséo da alumina em 3%p aproximou 0S pontos
de fusdo entre o PEAD e o rPET e que esse percentual também promoveu um

aumento na cristalinidade do PEAD.

Misturas de PEBD e amido plastificado foram pesquisadas por (GUZMAN
et al. 2017). O ensaio de DSC demonstrou que maiores teores de carga
influenciaram elevando a temperatura de fusdo e reduzindo a temperatura de

cristalizacdo dos compasitos.

MOHAMMAD et al. (2012) examinou os resultados de compdsitos de
PEAD processados por compressao a quente com particulas de alumina em
percentuais de 5%, 10% e 15%p. As analises térmicas de DSC confirmaram que
os reforcos ceramicos ndo foram capazes de alterar a temperatura de fusdo do

PEAD, além de reduzirem a capacidade térmica especifica e a entropia.

NGU et al. (2011) pesquisaram as propriedades térmicas de compésitos
de polietileno de baixa densidade e alumina em percentuais de 95/5; 97/3; 98/2;
99/1; 99,5/0,5 e 100/0 respectivamente, processados através de compressao a
quente. O ensaio de DSC investigou a acdo de nanoparticulas de Al203 no
desempenho da cristalizacdo ndo isotérmica dos compadsitos. A matriz polimérica
teve um aumento na estabilidade térmica, enquanto que a cristalinidade, a
temperatura de fusédo e a temperatura inicial do composto foram reduzidas com

0 aumento percentual nas cargas de reforco.
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2.10 FLAMABILIDADE

A flamabalidade pode ser definida como a propenséo do material queimar
ou entrar em ignicdo. Essa propriedade é afetada pelas condi¢ces do fogo e da

composicao polimérica (SHAH V., 2007).

A gueima dos materiais poliméricos segue um padréo fixo que ocorre de
forma gradual, provocando num primeiro momento alteracdes fisicas e
posteriormente alteracdes quimicas. Todo esse processo pode ser descrito
através de quatro etapas com inicio em um pré-aquecimento, seguido de uma
ignicdo, combustdo e culminando com a decomposi¢cdo completa do material
sélido em produtos volateis (MANO e MENDES, 2004; PORABKA et al. 2015).
Em funcao da estrutura quimica do polimero, a decomposicao térmica pode ser
facilitada ou dificultada (MANO e MENDES, 2004).

Cada vez mais, em situacfes industriais ou domésticas, o retardamento
de chama tem sido utilizado como critério importante na selecido do PEBD
(OBIDIEGWU e OGBOBE, 2012). Um ponto importante nessa escolha é que a
reducdo da combustdo ndo deve acarretar em perdas de propriedades
mecanicas (SZUSTAKIEWICZ et al. 2013).

WANG et al. (2013) estudaram compdsitos com retardante comercial
(FRO1), PEDB e hidroxido de aluminio (ATH) em valores entre 0% e 15%. O
retardante como era esperado demonstrou capacidade em retardar as chamas,
porém 0s aumentos provocavam reducao na resisténcia a tragdo em valores néo
informados. Nesse trabalho o silano foi usado como agente de acoplamento. A
medida que o silano foi aumentado para valores préximos a 1,5%p, a resisténcia

a tracdo melhorou em torno de 15% e o alongamento a ruptura em 70%.

SHEN et al. (2018) pesquisaram compdsitos com PEBD, hidroxido de
magneésio (HM) e acrilato de lauril. Através de testes de indice de oxigénio (LOI)
gue sao largamente usados para mensurar 0 retardamento das chamas, foi
possivel encontrar valores superiores a 20% que em termos de comparacéo €
um dado significativamente elevado, demonstrando a eficiéncia do HM. Porém a
incorporagao desses materiais no PEBD influenciaram negativamente no fluxo
de processamento e reduzindo a resisténcia a tracdo e o alongamento dos
compaésitos.

49



Os materiais inorganicos, especialmente na forma de pés, tém sido
combinados ao PEBD com a fungdo de aumentar o retardamento das chamas
(SHEN et al. 2018), porém devem ser acrescentados na menor fracdo possivel
para que nao exercam forte influéncia em outras propriedades (ABDELGHANI,
2018). Impedir ou cessar a combustdo de um polimero sdo algumas das
atribuicdes dos retardadores de chama. De acordo com sua composi¢cao, 0s
retardadores podem agir fisicamente através de resfriamento, dissolu¢cdo do
combustivel, construcdo de um revestimento protetivo ou quimicamente
reagindo em fases condensadas ou gasosas (LAOUTID et al. 2009). Os
retardadores de chama podem ser divididos entre compostos aditivos ou
reativos. Os compostos aditivos ndo reagem quimicamente ao polimero. S&o
incorporados ao mesmo durante a etapa de processamento e podem ser usados
na forma de 6xido de antimdnio, 6xido de boro ou trihidrato de alumina. A alumina
é utilizada com funcao dissipadora de calor, pois absorve o calor e libera agua
da hidratacado quando submetida ao calor (HANDBOOK, 2000).

Uma influéncia negativa da aglomeracdo dos reforcos também foi
comprovada por (WANG et al. 2013). Uma excelente disperséo dos reforgos na
matriz polimérica esta intimamente relacionada a obtencdo das excelentes
propriedades dos hanocompdésitos (SZUSTAKIEWICZ et al. 2013). Uma perfeita
homogenizacgéao das particulas nanométricas dentro da matriz polimérica fornece
um ganho nas propriedades mecanica, térmica e calorifica. Esse acréscimo
ocorre em funcao de uma area interfacial maior entre a matriz polimérica e as
nanoparticulas. Dependendo da ordenacao quimica e da geometria, diferentes
tipos de nanoparticulas podem proporcionar valores desiguais no tempo de

retardamento da chama (LAOUTID et al. 2009).

A eficiéncia em resistir ao fogo tem como parametros as caracteristicas
das chamas e a constituicdo do material polimérico. Como €é praticamente
impossivel prever todas as reais condicdes de queima, os teste de laboratoério
sdo uma alternativa para simular uma resposta a combustdo. A TAB. 2.5
apresenta alguns valores de temperatura maxima de servico dos materiais

usados nesta pesquisa.
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TAB 2.5 Temperatura Maxima de servi¢o. Fonte Materials Handbook, 2000, Desk

Edition.
Material | Temperatura Maxima de Servico
°C
Al203 198
B4C 2260
PEBD 100

O processo de mistura, moldagem e inje¢cdo em temperaturas de 160°C
do PEBD com os retardadores de chama, hidroxido de magnésio e éter
decenérmico de dacabormeto em valores de 3,0%, 5,0%, 7,0% e 9,0%p foram
avaliados por (ALl et al. 2018). Até 7,0%p as misturas apresentaram melhoria no
processo de reter as chamas. A partir de 9,0% a reducdo das chamas néao foi
eficiente. A resisténcia a tracdo foi elevada de 5,7 para 7,6 Mpa em funcao do
efeito dos aditivos que funcionaram como reforco, além de modificarem o grau

de cristalinidade.

Propriedades mecanicas (mddulo de Young, moédulo de armazenamento,
modulo de perda), propriedades elétricas (estabilidade e condutividade elétrica),
propriedades térmicas (ponto de fusdo, estabilidade térmica) e viscoelasticidade
demonstraram consideravel melhoria com a incorporacéo de 0,5 %p de grafeno
nanomeétrico em compositos de PEBD/grafeno. Com 1,0%p as altera¢des nas
propriedades néo foram téo significativas, enquanto que com 3,0%p ocorreu um
aumento na resisténcia a tracdo e cristalinidade do compdsito. Essa mistura
homogénea aumentou a interacéo intermolecular e a energia de ativagao, bem
como proporcionou um ponto de fusdo superior aos nanocompaositos. A analise
do diagrama tenséo x deformacéo do compdsito apresentou uma regido plastica
muito restrita, sugerindo que a existéncia de extensos aglomerados de grafeno,
que nao possibilitaram ao compdsito obter uma fratura com as caracteristicas de
ductilidade do PEBD puro. (SABET e SOLEIMANI, 2019).
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2.11 ULTRASSOM

O ultrassom é um ensaio ndo destrutivo (END) que tem como finalidade
detectar defeitos internos como descontinuidades, poros, inclusbes e vazios
(ANDREUCCI, 2003). Ao atravessar o material, uma onda ultrassénica € capaz
de expressar informacgdes sobre caracteristicas elasticas macroscopicas, porém
ela também possibilita obter informacfes a respeito da microestrutura da
amostra analisada. Até mesmo a integridade estrutural pode ser avaliada com
elevada precisao e sensibilidade. Métodos de detec¢do com ultrassom tém cada
vez mais sido difundidos como uma ferramenta de grande poder em inspecdes
internas nao invasivas e sub superficiais. (HU el al. 2018). Qualquer ensaio ndo
destrutivo possibilita aumentar a confiabilidade no uso dos materiais, pecas ou
equipamentos que necessitem de um elevado desempenho (ANDREUCCI,
2003).

Quando a frente de uma onda sonora (longitudinal ou transversal)
atravessa um meio e encontra uma interface, uma fracao da energia da onda é
refletida e outra porcao é transmitida. As proporcdes de reflexdo e transmisséo
sdo regidas pela impedancia acustica especifica dos materiais (OLYMPUS,
2019; HOCHE et al. 2013). A impedancia acustica é calculada multiplicando-se
a velocidade do som pela densidade do material. Os aparelhos de ultrassom
contemporaneos usualmente capturam um tipo de onda e em sequéncia
processam varias funcdes de analise e medicao, valendo-se de processamento

de sinal digital para estabilidade e preciséo dos parametros (OLYMPUS, 2019).

Quando o transdutor é pressionado contra a superficie do material de
analise, caso exista uma descontinuidade, algumas ondas sonoras séo refletidas
enquanto que outras seguem através do meio em dire¢do a face oposta. Os
transdutores ultrassénicos planos foram projetados para se acoplarem
corretamente com a superficie do material a ser avaliado, porém o ar, sendo um
outro meio de propagacdo, atrapalha essa interface provocando reflexo de
energia acustica e deformacdes da onda. Para se obter resultados confiaveis e
eliminar essa interferéncia do ar é necessario o uso de acoplantes em forma de
gel ou 4gua na mediacdo. Uma grande quantidade de material acoplante
também nédo é recomendada, pois interfere reduzindo a transmissao de energia
em torno de 80% (HU el al. 2018).
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No sistema de pulso-eco o cabecote ultrassénico deve manter-se em
posicdo perpendicular com a superficie da peca para que ocorra uma elevada
transmissdo da energia refletiva. Caso esse posicionamento esteja sem
conformidade, o sinal pode se dispersar e nao voltar ao transdutor (ZHU et al.
2015).

O ultrassom pode ser ensaiado através de diferentes técnicas. Entre
essas técnicas, destacam-se 0os métodos pulso-eco ou impulso-eco. O ultrassom
foi concebido para detectar defeitos em materiais metalicos. Atualmente também
é utilizada em materiais policristalinos, polimeros, ligas metélicas e compadsitos
(KOHLHAUSER e HELLMICH, 2013). E uma técnica que utiliza apenas um
cabecote acoplado em uma das faces do material com funcéo de emitir e receber
as ondas ultrassénicas que viajam através do material. (ANDREUCCI, 2003). Ja
na primeira interface entre o material acoplante e material ensaiado, uma parcela
das ondas sonoras é refletida enquanto que outra fragdo continua viajando
através do meio. O cabecote ou transdutor ultrassbnico deve ser ajustado
perpendicularmente a face do objeto a ser analisado, a fim de que se obtenha
uma alta transmissdo da energia refletida, e para que n&o ocorra um
espalhamento do sinal. (ZHU et al. 2015). Na FIG. 2.6, pode-se observar o

meétodo pulso eco, com diferentes respostas em funcéo da reflexao.

Transdutor Tela do Aparelho Eriﬁii?:tti-rou
J{lpe*"icie da Superficie 1 (=1)
amostra T £ Superficie 3 [s3)
ey I
i 'I — —+ Amostra
/// : ;"r(//r"{ I =1 Superficie 2

Desenho Esquematico do Ultrassom (s2)

FIG. 2.6 Esquema do método pulso eco. Sl reflexdo daondanainterface com
o acoplante, S2 reflexdo do fundo da peca e S3 reflexdo em funcédo da
descontinuidade. Adaptado de (Andreucci, 2003)

Ao viajar dentro de um material, as ondas sénicas provocam um pressao
variavel nas particulas do meio, ajustando-se a frequéncia da onda incidente.

Consequentemente, alteragfes na densidade também promovem variacdes nas
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velocidades de cisalhamento longitudinal e na onda superficial. Todo esse
processo influencia na determinacgéo das propriedades elasticas. Particulas com
diferentes dimensdes provocam dispersao e possibilitam avaliar a microestrutura

em funcéo da frequéncia da atenuacao do ultrassom (SWAB, 2005).

De um modo geral, em funcdo da utilizacdo os fabricantes de materiais
poliméricos levam em consideracao as caracteristicas acusticas do material, pois
essas propriedades possam influenciar os resultados dos testes ultrassénicos.
Diversas pesquisas e estudos apontam valores divergentes nas velocidades de
propagacao sonora de um mesmo material. O polietileno € um material que, por
exemplo, é classificado principalmente em funcdo de sua densidade, massa
molecular, condicdes de processamento e alinhamento das cadeias. Estas
caracteristicas possibilitam a essa classe de polimero apresentar diferentes
valores na velocidade acustica (GINZEL et al. 2015). A TAB 2.6 apresenta

diferentes valores encontrados on-line da velocidade sonica no polietileno.

TAB 2.6 Velocidade do som no polietileno.

Fontes on line Velocidade

informada
(m/s)

www.KavelLaby.NPL.co.uk 2100-2400
https://www.engineeringtoolbox.com/sound-speed-solids- 1950

d 713.html

www.therm-a-guard.com 2210

https://www.olympus-ims.com/pt/ndt-tutorials/thickness- 2080-2460

gage/appendices-velocities/
www.ONDT.com (materials properties) 2460
www.nde-ed.org/generalResource/Materialproperties/UT/ut 2670
matlprop plastics.htm

Ultrassom de alta frequéncia e imagens radiograficas com raios X, que
utilizam o principio da interacdo dos raios gerados com a matéria, sdo ensaios
ndo destrutivos que podem localizar e identificar defeitos na ordem de microns
dentro de uma protecao balistica ceramica. As vantagens do ultrassom residem
no fato de ser um método rapido, que ndo necessita de preparagdo da amostra
(SWAB, 2005). E importante ressaltar, como afirma (GENOV, 2012), que a

capacidade de uma blindagem né&o pode ser avaliada por um ensaio destrutivo,
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http://www.nde-ed.org/generalResource/Materialproperties/UT/ut

embora essas técnicas sejam cada vez mais adaptadas a qualificar os materiais

de protecéo.

ZHU et al., (2015) investigaram, através da técnica de ultrassom, a
integridade estrutural de dois diferentes termoplésticos usualmente utilizados em
dutos, o polietileno de alta densidade e o PVC. Porosidades, trincas, perda de
massa e vazios foram examinados com a finalidade de validar o processo e
mensurar a qualidade dos equipamentos utilizados. Foi comprovado que a
metodologia empregada da amplitude de reflexdo foi capaz de localizar
precisamente trincas de geometria e dimensdes variaveis comprovando que a
utilizacdo do ultrassom € um procedimento apropriado na inspecao de pecas
plasticas. Essa afirmacdo é corroborada no trabalho de (ZHANG et al. 2017)
onde o ensaio de ultrassom foi usado em placas de polietileno para quantificar a
evolucéo dos defeitos gerados por deformacéo.

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

No presente trabalho foram estudados compdsitos com matriz polimérica
de polietileno de baixa densidade (PEBD) como matriz e materiais ceramicos de
alumina (Al203) e carbeto de boro (B4C) como intuito de aumentar a dureza para
fragmentacao e eroséo dos projéteis.

3.1.1 POLIMERO

O material polimérico utilizado foi o polietileno de baixa densidade da
empresa Resinpdé modelo RP 0065-000, processado como recebido. A FIG. 3.1
exibe imagens do termoplastico obtidas através do microscoépio eletrénico de
varredura (MEV) do Instituto Militar de Engenharia, modelo Quanta FEG-250 da
FEI com magnificacdo de 100 X. Ja as principais propriedades do PEBD, sao

apresentadas na TAB. 3.1.
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FIG.3.1 PEBD modelo RP 0065-000, Aumento 100 X

TAB. 3.1 Propriedades do polietileno de baixa densidade (RP 0065-000/XX-Y)
fornecido pelo fabricante (Resinpd)

Propriedades Unidades Método Valores Tipicos
indice de Fluidez (190°C / 2,16 Kg) g/10 min  ASTM D 1238 5
Densidade g/lcm?® ASTM D 792 0,937
Alongamento no Escoamento % ASTM D 638 13
Alongamento na Ruptura % ASTM D 638 1.000
Resisténcia a Tracdo no Escoamento MPa ASTM D 638 20

Velocidade de teste: 50 mm/min.

3.1.2 CERAMICAS

No presente trabalho, foram utilizadas dois tipos de materiais ceramicos,
a alumina (Al203), alundum RR (A-620) 60 Mesh, dureza Moh 9,25 do fabricante
(Fisher Scientific Co), sinterizada em tamanho micrométrico, e o carbeto de boro
constituido de nanoparticulas com dimensdes de aproximadamente 40 nm de
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diametro, adquirido da empresa Sky Spring Nanomaterials, Inc., Estados Unidos
da América (USA). Ambos disponiveis no Laboratorio de Materiais Ceramicos do
IME.

A FIG. 3.2 apresenta uma imagem com Aumento de 100 X da alumina
obtida através do MEV modelo Quanta FEG-250 da FEI (IME).

FIG. 3.2 Imagem de Al;Os. Aumento de 100 X

A FIG. 3.3 apresenta imagens do carbeto de boro, obtidas através do
microscopio eletrdénico de transmissao (MET) JEM-2010, da JEOL (IME). A TAB.

3.2 mostra as principais propriedades do B4C

FIG. 3.3 B4C. Retirado de (LIMA JUNIOR, 2017)
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TAB. 3.2 Principais propriedades do carbeto de boro nanométrico. Valores de

acordo com o site da skyspring Nanomaterials , Inc.

Propriedade Valor caracteristico
Aparéncia P preto
Densidade a granel 0,10 g/cm?®
Geometria Nanoparticulas hexagonais
Pureza 99%
Superficie especifica > 42 m,lg
Tamanho de particula 50 nm

Com o objetivo de verificar as modificacdes estruturais e possiveis
alteracdes fisico quimicas provocadas pela dispersdo das particulas ceramicas
na matriz polimérica, bem como a resposta dos corpos de prova na interacédo
com projéteis disparados por arma de fogo, foram realizadas diferentes técnicas
de caracterizacdo, além de ensaios térmicos e mecanicos (estaticos e

dindmicos).

3.2 METODOS

3.3 PREPARACAO DOS COMPOSITOS

Nesta pesquisa foram processados: o PEBD puro, como grupo controle;
dois diferentes tipos de compdésitos de PEBD com particulas micrométricas de
alumina; e PEBD com particulas micrométricas de alumina e nanoparticulas de
carbeto de boro, ambos com variacbes na proporcdo ceramica. A matriz
polimérica foi usada na forma de p6 para proporcionar uma melhor dispersao
junto as particulas ceramicas e a nomenclatura utilizada foi determinada como
A00. Os compositos foram identificados com a letra A (alumina) e ACB (alumina
e carbeto de boro) seguida do percentual ceramico. As TAB. 3.3 e 34
exemplificam essa codificagdo. Os percentuais em peso de Al203 iniciaram em
70% e foram sendo incrementados em 5% até o maximo de 90%. Ja o carbeto
de boro foi adicionado na proporgédo de 1%, pois utilizando como referéncia a
pesquisa de (LIMA JUNIOR, 2017) que adicionou o B4C ao polietileno de ultra
alto peso molecular esse percentual foi o valor que apresentou melhor resposta

aos ensaios balisticos.
58



TAB. 3.3 Identificacdo do PEBD e dos compdésitos com PEBD + Al,O3

Composicao Identificacéo Percentual Ceramico
PEBD AQ00 0%
A70 70% Al203
AT75 75% Al203
PEBD + Al203 A 80 80% Al203
A 85 85% Al203
A 90 90% Al203

TAB. 3.4 Identificagdo dos compositos com PEBD + Al;O3 + B4C

Composigéo Identificacao Percentual Ceramico
ACB 70 70% Al203+ 1% de B4C
ACB 75 75% Al203+ 1% de B4C
PEBD + Al203 + B4C ACB 80 80% Al203+ 1% de B4C
ACB 85 85% Al203+ 1% de B4C
ACB 90 90% Al203+ 1% de B4C

3.3.1 PROCESSO DE MISTURA

As massas do PEBD foram determinadas com o auxilio de uma balanca
de precisao Pluris 6/15 da Filizola (IME). J& as massas das particulas ceramicas
de alumina e do carbeto de boro foram obtidas com a utilizacdo de uma balanca
de precisdo AG-200 Gehaka (IME). Com a finalidade de facilitar a dispersao das
cargas na matriz do polietileno e obter uma mistura mais homogénea além de
evitar aglomeragdo das nanoparticulas, o composito foi misturado
mecanicamente, no agitador mecanico do laboratério de materiais ceramicos do

IME por 10 minutos.
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3.4 PROCESSAMENTO DOS COMPOSITOS

Em fungdo do tipo de compdsito a ser processado, esse trabalho de
pesquisa utilizou a prensagem a quente como meétodo de fabricagcdo das
amostras. A montagem para a manufatura dos corpos de prova foi realizada com
duas placas de aco de 100mm x100mm x 1 mm de espessura, com duas folhas
guadradas de teflon com as mesmas dimensodes da placa de aco, usadas como
antiaderentes, apoiadas entre as placas de aco e as faces superior e inferior de

uma matriz de aluminio.

De acordo com o tipo de material desejado no corpo de prova, tanto o
PEBD puro como os compdsitos na forma de pos foram colocados dentro da
matriz metalica. A geometria dos corpos de prova variou de acordo com o0 ensaio
desejado. A FIG. 3.4 exibe o processo de montagem com todos 0s componentes.
O conjunto apoés toda essa preparacao foi colocado na prensa hidraulica com
aguecimento SL-11 marca Solab do IME, onde as placas de aquecimento da
prensa foram ajustadas a temperatura de 270 °C, em funcao da troca de calor e
espessura da amostra. Apés todo esse procedimento, o conjunto foi prensado
com uma pressdo de 3 toneladas. Cada material processado permaneceu no
molde por um tempo total de 12 minutos e o conjunto sofreu consecutivos
aumentos de carga além de sucessivas degaseificacdes por minuto, que tiveram
como finalidade liberar volateis, atenuar tensfes internas, evitar possiveis

porosidades e trincas.
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FIG. 3.4 Montagem do molde para confec¢do dos corpos de prova

A FIG. 3.5 expressa 0 aumento da pressao em fungéo do tempo. A etapa
final do processamento foi um resfriamento por 90 minutos, sob pressdo de 5
toneladas na prensa hidraulica EVA (IME), tipo 15 — Augusto Salgado da Silva,

com as placas mantidas na temperatura ambiente.
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FIG. 3.5 Grafico for¢ca x tempo da compresséo a quente

3.4.1 TIPOS E DIMENSIONAMENTO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de prova (CPs) para os ensaios balistico, de densidade, de
dureza, de ultrassom e radiografia foram processados no formato de disco com
dimensdes de 51 mm de diametro por 15 mm de espessura. J4 0s corpos de
prova para os ensaios de impacto foram moldados nas dimensdes de 12,7mm
X5 mm x 127 mm, previstas na norma ASTM D6110 (2018).

Para os ensaios de tracdo, os CPs foram fabricados de acordo com a
norma (ASTM D638, 2014) Tipo IV. As dimensdes e a forma do CP estéo
especificadas na FIG. 3.6. O Tipo IV foi escolhido em funcdo da norma
especificar que esse modelo é o mais indicado quando sdo necessarias

comparacoes diretas entre materiais em diferentes casos de rigidez.
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FIG.3.6 Dimensfes e geometria dos corpos de prova para 0s ensaios de tracao.
Adaptado de (ASTM D638, 2014)

Para o0s ensaios de compressdo, 0s corpos de prova foram
confeccionados de acordo com a norma (ASTM D695, 2015). Dois moldes, um
de teflon e outro de aluminio, foram utilizados e ndo proporcionaram pecas de

boa qualidade. A FIG. 3.7 exibe esses moldes e as pecas por eles gerados.

FIG.3.7 a) molde de teflon e b) molde de aluminio usados na confecc¢ao

Diante do exposto, foi realizada a tentativa de utilizar um novo molde de
aluminio cilindrico com diametro externo de 50 mm, didmetro interno de 12,7 mm
e altura de 50 mm. Essa nova ferramenta, assim como as anteriores, nao foi
capaz de obter pecas sem porosidade, pois também reteve o ar no seu interior.

A FIG. 3.8 mostra duas pegas com vazios internos.
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FIG. 3.8 Corpos de prova de compressao com vazios internos

Para obter pecas sem porosidade e retirar totalmente o ar do molde, foi
implementado um pistdo cilindrico com diametro de 12,7mm. Esse cilindro foi
capaz de retirar o ar do molde. Os corpos de prova foram obtidos com medida
de comprimento com dimens&o de 40mm. Esse valor € superior ao que a norma
indica (25,4mm). Para conseguir colocar os corpos de prova na medida
normalizada, as pecas foram usinadas no torno mecanico. A FIG. 3.9 apresenta

as pecas sendo usinadas.

FIG. 3.9 Corpos de prova para ensaio de compressao usinados no torno
mecanico
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3.5 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Esse trabalho de pesquisa tem como propésito avaliar eventos dindmicos
ou seja, a resposta dos materiais aos impactos produzidos por projéteis através
de ensaios balisticos. Para aumentar o conhecimento dos resultados obtidos,
também €& importante conhecer as modificagcdes ocorridas nas propriedades
mecanicas em baixas taxas de deformacao. O ensaio de densidade foi realizado
com objetivo de quantificar as porosidades e a absor¢éo de agua do PEBD e dos
compositos. As propriedades térmicas dos materiais foram avaliadas através do
ensaio de DSC, os ensaios nao destrutivos de radiografia e ultrassom foram
utilizados com a finalidade de proporcionarem novas alternativas de estudo da
interagdo das particulas e o ensaio de flamabilidade foi realizado com o propdsito
de avaliar as condicbes dos compadsitos em suportar calor, visto que este é um

dos requisitos dos coletes balisticos.

3.5 DENSIDADE

A densidade das amostras foi verificada através do ensaio de Arquimedes
de acordo com a norma ABNT NBR 16661-17. A primeira pesagem foi realizada
nos corpos-de-prova a seco. Em seguida as pecas foram imersas em agua
destilada em ebulicdo por 1 h. Apds esse tempo, os CPs foram retirados,
resfriados e as medi¢cBes do peso saturado e do peso imerso foram realizadas.
Os equipamentos usados para verificar as massas foram as balancas AG-200
Gehaka (IME) e a balancga Pluris 6/15 da Filizola do laboratorio de materiais

ceramicos do IME.

Através de todo esse processo, algumas propriedades dos corpos de
prova foram calculadas, como: a densidade tedrica (d), a porosidade aparente
(pa), a densidade da massa aparente (dma) e a absorgéo de agua (a). A escolha
dessas propriedades ocorreu em funcdo da porosidade aparente proporcionar
uma visdo quantitativa dos poros existentes no material. Os poros abertos na
superficie podem afetar a resisténcia mecanica do compaésito, pois geralmente

fraturas séo originadas em descontinuidades superficiais. Embora a absorc¢éo de
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agua do polietileno na maioria das literaturas seja aproximadamente nula, essa
propriedade foi calculada com a finalidade de comprovar se realmente esse valor
€ praticamente inexistente, pois essa caracteristica € um fator relevante no

projeto de um material com funcdes de protecéo balistica.

3.6 DUREZA

A dureza dos materiais poliméricos varia consideravelmente e tem como
escalas mais usuais os métodos Rockwell e Shore. Neste trabalho foi usada a
escala Shore D (HANDBOOK, 2000).

O ensaio foi realizado de acordo com a norma (ASTM D 2240, 2015), na
temperatura ambiente de 28° C, utilizando como equipamento um durémetro
Shore D digital, modelo TH 210 da empresa Panambra. As medi¢cdes foram
obtidas apés a estabilizacdo do indicador do aparelho. Foram utilizadas duas
amostras com dez medi¢cdes em cada uma, totalizando 20 medicfes para cada
um dos onze conjuntos de materiais, (PEBD puro, PEBD + Al2Os e PEBD + Al203
+ B4C), para determinar o valor final de cada grupo de materiais foram obtidas
meédias aritméticas das 20 medicbes. As medicdes podem ser verificadas no

Apéndice 1.

3.7 FLAMABILIDADE

Para o ensaio de flamabilidade, foram adotados os padrbes da norma
(ASTM D635, 2018). As amostras foram ensaiadas com as dimensdes
normalizadas, na temperatura ambiente. A FIG. 3.10 apresenta o conjunto com

cinco corpos de prova de cada grupo de materiais separados antes do ensaio.
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FIG. 3.10 Grupo de materiais separados para o ensaio de flamabilidade

Os corpos de prova foram marcados com duas linhas distantes 25 mm de
cada extremidade, presos com a base inclinada a 45° em relagdo a horizontal,
como pode ser observado na FIG. 3.11 e mantidos a uma distancia constante de
10 mm da fonte de calor. Apos a queima do material iniciando entre a face dos
corpos de prova e a primeira linha, o tempo de combustao foi aferido com um
cronémetro a partir do momento que as chamas atingiram a primeira marcacao

e finalizado quando essas chamas alcancaram a segunda marcacéao.

FIG. 3.11 Dispositivo de queima para o ensaio de flamabilidade.

67



3.8 ENSAIO DE TRACAO

O ensaio de tracdo foi realizado na maquina universal de ensaios
controlada por computador fabricante Shijin modelo WDW-100F, do Instituto
Federal do Rio de Janeiro (IFRJ) campus Paracambi, com célula de carga de 10
kN. Os ensaios foram realizados de acordo com os parametros especificados
pela norma (ASTM D 638, 2014). Os corpos de provas usados foram do tipo IV.
A velocidade usada foi o valor minimo especificado pela norma (5 mm/min). Na

FIG. 3.12 é ilustrado o corpo de provas sendo tracionado na maquina de ensaios.

FIG. 3.12 Corpo de prova sendo tracionado na maquina de ensaios

3.9 ENSAIO DE IMPACTO CHARPY

Para afericdo das energias obtidas nos ensaios de impacto, foi utilizado
um péndulo de impacto Charpy, modelo PAN 300J do fabricante Pantec. Os
corpos de prova foram moldados nas dimensdes especificados na Norma (ASTM
D6110, 2018).

Os entalhes foram usinados na brochadeira fabricante Pantec. Na FIG.
3.13 é possivel observar as maquinas utilizadas na confeccéo do entalhe dos

CPs e o péndulo usado no ensaio de impacto.
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FIG. 3.13 (a) Péndulo de impacto Charpy. (b) Brochadeira (c) centralizagdo do CP
na brochadeira

3.10 ENSAIO DE COMPRESSAO

Os ensaios de compressao foram realizados no Laboratério de Ensaios
Destrutivos do Instituto Federal do Rio de Janeiro, Campus Paracambi, obtido
em uma maquina de ensaios universal monitorada por meio de computador do
fabricante chinés Shijin, modelo WDW-100F, com célula de carga de 10 kN. Os
ensaios foram realizados de acordo com os critérios adotados pela norma (ASTM
D695, 2015), na temperatura ambiente. A velocidade adotada no ensaio foi de

1,3 mm/min.
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3.11 ENSAIO RADIOGRAFICO

Para verificar as heterogeneidades das amostras em funcao do material
polimérico e das variacdes dos percentuais ceramicos de Al203 e B4C, foram
realizados ensaios radiograficos, no bunker da empresa Arctest em Macaé. Duas
radiacdes ionizantes diferentes foram usadas: raios X e raios gama (Iridio -192).
Os parametros utilizados nos ensaios com raios X foram: tenséo de 5KV, 3 mA
e tempos de exposicdo entre 1 e 3 minutos. JA na gamagrafia, o tempo de
exposicao a radiacao foi de 10 minutos, com valor de intensidade da radiacéo de
40 Curie. Para manter um registro definitivo dos ensaios, ap0s o processo de

radiografia, todos os filmes foram digitalizados.

3.12 ULTRASSOM

As medic¢6es foram realizadas no Laboratorio de Ensaios N&o Destrutivos
do IFRJ Campus Paracambi. A temperatura ambiente durante os ensaios foi de
22°C. O instrumento utilizado foi um Equipamento de Ultrassom Digital, da marca
Olympus, modelo EPOCH 600 — “Digital Ultrasonic Flaw Detector” (conforme

requisitos normativos da norma EN 12668-1) mostrado na FIG. 3.14.

FIG. 3.14 Aparelho usado nas medi¢8es ultrassdnicas
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As especificacdes técnicas usadas foram: faixa de calibracdo automatica
da velocidade do pulso de 635 m/s a 15240 m/s; e faixa de calibracdo automéatica
da espessura de 3,35 mm a 13405 mm a 5900 m/s. Os acessorios utilizados
foram um transdutor reto, duplo cristal, com frequéncia 4,0 MHz e diametro 10

mm, como pode ser verificado na FIG. 3.15 e um acoplante de 6leo mineral).

"

" ’

FIG. 3.15 Cabecote usado no processo de medicao ultrassdnica

As medicbes foram realizadas nos dois conjuntos de amostras com
diferentes composicdes. A condicao de referéncia foi realizada utilizando-se as
amostras PEBD (sem adi¢des de Al203), com o transdutor normal acoplado na
superficie da amostra, e ajustando-se o equipamento ao ganho de 74,0 dB, de
forma a obter-se a leitura do segundo pulso (“segundo pulo”), com leitura
correspondendo a aproximadamente 60% da tela na leitura A-Scan. Nessa
condicdo, foram utilizados os recursos de calibracdo automatica do
equipamento, para a espessura conhecida da amostra (por exemplo: 15,0 mm),
em um mesmo ponto de medi¢do sobre a superficie da mesma. O sistema de
calibracdo automatica do equipamento utilizado mede, com resolucdo de
microssegundos (10 s), o tempo entre a emissdo e a recepcdo do pulso
ultrassonico e entdo, calcula a velocidade de propagacdo daquela onda
mecanica no material examinado, utilizando essa espessura conhecida. Foram
realizadas, no minimo, 20 leituras, no mesmo ponto de emissdo do pulso
ultrassénico, em cada uma das amostras, de todos os conjuntos (PEBD,
PEBD+AI20Os, PEBD+AI203+B4C).
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3.13 IMPEDANCIA ACUSTICA

De um modo geral a dureza das ceramicas é superior aos acos. Essa
elevada rigidez também aumenta a impedancia acustica prejudicando a onda
supersonica que caminha ao longo do comprimento do projétil. Ceramicas com
alta impedancia acustica sdo capazes de ter um bom rendimento provocando
falhas nos projéteis. A impedancia acustica dos materiais foi calculada de acordo

coma Eg. 3.1

Z=pXxc (3.1)

Onde: Z = impedancia acustica (kg/m?/s)
p = densidade calculada (g/cm3).

¢ = velocidade do som (m/s).

3.14 ENSAIO DE CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

A andlise térmica por calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi
realizada no equipamento do IME, modelo DSC 404 F1 Pegasus da empresa
NETZSCH. Amostras de cada um dos grupos analisados nesta tese foram
pesadas com massa variando em torno de 20mg, colocadas em cadinhos de
aluminio e submetidas a dois aquecimentos que variaram de uma temperatura
minima de 20°C até uma temperatura maxima de 200°C, com taxa de
aguecimento de 10°C/min e atmosfera de Nitrogénio com vazao de 70 ml/min.
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Através dos graficos gerados pelo programa Proteus®, foi possivel
interpretar as analises de DSC, (FIG. 3.16). A temperatura de inicio de fusédo
cristalina (T Onset); temperatura maxima (T peak), ponto superior da curva, que
representa a maxima liberacéo de energia determinada em fungcéo do tamanho
das cadeias moleculares; a entalpia de fusdo; e a cristalinidade, foram
determinados nos dois aquecimentos.

O percentual de cristalinidade foi calculado, de acordo com a Eq. 3.2.
Essa expressdo teve seus valores corrigidos para excluir as massas dos
materiais ceramicos Al203 e B4C, considerando apenas o material polimérico no
calculo da cristalinidade e o valor tedrico para o padréo de entalpia de fusdo do
PEBD 100% cristalino extraido do programa, que foi de 293 J/g.

DSC /(mW/mg)
1. Peak: 1328 °C
2 exo

) 24°
Onset*: 1183 °C eé‘.(. »-'13 43¢

Area: 100.8 Jig

X 1 Aquecimento  ['2]
Ny, O S e -

Onset: 1228°C  F——

0.8 N, i

0.6 1 : i ot
7 : = Area: 98.79 Jig

04 - T 3 2 Aguecimento

40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temperature /°C

FIG. 3.16 Grafico com analise térmica de DSC do PEBD

Main 201909160927 User User

H (3.1)

Onde: ¢ = Cristalinidade
H = entalpia J/g.
Ahf = Constante 293 J/g.
3 = % de Al20s.
C= % deB4C.
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3.15 ENSAIOS BALISTICOS

3.15.1 ENSAIO BALISTICO COM PROJETEIS .22 LR

Os ensaios balisticos com projéteis .22LR, utilizaram um provete de ar
comprimido do fabricante Gunpower modelo SSS, com dois cilindros
comunicantes, com capacidades de 0,5L e 6L, com pressao estabelecida em
280 bar e projétil de chumbo tipo .22 LR com massas variando em torno de 3,3
g e temperatura ambiente de 28°C. A FIG. 3.17 apresenta uma imagem de um

dos projéteis usados.

FIG. 3.17 Imagem do projétil .22LR

Em cada disparo, as velocidades de boca e energia cinética do projétil
foram determinadas com auxilio de um cronégrafo balistico da marca Air Chrony
modelo MK3, com precisdo de 0,15 m/s, posicionado a 10 cm da face superior
do supressor. A distancia entre o provete de ar comprimido e o alvo foi de 5m e
os corpos de prova foram apoiados em uma placa de MDF. Na FIG. 3.18 é
possivel observar um CP antes do teste. Um supressor de ruidos foi utilizado
para promover uma maior estabilidade do projétil ao sair do provete, reduzir o
turbilhonamento pela saida dos propelentes, assim como diminuir o ruido.

A profundidade de penetracdo (DOP) foi medida com um paquimetro, a
partir da superficie do compdsito até a ponta do projétil, como pode ser
observado no esquema da FIG. 3.19. Este tipo de teste, especialmente em
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munic¢des ogivais (geometria usada nesta tese), depende do material do alvo, do
projétil e da velocidade de impacto (CARLUCCI e JACOBSON, 2008).

FIG.3.18 Corpo de prova apoiado numa placa de MDF antes do ensaio balistico

FIG. 3.19 1 - Corpo de prova. 2 — Projétil. 3 - Placa de MDF. 4 — Profundidade de
penetracdo (DOP)
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3.15.2 ENSAIOS BALISTICO COM PROJETEIS 7.62

O ensaio balistico foi realizado com projéteis 7,62mm x 51mm, no Centro
de Avaliacdes do Exército (CAEX). A FIG. 3.20 exibe um dos projéteis usados no

Ensaio.

FIG. 3.20 Imagem do projétil 7.62 mm

Os corpos de prova testados foram discos de PEBD, compdésitos de PEBD
+ Al20s3 e PEBD + Al203 + B4C em diferentes percentuais ceramicos, que foram
colados com um adesivo comercial de poliuretano entre duas placas de aramida
com a mesma espessura e apoiados em uma placa quadrada de 100mm X
100mm x espessura de 5 mm de aluminio balistico como pode ser observado na
FIG. 3.21.

A espessura do adesivo e o procedimento de colagem em todos 0s corpos
de prova foram realizados de modo semelhante, com esta espessura sendo a
menor possivel, para reduzir sua influéncia no resultado final e ser melhor
espalhada em ambas superficies a serem unidas.

Os ensaios balisticos utilizaram muni¢cdo 7,62mm, com 0s projéteis
viajando com uma velocidade média de 823 m/s. Todas as amostras foram
submetidas a apenas um disparo, sem anteparo e posicionadas a uma distancia
de 15 metros da boca do provete.
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Placa de

aluminio Aramida

FIG. 3.21 Corpo de prova usado no ensaio balistico com projéteis 7,62 mm

Andlises macroscoépica e microscopica foram realizadas para entender
0s mecanismos de falha. A FIG. 3.22 exibe a montagem do conjunto antes do

ensaio.

FIG.3.22 Conjunto submetido ao ensaio balistico com projéteis 7,62mm no CAEx
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3.16 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As imagens de microscopia foram realizadas com auxilio de trés tipos
diferentes de microscopios. Os projéteis tiveram suas imagens obtidas através
de um microscopio 6ptico (MO) Marca Olympus, modelo SZX16. As imagens do
PEBD, do B4C, da Al203 e das falhas provocadas pelos disparos realizados com
muni¢des 7,62 mm foram obtidas com um MEV Quanta FEG-250 (IME), com
uma tenséo de aceleracéo de 675 V e com magnificagdes na ordem de 50 a 200
X. As imagens dos compasitos de PEBD + Al203 e PEBD + Al203 + B4C, além
dos danos provocados pelos disparos efetuados com municdo .22LR, foram
obtidas com auxilio de um MEV de bancada modelo TM3000 da Hitachi do
Instituto Federal do Rio de Janeiro. Para tais andlises foi adotada a voltagem de

aceleracdo de 15 kV. As amostras ndo foram recobertas.

3.17 DIFRACAO DE RAIOS X

As difracdes de raios X (DRX) das onze amostras representantes de cada
um dos grupos de materiais pesquisados nessa tese foram obtidas através do
Difratbmetro de Raios X da empresa PANalytical, modelo X’Pert PRO MRD do
laboratério de Difrac6es de raios X do IME.

Os testes foram gerados na configuracdo foco linha, com o auxilio do
software X’Pert Data Collector, versao 2.2j, de 2010 usado para inserir as
caracteristicas de trabalho do equipamento. A TAB. 3.5 exibe os diversos
parametros instrumentais usados nos ensaios para confec¢cao dos difratogramas
das amostras. A técnica foi utilizada para determinar o tamanho médio de
cristalitos das particulas de alumina e das nanoparticulas de carbeto de boro. O
refinamento dos resultados foi conseguido usando o método de Rietveld do
software TOPAS - Academic versao 4.1.
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TAB. 3.5 Parametros instrumentais usados no DRX

PARAMETROS VALORES
Radiacéo Co (A1 =1,789010 A)
Filtro Fe
Voltagem do tubo 40 kV
Corrente do tubo 40 mA
Soller slit 0,04 rad
Mask 5mm
Anti-scatter slit 1/2°
Divergence slit 1/4°
Step size 0,0295°
Time per step 200s
Scan range 10° - 120°

Todos os resultados alcancados no ensaio de difracdo foram tratados
com o auxilio do programa HighScore Plus e as cartas cristalogréficas foram
obtidas através da biblioteca do software e também no sitio crystallography open
database (COD - http://www.crystallography.net).

A Eg. 3.3, conhecida como equacao de Scherrer, representa o calculo
do tamanho do cristalito empregado nesta tese. Essa expressao foi derivada por
Scherrer com base nas suposi¢des dos perfis de linha gaussiana e pequenos
cristais cubicos de tamanho uniforme e também para ampliar os picos de difracdo
de raios-X em cristalitos com pequenas dimensdes (SURYANARAYANA, 1998).

g = Kb 3.2)

o L coso

Onde: B € a largura de pico a meia altura, k € uma constante com valor de 0,94,
A é o comprimento de onda da radiagao utilizada e © é a metade do angulo de

difracéo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DENSIDADE

4.1.1 DENSIDADE TEORICA

A densidade tedrica das amostras foi calculada a partir da regra das
misturas, tendo como referéncia os valores da literatura para o polietilieno de
baixa densidade (0,937 g/cm?3), a alumina (3,95 g/cm?3) e o carbeto de boro (2,52
g/lcm3). As Eq. 4.1, 4.2 exibem as equacdes usadas na determinacdo da
densidade teodrica.

Compésito de PEBD +Al203 (4.2)

p Comp = 47 BEBD W Al203

o PEBD t 5 AI203

Compésito de PEBD + Al203 + B4C 4.2)

1

WPEBD _ WAL203 W B4C
p PEBD 0 Al203 © pB4C

p Comp =

Onde:

p comp- Densidade do compdésito W PEBD — Percentual em peso do PEBD; p
PEBD — Densidade do PEBD; W Al203 — Percentual em peso da alumina; p Al2O3
— Densidade da alumina; W B4C — Percentual em peso do carbeto de boro; p
B4C — Densidade do Carbeto de boro.
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Na Tab. 4.1 e na Fig. 4.1 sdo apresentados os valores e as curvas de

densidade tedrica.

TAB 4.1 Valores de densidade tedrica do PEBD + Al.Osz e PEBD + Al,O3z + B4C

Amostra Densidade Teobrica Amostra Densidade Teobrica
PEBD + Al,O3 (g/cm3) PEBD + Al,Oz + B4C. (g/cm®)
A70 2,01 ACB 70 1,63
A75 2,19 ACB 75 1,81
A 80 2,40 ACB 80 2,04
A 85 2,66 ACB 85 2,32
A 90 2,99 ACB 90 2,70

Densidade Teorica

2.0 4

Densidade (g/cm”)

1.8 —=— PEBD +ALO,
' —e—PEBD + A0, +B,C

Percentual Ceramico

FIG. 4.1 Graficos de densidade tedrica do PEBD + Al.Oz e do PEBD + Al,O3 + B4C

Analisando os dois graficos da densidade teorica € possivel observar que
em funcdo do aumento do percentual ceramico nos compésitos de PEBD + Al203
e PEBD + Al203 + B4C ocorre um aumento gradual da densidade. Os compositos
com carbeto de boro apresentarem densidades menores, variando em torno de
10 a 20% em relagdo aos compodsitos com alumina. Essa condicdo pode ser
atribuida ao pequeno valor (1%) do carbeto de boro ter exercido uma influéncia
no calculo da densidade teorica. No trabalho de (KARAKOC et al. 2018) a

densidade das amostras foi reduzida em torno de 8% com o aumento da
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proporcao de particulas de reforco. Essa reducdo € atribuida em funcdo da

menor densidade das particulas de carbeto de boro.

4.1.2 DENSIDADE CALCULADA

A densidade calculada utilizou como parametros a razao entre o0 peso
da massa seca e o volume das amostras. Os valores usados foram a média entre
as amostras de cada um dos conjuntos. Para a amostra do PEBD sem cargas A
00, a densidade calculada foi de 0,96 g/cm3. Esse valor esta préximo a 0,937
g/cm? (dado constante da TAB. 3.1, fornecida pelo fabricante do material. A FIG.
4.2 e a TAB. 4.2 exibem todos os valores de densidade dos compdsitos

calculados.

TAB. 4.2 Densidade calculada do PEBD + Al,Os; e PEBD + Al,O3 + B4C

Peso | Volume | Densidade Peso | Volume | Densidade
Amostra (9) (cm?®) (cm?®) Amostra | (g) (cm?®) (cm?®)
A 70 65,22 20,41 3,19 ACB 70 | 57,62 24,50 2,35
A 75 74,055 | 27,56 2,69 ACB 75 | 71,19 24,50 2,91
A 80 91,245 | 26,54 3,44 ACB 80 | 82,41 28,58 2,88
A 85 85,61 26,54 3,23 ACB 85 | 85,86 28,58 3,00
A 90 91,98 26,54 3,47 ACB 90 | 80,96 28,58 2,83

Densidade Calculada

2.4 -

E
]
= 2.0 -
L
L=
] 25 -
z
L]
(] 28 -
| —=— PEBD+ ALO,
2.4 —e— PEBD+ A0 +B C
2.2 T T T T T T T T T
7O L] 20 85 50

Percentual Cerdmico

FIG. 4.2 Densidade calculada do PEBD + Al,Osz e PEBD + Al,O3 + B4C.
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Analisando a TAB. 4.2 e a FIG. 4.2 observa-se que o compadsito de PEBD
+ Al203 apresenta uma pequena queda de valor nos percentuais de 75%p e
85%p, enquanto nos percentuais de 70%p, 80%p e 90%p as variagcdes de
densidade demonstram um aumento gradual. No compdsito de PEBD + Al2Os3 +
B4C o0s percentuais extremos (70%p e 90%p) exibem menores valores de
densidade. Essa pequena variacao de densidade entre os diversos percentuais
ceramicos pode ser atribuida ao fato de ndo serem considerados efetivamente
todos os vazios existentes entre as particulas constituintes das amostras
(SAMPAIO e SILVA, 2007). A diferenca entre a densidade tedrica e a densidade
calculada foi observada na pesquisa de (VELEZ et al. 2018) que encontrou uma
reducdo da densidade da matriz, & medida que a quantidade de fibras como
material de reforco foi adicionado. Esse fato foi atribuido a formacédo de uma
fraca interface entre as fases do compadsito, que pode ter contribuido para criar

vazios ou porosidades entre a matriz e o reforgo.

4.2 POROSIDADE APARENTE

Para o calculo da porosidade aparente foram usados os valores da Norma
(ASTM D792, 2013) como pode ser verificado na Eq. 4.4. A TAB. 4.3 exibe os
valores da porosidade aparente e a FIG. 4.3 apresenta os graficos da porosidade

aparente.

pa (M) x 100 (%) (4.3)

me liquido x va

Onde
pa - porosidade aparente (%)

mu — massa saturada (g)
ms — massa seca (g)
me — massa especifica (g/cm?3)

va — volume aparente (cm?)

Obs. A massa especifica adotada foi a da agua.
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TAB. 4.3 Porosidade aparente do PEBD + Al.Oz e PEBD + Al;O3 + B4C

Amostra | Porosidade Aparente (%) Amostra Porosidade Aparente (%)
A 70 2,30 ACB 70 1,28
AT75 2,11 ACB 75 2,06
A 80 0,98 ACB 80 0,61
A 85 1,24 ACB 85 2,95
A 90 7,27 ACB 90 10,7
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FIG. 4.3 Porosidade aparente do PEBD + Al,O3; e PEBD + Al, O3 + B4C

Na determinacdo da porosidade aparente € possivel observar que tanto
nos compositos de PEBD + Al203 e PEBD + Al203 + B4C ocorre um valor minimo
em 80%p, e que a partir desse valor, a porosidade aparente volta a crescer até
90%p. Essa influéncia por grandes cargas de reforco especificamente em funcéo
do aumento da area superficial das particulas ceramicas de B4C e aglomeracoes,
também foi observado na pesquisa de (KARAKOC et al. 2018).

Comparando os graficos da FIG. 4.3, observa-se que até 80%p o grupo
com carbeto de boro possui valor de porosidade menor, e que a partir desse
valor a porosidade apresenta valores superiores ao grupo de compdsitos sem

carbeto de boro.
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4.3 ABSORCAO

Para o célculo da absorcao por liquido saturante (agua) foram usados os
termos especificados na Norma (ASTM D792, 2013) como pode ser verificado
na Eq. 4.5. A Tabela 4.4 e a FIG. 4.4 exibem os valores e os graficos da

absorcao.

a = (T=25) x 100 (%) (4.4)

Onde

a — absorcao pelo liquido saturante (%)
mu — massa saturada (g)

ms — massa seca (g)

TAB. 4.4 Absorcéo do PEBD + Al,O3 e PEBD + Al;O3 + B4C

Amostra Absorcéo (%) Amostra Absorcéo (%)
AT70 1,21 ACB 70 0,67
AT75 1,14 ACB 75 1,16
A 80 0,57 ACB 80 0,35
A 85 0,72 ACB 85 1,79
A 90 4,98 ACB 90 7,54
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FIG. 4.4 Absorcéo do PEBD + Al203 e PEBD + Al,Os3 + B4C

A absorcdo de agua exibe menores valores em ambos 0S grupos nos
compositos com 80%p, acima desse percentual os compositos tém maior
capacidade de absorcdo de agua no percentual de 90%p. Comparando os dois
conjuntos, o compoésito de PEBD + Al20s com 70%p e 80%p possui uma maior
absorcdo de &agua, enquanto que os percentuais de 75%p, 85%p e 90%p
demonstram menor absorcdo de agua que os compdésitos de PEBD + Al20s3 +

B4C. O que corroborou com a porosidade das amostras com carbeto de boro.

4.4 DUREZA

A TAB. 4.5 mostra os valores médios das 10 medi¢cdes realizadas da
dureza Shore D no PEBD sem adicao de cargas e nos compoésitos de PEBD com
diferentes teores alumina. A FIG. 4.5 apresenta o grafico de barras.
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TAB 4.5 Resultado do ensaio de dureza Shore D no compdsito de PEBD puro e
com adicao de percentuais de Al,O3

Material PEBD| A70| A75| A80| A85| A90
Média 41 42 41 40 41 31
Desvio Padrao 3.9 65| 46 | 41| 46 | 6,6

Dureza

40

30

Shore D

PEBD ATO ATE A80 ABE ABD
Amostra

FIG. 4.5 Dureza Shore D no PEBD puro e nos compdsitos de PEBD e alumina

A TAB. 4.6 mostra os valores médios da dureza Shore D no PEBD sem
adicao de cargas e nos compadsito de PEBD com alumina e 1% de carbeto de

boro. A FIG. 4.6 apresenta o gréafico de barras.

TAB 4.6 Resultado do ensaio de dureza Shore D no compésito de PEBD puro e
com percentuais de alumina e 1% de carbeto de boro

PEBD | ACB70 | ACB75 | ACB80 | ACB85 | ACB90
41 39 46 44 38 33
3,9 4,6 5,6 4,3 59 7,5
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FIG. 4.6 Dureza Shore D no compdsito de PEBD com alumina e carbeto de boro

O valor de dureza Shore D encontrado nessa pesquisa para o PEBD em
cargas de 40,5 é inferior ao obtido por (GUZMAN e MURILLO, 2014), que foi de
47,20. Em relacdo aos compositos, normalmente as cargas aumentam a dureza
(KHANAM e ALMAADEED, 2015), porém com base nos resultados € possivel
observar que ao se elevar o percentual de alumina nas amostras de PEBD ocorre
um aumento na dureza até o ponto maximo de 70 %. Nos corpos de provas de
PEBD, alumina e carbeto de boro, esse maximo é atingido em 75%. ApoOs esses
picos ocorre uma queda gradual na dureza até o percentual de 90%. Esse
desempenho é similar ao trabalho de (DULEBOVA et al. 2017), em que a adi¢&o
de nanotubos de halloysite no PEBD reduziu a dureza do polimero puro. A
pesquisa de (CHANG, 2015), que analisou o PEBD e o PEBD com anidrido
maleico / montmorilonita com 5%p, verificou um acréscimo na dureza do
composito até o valor de 3%, e acima desse percentual ocorreu uma queda da
dureza. E possivel fazer uma analogia supondo que a afinidade e
compatibilidade entre os materiais ceramicos e o PEBD néo é plausivel e que ao
atingir os percentuais de pico (70 e 75%), a adicdo de material ceramico reduz a

dureza.
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Em percentuais de 70% e 85% de alumina no PEBD, obteve-se medicbes
superiores ao PEBD com mesmos percentuais de alumina, acrescido de carbeto
de boro. Os valores da dureza Shore D no PEBD da literatura variam entre 40 e
50 (COUTINHO et al. 2003; HANDBOOK, 2000 e OMNEXUS, 2019).

Neste trabalho, a média aritmética entre todos os grupos variou entre 31,3
e 45,6, poréem a menor dureza foi medida nos compadsitos com 90% de alumina.
Este fato pode ser atribuido ao elevado teor de cargas aumentando a porosidade
e reduzindo a massa polimérica. As planilhas 7.7 e 7.8 do apéndice 7.1 exibem
todas as medi¢Oes efetuadas.

45 FLAMABILIDADE

Entre as amostras ensaiadas, o grupo com PEBD puro atingiu a menor
média (2,4s) como pode ser verificado nas FIG. 4.7 e 4.8. Esse valor foi
provocado por um processo de combustdo muito rapida, demonstrando que o
material ndo € auto extinguivel. Essa observacdo confirma o que foi obtido por
(ALI et al. 2018). Essa caracteristica também é corroborada na literatura, onde é
possivel verificar que o polietileno faz parte de uma classe de polimeros
altamente inflamaveis que possui um dificil controle de chamas. Sua
decomposicdo é extremamente rapida, com formacédo de elevadas quantidades
de material combustivel. (HANDBOOK, 2000).

Nas FIGs. 4.7 e 4.8 é possivel observar que os compdsitos com cargas
conseguiram tempos de flamabilidade superiores, evidenciando uma maior
capacidade em reter as chamas. Seja qual for o tipo de reforco inorganico,
mesmo que inerte, a capacidade de modificar a resposta dos polimeros, quando
submetidos ao fogo, € atribuida a reducdo da quantidade de produtos
combustiveis, alteracdo da viscosidade e capacidade do material em conduzir o
calor, além de modificacdo nas propriedades termo fisicas (LAOUTID et al.
2009).
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FIG. 4.7 Flamabilidade do PEBD e os compdsitos de PEBD + Al,O3

Nos compdsitos de PEBD + Al203, 0 percentual de 75% de alumina foi
0 que apresentou uma maior média no tempo de propagacao das chamas (8,4s).
Os percentuais com 80%p e 85%p apontaram como média uma reducédo do
tempo de queima de 5,9s e 4,2s, respectivamente. Com 90%, duas pecas néo
conseguiram produzir combustdo do compdsito, enquanto que as demais

amostras demoraram em média 0,33s para extincdo total das chamas.
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FIG. 4.8 Flamabilidade do PEBD e os compdsitos de PEBD + Al,O3+ B4C

Os compdsitos de PEBD + Al203 + B4C com 70%, 75% e 80%
demonstraram um aumento no tempo de combustdo de 4,9 s, 6,2 s e 13,8 s,
respectivamente. Em 85% e 90% ocorreu um decréscimo na retencdo das
chamas com os tempos de 6,3s e 2,6s. Comparando os grupos de PEBD + Al203
e PEBD + Al203+ B4C, é possivel observar que até 75% os compdésitos do
primeiro grupo obtiveram tempos maiores de combustéo, e que partir de 80%
ocorreu uma reducdo no tempo de retardo das chamas. Esse fato pode ser
atribuido as particulas nanométricas de carbeto de boro, que se bem dispersas
dentro de uma matriz polimérica, podem alcancar melhores propriedades em
resistir ao fogo, em funcdo da maior area interfacial entre o polimero e as
nanoparticulas (LAOUTID et al. 2009). A escala nanométrica auxilia o processo
de retencdo de chamas, pois possui menor possibilidade a flamabilidade, além
de reduzir o calor total liberado (COSTA et al. 2007). As TAB 7.3 e 7.4 do

apéndice 7.2 exibem todas as medicdes realizadas.

4.6 IMPACTO

Os resultados obtidos pelo ensaio de impacto demonstraram a

capacidade, tanto do PEBD puro como dos compasitos de PEBD + Al203e PEBD
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+ Al203 + B4C, em absorver energia e possibilitaram compreender de um modo
mais aproximado a real resposta desses materiais quando submetidos a
elevadas taxas de deformacédo. Na TAB 4.7 € possivel observar a média dos
dados referentes ao ensaio do PEBD puro e do compésito de PEBD + Al20s. A

FIG. 4.9 exibe o grafico desses materiais.

TAB. 4.7 Energia de impacto do compdsito PEBD + Al,O3

Amostra Energia (J)
PEBD 10,1
A70 14,6
A75 111
A80 8,7
A85 4.8
A90 2,2
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FIG. 4.9 Ensaio de impacto no compésito PEBD + Al,O3

Analisando-se a TAB. 4.7 e a FIG. 4.9, verifica-se que o PEBD puro
apresenta um valor de energia (10,1 J) situado entre o percentual com 75%p de
alumina (11,1 J) e o valor de 80%p (8,7 J). Considerando-se apenas 0s
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compositos de PEBD + Al20s é possivel comprovar um comportamento
homogéneo, pois a medida que o percentual de alumina é gradualmente
elevado, a capacidade de absorver energia é relativamente reduzida. Pode-se
observar que entre 70%p e 90%p, a energia de impacto sofre uma reducao de
aproximadamente 85%. A deformacdo plastica é o método fundamental da
absorcado de energia e pode ser reduzida a medida que a proporcao de refor¢cos
ceramicos sdo incorporados a matriz polimérica (CHEE et al. 2012). Esse
comportamento de maior fragilidade dos compdésitos é corroborado no trabalho
de (KHANAM e ALMAADEED, 2015; KARAKOGC, et al. 2018). LINS et al., (2018)
descrevem que essa reducao ocorre em fungdo das particulas ceramicas
restringirem o movimento das cadeias poliméricas reduzindo a ductilidade,
provocando uma menor resisténcia a impacto. Esse desempenho também é
confirmado em (AVRRAM e SANJAY, 2011) demonstrando que a baixa adeséo
interfacial entre o material polimérico e os reforcos sao responsaveis por uma
reducdo em algumas propriedades mecanicas, como por exemplo a ductilidade,
a tenséo de ruptura e principalmente a resisténcia ao impacto.

A TAB. 4.8 e a FIG. 4.10 exibem os dados referentes aos PEBD puro e
aos compositos de PEBD + Al2O3 + B4C.

TAB. 4.8 Energia de impacto do compdésito PEBD + Al,Os + B4C

Amostra Energia (J)
PEBD 10,1
ACB 70 4,3
ACB 75 10,3
ACB 80 4,8
ACB 85 4,6
ACB 90 2,2
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FIG. 4.10 Ensaio de impacto no compoésito PEBD + Al;O3 + B4C
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Examinando a TAB 4.8 e a FIG. 4.10, verifica-se que o PEBD puro
expressa uma energia de 10,1 J, muito proxima ao maior valor encontrado entre
0s compositos de PEBD + Al203 + B4C (10,3 J). Esse comportamento como
verificado em (ANOUR et al.,2018), pode ser atribuido ao grande alongamento
demonstrado do PEBD antes de quebrar. Analisando apenas os materiais com
carga desse grupo € possivel observar que até o percentual de 75%p ocorre um
aumento na energia de impacto, e que a partir desse valor, essa energia é
gradativamente reduzida.

Comparando os dois diferentes grupos, observa-se que quase todos
compositos de PEBD + Al203 apresentam maior valor de energia de impacto do
que os compgdsitos de PEBD + Al203 + B4C. Em 70%p (14,6 J e 4,3 J)
respectivamente a diferenca entre as duas amostras € de 71%, e apenas no
percentual de 90%p essa energia € igual (2,2 J). Essas desiguladades podem
ser atribuidas ao que se observa em (ZHANG et al. 2011), onde pequenas
particulas ceramicas (micrométricas) usualmente demonstram melhor eficiéncia
na resisténcia ao impacto que as particulas nanométricas, pois particulas com
essas dimensdes tendem a formar agregados em funcéo da sua alta superficie
e possibilidade de deteriorar a resisténcia ao impacto, ou ainda como observado
por (KRIMSKY et al. 2019), a possibilidade de que trincas pré-existentes nas
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ceramicas avancadas influenciem de maneira negativa na resposta ao ensaio.

As TABs. 7.5 E 7.6 do apéndice 7.3 demonstram todas as medic¢oes realizadas.

4.7 RADIOGRAFIA

Os ensaios radiograficos constituem um dos procedimentos de teste
mais utilizados (LOCKARD, 2015) e seus resultados nesta tese foram realizados
com a finalidade de possibilitar inferir a real compactacdo do PEBD puro e das
particulas cerdmicas nos compositos de PEBD + Al203z e PEBD + Al203 + B4C.
Como descrito por (DWIDEVI et al. 2018), a fungcdo da radiografia e da
gamagrafia sdo idénticas, embora os raios gama sejam usados em menor
escala, principalmente em funcdo da sua grande desvantagem, que é a
probabilidade de danos a saude do usuario em funcdo da manipulacdo dos
materiais durante o ensaio. Entretanto a capacidade de revelar os detalhes
internos dos ensaios com Iridio demonstraram eficiéncia inferior em comparacao
com os testes produzidos com raios X. Esse comportamento ndo é corroborado
pela literatura, pois em (GHOLIZADEH, 2016) observa-se que a gamagrafia é
adequada a pecas espessas, em funcdo do comprimentos de onda dos raios
gama ser mais curto, enquanto que as imagens radiogréaficas tradicionais séo
mais vantajosas quando os detalhes analisados ndo sao grosseiros nem muito
finos. A FIG. 4.11 permite comprovar a diferenca de qualidade entre as duas
imagens. A FIG. 4.12 exibe o resultado da radiografia com raios X de dois
protétipos de polietileno puro sem refor¢cos ceramicos. Através da comparacao
entre as imagens € possivel perceber que a amostra (a) possui uma grande
quantidade defeitos, como vazios ou porosidades internas, em relacdo a amostra

(b). Embora os dois corpos de prova tenham sido moldados com o material na
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forma de pd, é possivel atribuir essas falhas a alguma irregularidade no
processamento do material. Ja as imagens radiogréficas e de gamagrafia de
todos os materiais processados nesse trabalho sdo encontradas no apéndice 7.4.

FIG. 4.11 Radiografias das amostras (a) A70 com Iridio, (b) A70 com raios X

a) b)

FIG. 4.12 Ensaio da amostra A0O a) com Iridio e b) com raios X



4.8 ULTRASSOM

As velocidades do ultrassom no PEBD puro e no PEBD com diferentes
percentuais ceramicos foram verificadas em fungéo do tempo percorrido pela
onda ultrassénica ao longo da espessura das pecas. A FIG. 4.13 apresenta um
exemplo de leitura realizada na tela de equipamento. E possivel observar, nos
detalhes marcados em vermelho, um resultado de medicao de 5706 m/s para a
velocidade do pulso sbénico de uma amostra com 15 mm de espessura. Todos
os valores de velocidade medidos devem ser divididos por dois, pois a leitura foi
realizada utilizando-se a frente da onda do segundo pulso refletido. Esse
procedimento teve como finalidade obter uma melhor precisdo de leitura,
eliminando os ruidos provocados pela grande impedancia acustica proveniente

da disperséo das particulas ceramicas.

Ganho
740dB
Campo
2402

. Retardo

FIG 4.13 Exemplo da tela de medigcao do pulso ultrassdnico

A TAB. 4.9 compara os dados encontrados na literatura como observado
na TAB.2.6 com a média das medi¢cbes do PEBD puro. Através da analise dos
resultados € possivel observar que o valor medido demonstrou ser compativel
com as referéncias bibliograficas. A velocidade da média das medi¢gbes 2705 m/s
estd um pouco superior ao maior valor encontrado na literatura 2670 m/s. Este
resultado, de acordo com (ZHU et al. 2015) pode ser atribuido a uma pequena
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atenuacao da energia sbnica do material. A analise das imagens radiograficas
da FIG. 4.12, confirmam a existéncia de diversas descontinuidades, algumas
com dimensdes relativamente grandes. E presumivel que esses defeitos

reduziram a espessura nos pontos de medicao e influenciaram no resultado final.

TAB. 4.9 Velocidades ultrassonicas do PEBD

PEBD Velocidade ultrassénica (m/s)
Dados da literatura | 1950- 2080-2100-2210-2400-
2210-2460-2670
Média das medicbes 2705

Analisando os valores da TAB. 4.10 e a FIG. 4.14, observa-se a existéncia
de um comportamento ndo homogéneo na resposta ultrassénica dos materiais.
O PEBD sem cargas ceramicas possui velocidade relativamente inferior ao
composto com 90%p de alumina e valores de velocidades superiores em
aproximadamente 10% em comparacdo aos compadsitos com 70%p, 75%p e
85% de Al203 e 5% em relagdo a proporcdo de 80%p de Al20s3. Essa
heterogeneidade pode ser explicada em funcdo dos materiais compdsitos
geralmente serem constituidos de espacos vazios, poros, trincas ou texturas
oriundas do processo de fabricagéo, considerando que o tamanho e as escalas
de textura sejam comparativamente pequenos em relacdo ao comprimento de
onda, a atenuacdo sonora, pode ser compreendida como um processo de
difusdo anisotropica (BASTE,1999). Ou seja, € possivel supor que essa falta de
homogeneidade na velocidade ultrassOnica entre os diversos percentuais

ceramicos tenha relagéo ao processamento por compressao dos compositos.

TAB. 4.10 Velocidades ultrassénicas do PEBD e dos compdsitos PEBD + Al;0O3

Amostra Velocidade do pulso (m/s) Desv. Pad
PEBD 2705 + 146,4
A70 2399 +114,6
A75 2529 +161,5
A80 2694 +208.7
A85 2500 +161
A90 2781 +168,6
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FIG. 4.14 Velocidades ultrass6nicas do PEBD e dos compdésitos PEBD + Al.O3

Confrontando a resposta ultrassénica TAB. 4.10 e a densidade calculada
TAB. 4.2 entre os compositos com PEBD + Al20s, observa-se uma
correspondéncia entre os resultados obtidos nos dois ensaios. As amostras A 90
e A80 possuem os maiores valores de densidade calculada e respectivamente
as maiores velocidades ultrassbnicas. Esse resultado é compativel com o
descrito em (SWAB, 2005), onde variacdes na densidade do material provocam
alteracdes correspondentes nas velocidades das ondas longitudinais.

Como observado por (HOCHE et al. 2013), esse desempenho pode ser
atribuido a existéncia de um coeficiente de reflexdo, que habitualmente
considera a propagacéao das ondas através de uma interface, pois a medida que
cada meio possui caracteristicas intrinsecas, como por exemplo a velocidade do
som, a densidade e atenuacdo sonora, qualquer reducéo de energia durante o
caminho da onda através de um meio é atribuido a essa atenuacgdo. A TAB. 4.11
e a FIG. 4.15 apresentam os dados referentes ao ensaio ultrassénico do PEBD

sem refor¢os cerdmicos e do PEBD + Al203 + B4C.
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TAB. 4.11 Velocidades ultrassénicas do PEBD e PEBD + Al.Oz + B4C

Amostra Velocidade do pulso (m/s) Desv. Pad.
PEBD 2705 + 146,4
ACB70 2088 +174
ACB75 2368 +130
ACB80 2616 +81
ACB85 2641 +123
ACB90 2596 +116
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FIG. 4.15 Velocidades ultrass6nicas do PEBD e dos compdésitos PEBD +
Al,Osz+B4C

Analisando os valores da TAB. 4.11, percebe-se que a amostra do PEBD
sem cargas ceramicas possui uma velocidade ultrassonica superior as demais
amostras com reforcos. Essa performance esta relacionada ao fato do material
puro ser mais homogéneo que os compdsitos, que apresentam um grande
namero de interfaces de reflexao pelas superficies das particulas (cargas) que
compde o material. A velocidade da onda sonora € alterada de acordo com as
propriedades elasticas e a densidade do meio através do qual essas ondas
atravessam (OLYMPUS, 2019).

Comparando todos os compdésitos de PEBD + Al203 + B4C observa-se um
comportamento em que a adicdo de material ceramico eleva a velocidade

ultrassonica, e que somente em 85%p esse aumento ndo ocorre. Correlacionado
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a densidade calculada TAB. 4.2 e as velocidades ultrassonicas TAB. 4.11, nao
€ possivel encontar uma homogeneidade no resultado final. Essa oscilacdo na
resposta provavelmente esti associada ao fato desses compdsitos serem
constituidos de particulas micrométricas e nanométricas, pois de acordo com
(SWAB, 2005) variacdes nas dimensdes das particulas induzem uma dispersao
causada pela dependéncia da atenuacédo do ultrassom. As TAB 7.7 e 7.8 do

apéndice 7.5 exibem todas as medicOes realizadas.

4.9 IMPEDANCIA ACUSTICA

A impedancia acustica do PEBD de 2,87 gcm?/s verificada na TAB. 4.2 é
superior ao valor de 1,79 gcm?/s encontrado em no sitio NDT.net. Analisando os
compositos de PEBD+AI203 e PEBD+AI203+B4C, verifica-se que as particulas
ceramicas aumentaram consideravelmente a impedancia acustica. Esse
comportamento pode ser atribuido a interface matriz ceramica, onde a onda
sonora ndo é totalmente transmitida ou refletida, sendo governada pela
impedancia acustica do meio (HOCHE et al. 2013). Nas amostras com 70%, 80%
e 90% de alumina, a impedancia foi maior que os compaositos com carbeto de
boro, enquanto nos outros percentuais, foi menor. Essa performance nao
corresponde ao observado em (KAUFMANN, 2003) onde a impedancia do
carbeto de boro deveria ser a mais alta, fato que torna nestes termos esse
material como a ceramica mais vantajosa em blindagens balisticas (FISHER,
2011). A ceramica deve possuir uma alta velocidade sonica, para que associada
a impedancia acustica, consiga fragmentar os projéteis de forma eficaz. A TAB
4.12 exibe todos os valores da impedéancia acustica.
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TAB. 4.12 Impedéancia acustica do PEBD, PEBD + Al,Os e PEBD + Al;0O3+B4C

Impedancia Acustica (gcm?/s)

A 00

2,87

A70

7,55

A75

6,25

A80

8,57

A 85

7,11

A 90

9,12

ACB 70

4,90

ACB 75

6,89

ACB 80

7,53

ACB 85

7,92

ACB 90

7,34

4.10 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE VARREDURA (DSC)

A FIG. 4.16 apresenta as curvas da analise por calorimetria de varredura

diferencial (DSC) para o 1° e 2° aquecimentos e resfriamento do PEBD.
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FIG. 4.16 1° e 2° aquecimento e resfriamento do PEBD
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As TABs. 4.13 e 4.14 e a FIG. 4.17 mostram os valores obtidos na andlise

térmica de DSC do primeiro e segundo aquecimento do PEBD e PEBD +Al20s.

TAB. 4.13 1° aquecimento do PEBD e PEBD +Al;03

Amostra | T. Onset (°C) | T. Peak (°C) | Entalpia J/g | Cristalinidade (%)
PEBD 118,3 132,9 100,8 34,4%
A70 120,2 130,2 22,7 25,8%
A75 1212 130,5 27,9 38,1%
A80 121,4 130,0 24,4 41,6%
A85 119,8 128,4 21,2 48,3%
A90 116,6 125,4 12,5 42,6%

TAB. 4.14 2° aquecimento do PEBD e PEBD +Al,03

Amostra | T. Onset (°C) | T. Peak (°C) | Entalpia J/g | Cristalinidade (%)
PEBD 122,8 132,4 98,8 33,7%
A70 121,2 129,8 22,9 26,1%
A75 120,6 130,1 28,3 38,6%
A80 121,6 128,9 24,3 41,5%
A85 121,6 128,5 20,1 45,6%
A90 120,0 126,7 12,1 41,2%

Analisando os valores dos dois aquecimentos, observa-se que as
temperaturas de inicio de fusdo nos compdsitos variaram em torno de 4% no
primeiro aquecimento e 2% no segundo aquecimento. Em relacdo as
temperaturas de pico, o PEBD sem cargas apresentou variagdo entre 132,9 e
132,4 °C. Esses dados séo superiores a temperatura de 94°C encontrada por (LI
et al. 2019). As duas pesquisas utilizaram o mesmo valor tedrico de entalpia do
PEBD 100% cristalino (293 J/g). Alguns pesquisadores como (JIN et al. 2012, e
ALBANO et al. 2007) também trabalharam com valores préximos a 293 J/g. A
temperatura de fuséo do PEBD encontrada por (GUZMAN e MURILLO, 2014) de
114,1°C também ¢ inferior ao valor obtido nessa tese. Entre os compdésitos, a
diferenca na temperatura de fusdo variou aproximadamente 4% no primeiro

aguecimento e 3% no segundo aquecimento. Esse desempenho sugere que o
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aumento nas cargas de alumina influenciou sutilmente a temperatura de fusao
dos compdsitos.

A comparacao entre as entalpias de fusdo do primeiro e do segundo
aguecimento nas TAB. 4.13 e 4.14 demonstram um comportamento similar. O
PEBD puro possui a mais alta entalpia de fusdo com valores variando entre 100,8
e 98.8 J/g. Esses dados sao inferiores ao valor encontrado por (LI et al. 2019) de
113,5 J/g. Embora usando PEAD, esse desempenho é similar ao obtido por
(MOHAMMAD et al. 2012) e atribuido a reducdo da fracdo volumétrica do
material polimérico na matriz, além da menor capacidade especifica de calor das
particulas de alumina. Essa resposta é inversa a encontrada em (GUZMAN e
MURILLO, 2014), onde a entalpia de fusdo do PEBD sem refor¢os foi inferior as

amostras com cargas.

Entalpia

Entapia (j/g

12 | —=— 1° Aguecimento
1 ——2° Aguecimento

10 T T T T T T T T I !
7o 75 20 25 20

Percentual Ceramico

FIG.4.17 1° e 2° aquecimento e resfriamento do PEBD

Entre os compdsitos, a amostra A75 possui 0 maior valor de entalpia e a
partir dessa composicao existe uma reducédo até o corpo de provas com 90% de
alumina. Com relacéo a cristalinidade na FIG. 4.18, também ¢é possivel verificar
um desempenho homogéneo entre os aquecimentos. O PEBD sem reforcos
apresentou cristalinidades de 34,4 e 33,7%, respectivamente. Essa cristalinidade
€ relativamente inferior a 38,73%, valor encontrado por (LI et al., 2019). Nos
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compositos até a amostra A85, a cristalinidade € elevada gradualmente e decai
com 90% de alumina. Comparando as TABs. 4.13 e 4.14 e as TABs. 4.7 4.8
observa-se que o aumento na cristalinidade reduz a resisténcia ao impacto.
Esse resultado possui respaldo na literatura, pois como verificado em
(LINS et al. 2018) o aumento na cristalinidade e a adicdo de ceramicas rigidas
reduzem a resisténcia ao impacto em funcdo dessas particulas restringirem a

mobilidade das cadeias poliméricas.

' Cristalinidade

% Cristalinidade

—a— 1° Aquecimento
—e— 2" Aguecimento

Percentual Cerdmico

FIG. 4.18 Cristalinidade do PEBD + PEBD+AI,O3

As TABs. 4.15 e 4.16 e a FIG. 4.19 mostram os valores obtidos na
analise térmica de DSC do primeiro e segundo aquecimento do PEBD e PEBD
+Al203 + B4C. As temperaturas de inicio de fusdo dos materiais com alumina e
carbeto de boro variaram em torno de 6% no primeiro aquecimento e 2% no
segundo aquecimento. O aumento nos teores das ceramicas reduziu a
temperatura inicial (TONSET) das amostras. Esse comportamento ocorre em
funcd@o dos materiais inorganicos apresentarem uma capacidade de impedir que
o calor se propague rapidamente. Essa influéncia dos nanocompadsitos também
foi observada por (NGU et al. 2011).
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TAB. 4.15 1° aquecimento do PEBD e PEBD +Al;0O3 + B4C

Amostra T. Onset T. Peak Entalpia J/g | Cristalinidade (%)
(°C) (°C)

A00 118,3 132,9 100,8 34,4%
ACB70 1222 129,6 26,7 30,7%
ACB75 119,6 128,6 27,8 38,3%
ACBS80 119,5 127.,5 20,5 35,3%
ACBS85 119,7 128,3 17,8 40,8%
ACB90 115,1 1241 11,4 39,2%

TAB. 4.16 2° aquecimento do PEBD e PEBD +Al,Os + B4C

Amostra | T. Onset (°C) | T. Peak (°C) | Entalpia J/g | Cristalinidade (%)
A00 122,8 132,4 98,8 33,7%
ACB70 122,3 129,6 27,9 32,0%
ACB75 120,9 128,6 25,6 35,2%
ACB80 120,6 128,0 19,2 33,0%
ACB85 1220 129,4 16,2 37,3%
ACB90 119,5 126,0 10,4 35,9%

Analisando a temperatura de pico entre nos compdsitos, observa-se que
a variacdo foi de aproximadamente 4% no primeiro aquecimento e 3% no
segundo aquecimento. Esse comportamento pressupfe que 0 aumento nas
cargas de alumina e carbeto de boro nao influenciaram de modo significativo a
temperatura de fusdo dos compdsitos. Comparando as entalpias de fusédo do
primeiro e do segundo aquecimento na FIG. 4.19, nota-se um comportamento

similar.
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FIG. 4.19 (a) entalpia do primeiro e segundo aquecimento do PEBD e PEBD +
Al,O3 + B,C

Com relacéo a cristalinidade na FIG. 4.20, também é possivel verificar um
desempenho homogéneo entre os aquecimentos. O aumento no percentual das
cargas ceramicas é acompanhado do crescimento na cristalinidade, porém na
amostra A80 ocorreu uma queda na cristalinidade. Esse resultado encontra
respaldo na literatura, pois em (KHANAM e ALMAADEED, 2015) verificou-se que
as cargas ou reforcos agem como agentes nucleantes aumentando o percentual
de cristalinidade dos compdsitos, muito embora reduzam a mobilidade dessas
regides cristalinas e o tamanho dos cristalitos.

O resultado obtido na amostra ACB 80 pode ser associado a pesquisa de
(NGU et al. 2011), onde o aumento do percentual de nanoparticulas de alumina
reduziram a cristalinidade do PEBD, demonstrando que a presenca das
cerdmicas em dimensfes nanomeétricas perturbaram a configuracdo da matriz e

reduziram a mobilidade das cadeias poliméricas ao longo da cristalizacao.
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FIG.4.20 (a) cristalinidade do primeiro e do segundo aguecimento do PEBD e
PEBD + Al;O3 + B4C

4.11 ENSAIOS BALISTICOS

4.11.1 ENSAIOS COM PROJETEIS .22LR

Os projéteis do calibre .22LR de acordo com a norma NIJ 0101.04
fornecem um nivel de protecdo minima que qualquer usuario deve utilizar e sdo
classificados no Tipo |.

Nos ensaios balisticos, foram observadas duas respostas dos materiais
ao impacto dos projéteis: profundidade de penetracdo (DOP), como pode ser
observado na FIG. 3.19; e indentacdo (ID), quando o projétil ndo penetra
totalmente a amostra, produzindo uma pequena mossa no material de apoio, no

caso dessa tese uma placa de fibra de média densidade (MDF). A média dos
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dados de quatro baterias de testes balisticos realizados com projéteis calibre
.22LR séo exibidos na TAB. 4.17. A linha “BRANCO” da tabela é utilizada como
referéncia para as outras medi¢des em funcdo do MDF, sofrer diretamente, sem

auxilio das amostras, o impacto do projetil.

TAB. 4.17 Profundidade de penetracdo no PEBD e PEBD + Al;O3

Amostra M P (g) VI (m/s) El (J) DOP (mm)

BRANCO 3,33 230,42 92,47 22,49
PEBD 3,25 267,13 116,47 12,30
A70 3,24 273,40 120,99 4,24
A75 3,25 282,72 129,52 2,36
A80 3,17 278,73 122,65 0,11
A85 3,29 285,69 129,53 0,31
A90 3,26 282,08 129,49 4,74

Onde MP = massa do projétil; VI = velocidade de impacto; El = energia de
impacto; DOP = profundidade de penetracéo.

A FIG. 4.21 exibe um grafico com a profundidade de penetracdo do PEBD
e dos compoésitos de PEBD + Al203. Comparando os resultados, percebe-se que
os reforcos ceramicos apresentaram desempenhos mais satisfatorios,
comprovando a capacidade desses materiais em reter os projéteis. A amostra
A80 (0,11 mm) foi a que conseguiu 0 melhor resultado. As amostras A70 (4,24
mm e A90 (4,74 mm) obtiveram resultados proximos. A amostra AOO obteve uma
DOP média de 12,30mm. Quando os valores encontrados neste estudo sao
comparados com os dados obtidos por (FIGUEIREDO et al. 2018) em ensaio
balistico similar, os mesmos sdo menores, 12,30 mm contra 19,83mm, entretanto
€ necessario considerar que nesta tese o valor de espessura das amostras foi
de 15mm, enquanto que em (FIGUEIREDO et al. 2018) o material utilizado foi o

polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) com espessura de 5mm.
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FIG. 4.21 Profundidade de penetracdo do PEBD e PEBD + Al,O3

No ensaio sem corpo de prova na frente do MDF, a DOP foi de 22,49mm.
Somando-se o valor da DOP da amostra com o PEBD (12,30mm) e a espessura
da amostra (15mm) verifica-se que o PEBD demonstrou capacidade de interferir
na penetracao do projétil menor que o MDF.

A amostra de 15mm de espessura de PEBD deste trabalho reduziu a DOP
de 22,49mm para 12,30mm, com uma reducao de 0,68mm para cada mm na
espessura do corpo de prova PEBD.

A amostra A80 conseguiu reduzir a DOP de 22,49mm para 0,11mm. Uma
reducado de 22,38mm com um corpo de prova de 15mm de espessura da amostra
A80. Dividindo esta reducédo de DOP pela espessura da amostra, atribui-se uma
reducado de 1,49 mm para cada mm na espessura do corpo de prova A80.

A amostra de UHMWPE com 5mm de espessura de (FIGUEIREDO et al.
2018), a DOP foi de 19,83mm, o que comparando com o0s 22,49mm de MDF
puro deste trabalho, qualitativamente, representa uma reducgao de 0,53mm para
cada mm na espessura do corpo de prova de UHMWPE. Tal comportamento era
esperado, pois conforme constatado por (MOHAGHGHIAN et al. 2015) o PEBD
apresenta menores energias de deformagcdo quando comparado com o

UHMWPE, para um projetil ogival, similar ao utilizado nesta pesquisa.
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Analisando as diferentes porosidades dos compdésitos de PEBD + Al20O3
exibidos na TAB. 4.3, observa-se que os materiais com maiores percentuais de
porosidade demonstraram menor desempenho balistico. Esse comportamento
onde a porosidade desempenha um papel consideravel nos resultados também
pode ser observado em (HOGAN et al. 2017).

Os dados da média de quatro baterias de ensaios balisticos de PEBD e
compositos de PEBD + Al2Os + B4C sdo apresentados na FIG. 4.22 e
consolidados na TAB. 4.18.

. Ensaio Balistico
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4 ]
- | - | - I e
FEBD ACB 7O ACB TS ACE BO ACH B85 ACB 20
Amostras
FIG. 4.22 Indentagdo nos compdsitos de PEBD + Al.Os + B4C
TAB. 4.18 Indentagdo no PEBD e PEBD + Al;O3 + B4C
Material M P (g) VI (m/s) El (J) ID (mm)
PEBD 3,25 267,13 116,47 12,30
ACB70 3,30 247,13 101,29 1,50
ACB75 3,26 253,64 105,19 1,44
ACB80 3,23 250,05 101,63 0,73
ACB85 3,40 235,79 95,68 0,48
ACB90 3,28 273,23 122,43 2,84 (DOP)

Onde ID — indentacéo.

Através de uma analise dos dados € possivel inferir, excluida a amostra

ACB 90, que o0 aumento percentual das ceramicas resultou na maior capacidade
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de frear os projéteis. A FIG. 4.23 compara a deformacdo dos projéteis apds

impacto nos compositos ACB 80 e ACB85.

FIG.4.23 Deformacdo nos projéteis apds impacto balistico nas amostras ACB 80
e ACB 85, respectivamente

Como afirma (WROBEL, 2017) materiais ceramicos com tamanho de
graos menores usualmente apresentam melhor performance que ceramicas com
graos de dimensfes maiores. Embora os compdsitos de PEBD + Al203 + B4C
tenham demonstrado desempenho superior quando comparados com 0S
compostos de PEBD + Al203 e essa superioridade possa ser confirmada pelo
fato desses materiais ndo produzirem DOP e sim indentacdes, essa maior
capacidade dos compdsitos com nanomaterias de carbeto de boro pode ser
associada ao verificado na pesquisa de (KRELL e STRASSBURGER, 2014).
Nele determinadas dimensdes e formas de fragmentos podem levar a uma
melhor erosdo do projétil e dissipacdo da eneriga. Porém, como afirma
(MEDVEDOVISKI, 2010), ndo é possivel afirmar que essa seja a solucdo
definitiva, pois outros fatores como custo e disponibilidade de aquisicdo das
ceramicas também devem ser levados em consideracao.

Comparando a dureza da TAB. 4.6, com os resultados balisticos observa-
se que as amostras ACB80, ACB70 e ACB 90, aparecem em 2°, 4° e 5° lugares,
respectivamente. Essa correlacdo € corroborada em CROUCH, (2019) pois a
dureza da face de impacto na ceramica usualmente controla o desempenho

balistico.
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4.11.2 ENSAIOS BALISTICOS COM PROJETEIS 7,62 X 51mm

ApoOs os disparos, os projéteis 7,62mm atravessam completamente as
amostras, provocando os seguintes danos: um pequeno furo de penetragdo nas
aramidas; fratura e fragmentacéo dos compdsitos; e nas placas de aluminio um
furo com grandes dimensdes, com um comportamento ductil com o0 mecanismo
de falha no formato de pétalas. A FIG. 4.24 exibe os danos provocados pelo

projétil.

FIG. 4.24 (a) Furo na aramida; (b) fragmentacdo do compadsito e falha
ductil no aluminio no formato de pétala

Como descrito por (CARLUCCI e JACOBSON, 2008) a falha em formato
de pétalas ocorre quando a velocidade de impacto do projétil aproxima-se do
limite balistico do material e as tensdes radiais e circunferenciais séo elevadas.
Testes semelhantes com projéteis 7,62 mm em aluminio e carbeto de boro foram
realizados por (KARAKOC et al. 2018) e demonstraram desempenho similar. O
carbeto de boro ao sofrer impactos de alta velocidade experimenta uma elevada
taxa deformacdo, significantes fragmentagcdes e tem um comportamento
semelhante ao vidro (CROUCH, 2019, XIE, 2017).

A pesquisa de (UBELY et al.2011) obteve resultados idénticos, com a
diferenca que a camada ceramica de alumina sinterizada, como era esperado,
foi fragmentada, enquanto que os materiais dessa pesquisa foram penetrados
porém mantiveram parcialmente sua integridade. Essa alta capacidade de
penetracdo no material, como explicado em (CROUCH,2019) ndo ocorre em

funcéo do calibre, como seria plausivel supor, mas pode ser atribuida a duas
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propriedades: nucleo do projétil e geometria da ponta, fatores que comandam o

comportamento e a capacidade de penetragdo do projétil, respectivamente.

4.12 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As amostras foram fraturadas apds serem imersas em nitrogénio liquido
por um periodo de duas horas. As imagens capturadas com os microscopios de
bancada HITACHI, e QUANTA FEG foram usadas com o intuito de demonstrar
a morfologia do PEBD, a resposta da interacdo dos projéteis como 0s materiais

ceramicos nos compositos.

4.12.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA DO PEBD

A FIG. 4.25 apresenta imagens das amostras do PEBD com Aumento de
50 X e 100 X. A morfologia indicada na letra a exibe destacado em vermelho
diversos vazios.

: 5
2019/05/08 14:28 AL D4,4 x50

2019/05/09 14:05 AL D43 x100

(@) (b)
FIG. 4.25 Microscopia do PEBD a) Aumento de 50 X e b) Aumento de 100 X

Essas descontinuidades podem ser atribuidas ao processamento do
material e também séo verificadas em radiografia constante do apéndice 7.4. Na
letra b, a imagem apresenta uma estrutura lamelar das cadeias
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macromoleculares, mostrando a natureza semicristalina do PEBD. Esse aspecto
€ similar ao encontrado em (ELHANAS et al. 2018) a aparéncia morfologica da
superficie de fratura é lisa, suave, sem trincas e defeitos, indicando uma fratura
fragil, comportamento esse também observado em (SURECH et al. 2011, CHEE
et al. 2012 e LIN et al. 2015). Como pode ser verificado em (MATZINOS et al.
2002), as caracteristicas morfolégicas do polimero dependem de algumas de
suas propriedades, como energia interfacial, viscosidade, fragdo volumétrica

além dos parametros usados durante o processamento.

4.12.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DOS COMPOSITOS

As FIGs. 4.26 e 4.27 exibem as imagens dos compoésitos de PEBD+ Al203
e PEBD+ Al203+B4C, respectivamente. Através de uma comparagdo com a
mesma Aumento (200 X), é possivel identificar um aumento da quantidade de

particulas ceramicas.

2019/05/09 15:21 AL D56 x200 500 um

(a) (b)
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2019/05/09 15:53 AL D7,1 x200 500 um

(© (d)

FIG. 4.26 Microscopia do PEBD com Al;Os. (a) PEBD+ 70% Al>O3. Aumento 200X.
(b) PEBD+ 75% Al203. Aumento 200X. (c) PEBD+ 80% Al>O3. Aumento 200X. (d)
PEBD+ 85% Al,Os. Aumento 200X

2019/11/05 16:07 AL D11,9x200 500 um

(a) (b)

2019/11/05 16:41 AL D92 x200 500 um 2019/11/05 17:09 AL D10,7x200 500 um

(©) (d)

FIG. 4.27 Microscopia do PEBD com Al:0z e B4C. (a) PEBD+ 70% Al>Oz+ B4C.
Magnificacéo 200X. (b) PEBD+ 75% Al.Os+ B4C. Aumento 200X. (c) PEBD+ 80%
Al>O3 + B4C. Aumento 200X. (d) PEBD+ 85% Al,O3z+ B4C. Aumento 200X
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Em se tratando de misturas com polimeros, o componente principal forma
a fase continua, enquanto que o outro componente forma a fase dispersa. Nesta
tese a fase continua é o PEBD e as fases dispersas sao os materiais ceramicos.
A morfologia do compdsito é governada por diferentes fatores como a natureza
do polimero, viscosidade, energia interfacial, condi¢cdes de fusdo do material,
constituicdo da mistura além de depender em grande parte dos parametros de
processamento (MATZINOS et al. 2002, CLEMONS, 2010). A estrutura final
acaba respondendo a uma equiparacdo entre os eventos de deformacéo,
desintegracdo de um lado e coalescéncia de outro. Entre todas as caracteristicas
que regem a morfologia, possivelmente a que possui maior destaque é o estado
da interface. Em misturas imisciveis usualmente sao utilizados compatibilizantes
para aprimorar a compatibilidade do sistema, contudo neste trabalho nao foi

realizado nenhum tratamento com esta finalidade (MATZINOS et al. 2002).

4.12.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DOS COMPOSITOS APOS O IMPACTO
BALISTICO.

A FIG. 4.28 exibem as imagens das amostras A 80 e ACB 80, apos o
impacto balistico. Apés uma minuciosa analise percebe-se pontos brancos
assinalados com as setas em vermelho. Novas imagens especificas desses
pontos foram realizadas e sdo mostradas na FIG. 4.29. Utilizando a técnica de
espectroscopia dispersiva de energia foi comprovado que o material analisado
corresponde a chumbo, oriundo de fragmentos do projétil. A amostra ACB 80
exibe uma maior quantidade de pontos, corroborando o melhor desempenho

balistico obtido pelos compdsito com carbeto de boro.
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2019/05/08 15:35 AL D67 x40 2mm

a)

2019/11/05 16:33 AL DS,0 x40

b)

FIG.4.28 a) Amostra A 80 ap6s impacto balistico. Aumento 40X. b) amostra ACB
80 apds impacto balistico. Aumento 40X
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2019/11/05 18:51 AL D84 x50k 20 um
a)

2019/11/05 16:35 AL D8,8 x40k 20 um
b)

FIG. 4.29 a) fragmentos de chumbo na amostra A 80. Aumento 5000 X. b)
fragmentos de chumbo na amostra ACB 80. Aumento 4000 X
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A FIG 4.30 exibe imagens do composito ACB 90 antes do ensaio balistico
com projétil 7,62mm.

mag o det spot it 4/3/2019

152mm 50x ¢ 2 0°40330 PM

HV WD mag det spot tilt ) 2 mm
S500kV127mm 50x ETD 300°4 1 PM nmetro - Quanta 450f

FIG. 4.30 Amostras ACB 90 antes do ensaio balistico. Aumento 50X
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Analisando as imagens percebe-se uma alta aglomeracéao das particulas
de alumina e uma baixa concentracdo de polietileno. Como observado por
(FIGUEIREDO et al. 2018) a geometria irregular das particulas ceramicas
possibilita uma melhor consisténcia dos compdsitos, em funcdo da baixa
densidade dos aglomerados formados por essas particulas e dos vazios que
podem ser ocupados pelo polimero, porém também é possivel notar que a
interface polimero ceramica é bem definida, ndo indicando que a matriz
polimérica tenha sido capaz de envolver completamente a ceramica. Uma forte

interacdo desses materiais, auxilia numa maior performance do compdésito.

A FIG. 4.31 exibe as micrografias do composito ACB 90 apds o ensaio
balistico. Analisando as imagens é possivel observar as crateras geradas. A
imagem da esquerda corresponde ao ponto de entrada do projétil, enquanto que
a da direita reflete o dano provocado apés o impacto balistico. As setas em
amarelo indicam a ductilidade do polimero, enquanto que as setas em vermelho
demonstram as trincas geradas apés a passagem do projétil 7,62mm.
Comparando os resultados obtidos ao trabalho de (FIGUEIREDO et al. 2018) é
presumivel supor que a fratura transgranular tenha sido o mecanismo de

fragmentacao do composito

FIG. 4.31 Micrografia apés o ensaio balistico com projéteis 7,62mm. Aumento 25
X
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4.13 ESPECTROSCOPIA DISPERSIVA DE ENERGIA (EDS)

ApOs 0 ensaio balistico os compdésitos foram analisados por MEV e
exibiram regides distintas, uma matriz de coloracdo escura, regides de coloracéo
cinza claro e pequenos pontos brancos. A FIG. 4.32 exibe uma amostra
assinalando essas trés regioes e a caracterizacdo obtida pela técnica de EDS.

Em todos as amostras, os resultados foram similares para as trés regioes.

Contagem
700

eV

PONTO 1

>0
>

T T T T
3 s 7 9

FIG. 4.32 Resultado de EDS da amostra A80

A caracterizacao possibilitou encontrar, oxigénio, carbono, aluminio e
chumbo. Possibilitando aferir que o carbono é relativo ao polietileno, o aluminio,
a alumina e o chumbo proveniente da fragmentacédo do projétil.

Comparando as imagens de microscopia com os diferentes percentuais
de cargas percebe-se um aumento significativo dos fragmentos. Isto comprova
que o incremento percentual dos reforgcos ceramicos aumentou a eficiéncia da
blindagem balistica. Essa performance com maior eficiéncia em dissipar energia
dos projéteis, como afirma (MEDVEDOVSKI, 2010) é atribuida a microestrutura
ou constituicdo das fases presentes. Aléem disso, com base em (HOGAN et al.

2017), a geometria e a dimensao dos fragmentos estéo associadas a diregéo e
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ao espacamento dos defeitos, assim como um controle da distancia entre os

defeitos possibilita regular a menor dimenséo e a extensdo dos fragmentos.

4.14 ENSAIO DE TRACAO

A TAB. 4.19 apresenta os valores obtidos no ensaio de tracdo para os
grupos de PEBD e PEBD+AI203 e PEBD+AI203+B4C. A amostra A90 e as
amostras com carbeto de boro acima de 70%p ndo demostraram bons resultados
no ensaio de tragao.

TAB. 4.19 Resultados da média dos ensaios de tracdo do PEBD e PEBD+AI,03

Grupo o max (MPa) eMax (%) Tenacidade J/cm?
AO00 23514 854,9+0,1 75,1+£21,5
A70 1,4+0,6 30,1+42 0,2+0,1
A75 2,3+0,1 244+ 13 0,9 0,1
A80 2,2+0,2 22,712 0,1+£0,1
A85 22+0,1 17,0+£1,7 0,1+£0,1

ACB70 4,7+0,1 18,8 +0,9 0,1+0,1

Como observado na TAB. 3.1, o fabricante RESINPO forneceu o valor de
deformacédo maxima de 1000%, esse numero é relativamente superior a média
de 854% MPa da TAB.4.19 e também a 800% dado verificado em (COUTINHO
et al. 2003). A resisténcia a tracdo de 23 MPa é superior a 16 MPa, 10,5 do
polietileno altamente ramificado e compativel a 24 MPa dos filmes de PEBD,
dados retirados de (COUTINHO et al. 2003). Um dos grandes problemas
enfrentados no ensaio de tracdo é que a deformacédo plastica de um material
polimérico com caracteristicas semi-cristalinas € extremamente complexa,
principalmente em funcdo desse tipo de material possuir regides cristalinas e

amorfas que participam no processo dependendo da extenséo da deformacéo.

Analisando os compaositos, observa-se que 0 aumento do percentual de
particulas de alumina reduziu a deformacdo maxima de maneira decrescente.
Essa perda de ductilidade ocorre em funcdo da gradativa queda na quantidade
de polimero. Como observado no trabalho de (DINESH e HATTI, 2018) a perda

123



de ductilidade de um compdsito é atribuida a natureza dura e rigida das cargas

ceramicas.

A deformacéo plastica na matriz polimérica € o mecanismo preponderante
na absor¢cdo de energia e é reduzido com o acréscimo dos reforcos. Nos
materiais poliméricos preenchidos com cargas o principal processo de
deformacédo € o descolamento na interface matriz/ reforco, que proporciona
aumentar o volume do material durante a deformacéo, pois uma parcela das
particulas descoladas acaba gerando vazios dentro da matriz. (KRASNY, et al.
2014, CHEE et al. 2012).

Confrontando a amostra AOO (PEBD) com os compdsitos, observa-se uma
diminuic&o significativa na tensdo maxima. Essa reducédo pode ser atribuida ao
fato da alumina agir como um defeito ou descontinuidade. Outro fator possivel
seria a fraca ligagao interfacial entre a alumina e o polietilieno (ELHANAS et al.
2018). A FIG. 7.34 do apéndice 7.7 exibe imagens dos gréaficos dos ensaios de
tracdo realizados com a amostra A0O, os graficos das outras amostras com

particulas ceramicas ndo apresentaram curvas satisfatorias.

4.15 ENSAIO DE COMPRESSAO

As TABs. 4.20 e 4.21 apresentam o0s resultados da média da tenséo
maxima e a deformacgéo dos compositos de PEBD+AI203 e PEBD+AI203 + B4C
obtidos no ensaio de compressao. O apéndice 7.8 exibe os graficos com os CPs

ensaiados.

TAB. 4.20 Resultados da média dos ensaios de compressédo do PEBD e

PEBD+AI,O3
Grupo cMéax (Mpa) eMax (%)
A70 55,4+2,7 79,3+1,2
A75 11,8+2,3 39,3+£5,6
A80 106 +1,1 554+1,1
A85 1,6 £0,4 32,7+43
A90 1,4+0,4 42,5+49
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TAB. 4.21 Resultados da média dos ensaios de compressédo do PEBD e
PEBD+AI,O3 + B4C

Grupo oMax (Mpa) eMax (%)
ACB70 9,3+1,6 44,2 +0,3
ACB75 8,6 +0,6 40,8 +0,8
ACB80 69+14 41,4 + 3,2
ACB85 2,2+0,8 229+29
ACB90 1,4+0,8 225+13

Analisando as TABs 4.20 e 4.21, percebe-se que ao se elevar a
guantidade de alumina nas amostras com 70%p, 80%p e 90%p, a deformacéo
maxima foi reduzida gradativamente, as amostras com 75%p e 85%p obtiveram
0os menores valores de deformacdo. Nos compdsitos com carbeto de boro o
aumento no percentual ceramico reduziu a deformacgédo progressivamente,
somente a amostra com 75% nao apresentou esse comportamento. Esse
performance é corroborada na literatura, pois como afirma (KHANAM e
ALMAADEED, 2015) a adicdo de particulas tem como uma de suas func¢bes
reduzir a ductilidade da matriz.

Os compodsitos com alumina demonstraram maiores valores de
deformacgdo quando comparados aos compdsitos com alumina e carbeto de boro
com 0s mesmos percentuais. Essa pior performance na adicdo de materiais
nanomeétricos pode ser atribuida ao observado em (CHEE et al. 2012) onde a
inclusdo de material de ordem nanométrica possibilita formar aglomerados que
tendem a reduzir a area superficial das nanoparticulas, restringindo a mobilidade
e interferindo no resultado final do material.

O maior percentual de materiais ceramicos nos compaositos induz a um
aumento na resisténcia a compressdo em funcdo da maior resisténcia da
alumina e do carbeto de boro. Esse comportamento também foi verificado na
pesquisa de (AWAD et al. 2019) onde os compdsitos do mesmo modo
apresentaram maior resisténcia a compressao que o polietileno sem cargas. As

imagens do apéndice 7.8 exibem o resultado dos ensaios de compressao.
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4.16 DIFRACAO DE RAIOS X

Os difratogramas do PEBD e dos compositos de PEBD+AI203 e
PEBD+AI203 + B4C sao exibidos na FIG. 4.34 e 4.35, respectivamente.
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FIG. 4.33 Difratograma do PEBD+AI>03
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FIG. 4.34 Difratograma do PEBD+AI,03 + B4C

A indexacgao foi realizada utilizando a ficha COD 00-053-1859, obtida
através do software HighScore Plus®, confirmando o principal material como
PEBD, pela semelhanca do angulo de difracdo nos picos difratados. O PEBD é
um polimero semicristalino (ELHANAS et al. 2018), verificando-se na difracdo
das amostras picos cristalinos e halo amorfo.

Os trés picos difratados mais significativos correspondem aos planos
cristalograficos (110) com angulo de difracéo 26 = 25,2°, (220) 26 = 28,0° e (020)
20 = 42,5°. Trata-se de uma célula unitaria ortorrémbica de polietileno e os
parametros de rede observados na ficha sé&o: a=0,740nm, b=0,493nm e c=
0,254nm.

Os materiais poliméricos sdo constituidos de cadeias moleculares
usualmente dispostas de modo aleatdrio. Algumas dessas cadeias podem ser
organizadas em regides ordenadas conhecidas como cristalitos. Alguns
polimeros, como o polietileno, sdo parcialmente cristalinos e possuem cristalitos
dispersos em um matriz amorfa (SURYANARAYANA, 1998). A TAB 4.22 exibe
os tamanhos de cristalito de cada uma das amostras analisadas, bem como os

angulos de difracdo com as intensidades dos picos.
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TAB. 4.22 Tamanho dos Cristalitos

Plano (110) (200) (020) L (nm)
Amostra 20 20 20

A00 24,97 27,71 42,29 18,51
A70 24,63 27,38 41,96 22,06
A75 25,05 27,83 42,37 64,40
A80 24,80 27,55 42,14 20,91
A85 24,93 27,70 42,30 34,26
A90 25,09 27,86 42,44 18,72
ACB70 24,85 27,62 42,16 13,09
ACB75 24,88 27,64 42,16 41,28
ACB80 25,01 27,77 42,31 14,77
ACB85 24,98 27,74 42,33 10,59
ACB90 25,01 27,74 42,30 10,52

Comparando o tamanho dos cristalitos do PEBD e dos compdésitos de
PEBD+AI203 e PEBD+AI203 + B4C, & perceptivel que as particulas ceramicas
provocaram modificagbes na estrutura cristalina. Os grupos com alumina
obtiveram maiores valores de cristalito enquanto que os compdésitos com carbeto
de boro alcangaram menores tamanhos de cristalito. Esse comportamento pode
ser atribuido a adicdo das cargas de reforco ao polietilieno que provocam uma
reducdo da mobilidade em determinadas regifes poliméricas, diminuindo o
tamanho dos cristalitos, consequentemente os compésitos tendem a possuir
cristais menos perfeitos (KHANAM e ALMAADEED, 2015, ELHANAS et al.,
2018). A difracéo de raios X na pesquisa de (MAHMOUD et al. 2018) com PEAD
e oxido de chumpo (PbO) sugere a existéncia de uma alteracdo na cristalinidade

e tamanho do cristalito em amostras com valores superiores a 50% em peso.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES

1) Com relacdo a densidade calculada, os compdsitos de PEBD + Al2Os tiveram
valores superiores a densidade dos compositos de PEBD + Al203 + BsC. E
possivel presumir que a diferenca entre os dois grupos compadsitos tem como
causa 0s vazios existentes entre as particulas constituintes das amostras. Essa
performance também pode ser atribuida a fraca interface entre as fases do
compodsito, o que podem ter auxiliado na formagéo dos vazios ou porosidades

entre a matriz polimérica e os refor¢cos ceramicos de alumina e carbeto de boro.

2) A porosidade aparente dos compdsitos com carbeto de boro foi inferior a dos
compadsitos com alumina até 80%p e a partir desse percentual foram superiores.
Infere-se que o maior percentual de alumina possibilitou a existéncia de
aglomerados de carbeto de boro, que contribuiram para o aumento da

porosidade.

3) A absorcao de agua, como era possivel prever, aumentou com o aumento da

porosidade do compdésito.

4) Com relacdo a dureza, o desempenho dos dois grupos compésitos, com e
sem carbeto de boro, foi similar, apresentando uma curva ascendente com o
percentual de alumina até 75% e 70%, respectivamente, com uma queda a partir
destes percentuais até 90%. Esse comportamento demonstra que os elevados
percentuais de carga ceramica ndo proporcionam a matriz polimérica aglutinar
satisfatoriamente as particulas de alumina, gerando vazios nos contatos diretos

entre estas particulas, o que prejudica as propriedades mecénicas.

5) O ensaio de flamabilidade comprovou que as cargas ceramicas responderam
com eficiéncia no retardo das chamas, aumentando o tempo de queima até 75%
para os compdésitos sem B4C e 80% para os compositos com B4C. A partir destes
percentuais ambos grupos de compositos apresentaram uma curva
descendente. H4 de se supor que a reducdo do material polimérico a ser
queimado em func¢éo dos grandes percentuais de carga ceramica, também néo
proporcionou uma boa adesdo entre as particulas, criando vazios ou

porosidades que resultam nessa queda de performance ao reter as chamas.
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6) A resisténcia ao impacto teve comportamento que acompanhou a dureza
Shore dos compdsitos, com mesmos percentuais de maxima dureza para 70%
e 75%, respectivamente, sem e com carbeto de boro, decaindo a partir destes
percentuais até 90%. O grupo com alumina teve maior energia de deformacao
que o grupo com carbeto de boro. Esse desempenho pode ser atribuido ao
tamanho micrométrico da alumina em comparac¢éo as dimensdes nhanomeétricas
do carbeto de boro, que tende a criar aglomerados, devido a sua elevada area

superficial, interferindo na resisténcia ao impacto.

7) As imagens radiograficas comprovaram que o uso do Iridio ndo é capaz de
obter maior nitidez de detalhes do que o raio X, porém o uso desse ensaio nesta

tese auxiliou a verificar a qualidade do processamento realizado.

8) O ensaio por ultrassom possibilitou verificar o comportamento da onda sonica.
Nos compdsitos com alumina o desempenho foi irregular enquanto que o grupo
com carbeto de boro teve uma performance mais homogénea com aumento
gradual da velocidade em funcdo do acréscimo no percentual ceramico. Esse
desempenho pode ser atribuido as interfaces mais uniformes entre a matriz
polimérica e o material ceramico. Através do ensaio por ultrassom também foi
possivel obter a impedancia acustica de todos os materiais utilizados sem uma

prevaléncia de comportamento dos materiais.

9) Com relacéo aos ensaio de DSC, as maiores cristalinidades foram obtidas em
ambos grupos de compositos com e sem B4C, com maior percentual de carga
ceramica, sendo em 85%p a maior cristalinidade, enquanto que a entalpia de
fusdo foi menor. E aceitavel supor que esse comportamento € influenciado por
uma maior dificuldade do aquecimento dos compdsitos com maior carga

polimérica.

10) Os ensaios balisticos com projéteis .22LR demonstraram a eficiéncia dos
compoésitos testados em suportar os impactos balisticos, comprovando que o
aumento das cargas ceramicas foi eficiente. Nos dois grupos (com e sem carbeto
de boro), o percentual de 90%p apresentou o pior desempenho. Esse resultado
pode ser atribuido a baixa quantidade de material polimérico influindo na fraca
interacdo entre as particulas. Comparando os dois grupos o PEBD + Al203 e 0
PEBD + Al203 + B4C, 0os compositos com carbeto de boro conseguiram obter

maior performance balistica. Neste grupo o percentual de 85%p obteve o melhor
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desempenho, resultando uma indentac&o de 0,48mm. A literatura corrobora esse
resultado, pois em baixa energia de impacto, o carbeto de boro é uma das

ceramicas mais eficientes.

11) Os ensaios balisticos com projéteis 7,62mm ndo demonstraram capacidade
dos materiais testados em suportar 0s impactos provenientes dessa municao.
Esse comportamento também €& amparado na literatura, pois em altas
velocidades de impacto, um material de base polimérica tem baixo desempenho

contra muni¢cdes com alto poder de penetragéo.

12) Em funcdo das altas cargas ceramicas, 0s ensaios de tracdo ndo foram
capazes de produzir um resultado satisfatorio, o que de certa forma ja era
esperado, pois a baixa ductilidade dos compdsitos induz aos resultados obtidos
de baixa resisténcia a tracgao.

13) O ensaio de compressao com carbeto de boro demonstrou uma queda da
deformacdo méxima a medida que a quantidade de carga ceramica foi
incorporada, porém esse comportamento nao foi homogéneo nas amostras com
alumina quando comparadas as amostras com carbeto de boro. E plausivel
supor que esse desempenho tenha sido influenciado pelas descontinuidades
provocadas pelo tamanho micrométrico das particulas de alumina em
comparacao as descontinuidades produzidas pelas dimens6ées nanométricas do

carbeto de boro.

5.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Avaliar o comportamento balistico e de propriedades mecéanicas de compdsitos
fabricados por extrusdo com mistura combinada de polimeros e cargas

ceramicas.

Avaliar o desempenho balistico dos compdsitos produzidos nesta tese em

blindagens para municbées 9 mm.

Analisar e comparar a eficiéncia balistica de um compdsito com PEBD + Al20O3 +
B4C, na face posterior de uma ceramica de alumina sinterizada, como camada

de retencéo de fragmentos.
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Estudar o comportamento balistico e de propriedades mecéanicas do PEBD +

Al203 e PEBD + Al203 + B4C com cargas de fibra de vidro.

Avaliar a influéncia de compatibilizantes na adesao entre as cargas ceramicas
de alumina e carbeto de boro com a matriz polimérica de Polietileno de baixa

densidade.
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7 APENDICES

7.1 APENDICE 1: DADOS DO ENSAIO DE DUREZA

TAB 7.1 Medigbes de dureza Shore D PEBD e PEBD + Al;Os3,

1 2 3 4 5 6
AO0O A70 A75 A80 A85 A90
1 39 41 51 43 39 41
2 49 41 41 41 41 31
3 39 41 41 41 41 41
4 41 33 41 49 41 21
5 39 41 41 39 31 31
6 41 49 35 39 39 41
7 35 49 41 41 39 29
8 39 41 41 39 49 21
9 41 41 41 41 41 31
10 41 41 41 39 31 19
11 42 56 45 31 39 29
12 39 51 41 45 45 29
13 41 30 35 43 41 41
14 49 41 44 40 41 31
15 39 49 44 43 41 31
16 31 43 39 47 38 35
17 42 37 51 40 39 31
18 41 45 43 35 51 36
19 41 41 32 36 41 31
20 41 31 37 36 41 26
Média 40,5 421 41,3 40,4 40,5 31,3

Desv. Pad. 3,9 6,5 4.6 4,1 4.6 6,6
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TAB 7.2 Medigbes de dureza Shore D PEBD e PEBD + Al,O3:B4C.

A00 ACB70 ACB75 | ACB80 | ACB85 | ACB90

1 39 41 49 39 35 31
2 49 40 49 48 41 39
3 39 41 43 45 40 24
4 41 33 47 41 47 21
5 39 33 46 43 29 42
6 41 31 41 49 29 41
7 35 32 48 39 39 20
8 39 41 48 44 25 31
9 41 43 41 34 46 29
10 41 41 51 41 37 33
11 42 40 39 49 35 25
12 39 39 29 45 41 24
13 41 41 56 41 45 31
14 49 30 50 45 41 39
15 39 38 47 49 45 41
16 31 41 41 50 39 30
17 42 49 49 40 39 40
18 41 40 45 49 39 41
19 41 41 47 46 34 39
20 41 38 45 44 41 41
Média 40,5 38,6 45,6 44,1 38,4 33,1
Desv. Pad. 3,9 4,6 5,6 4,3 59 7,5
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7.2 APENDICE 2: DADOS DO ENSAIO DE FLAMABILIDADE

TAB 7.3 PEBD e PEBD + Al>Os.

Amostras A00 A70 AT75 A 80 A 85 A 90
1 2,58 5,5 8,15 6,45 6,35 0,39
2 2,36 5,38 8,5 6,37 0,19 0,29
3 2,43 7,3 7,52 6,37 4,55 0,31

4 2,3 7 10,21 4,13 4,5 -

5 2,24 7,02 7,47 6,18 5,52 -
Média 2,4 6,4 8,4 5,9 4,2 0,3
Des. Pad. 0,1 0,9 1,1 1,0 2,4 0,1

TAB 7.4 PEBD e PEBD + Al20a.

Amostras | A00 [ ACB70 [ ACB 75| ACB 80| ACB 85| ACB 90
1 2,6 4,4 8,3 13,6 6,2 1,4
2 2,4 6,2 53 14,7 7,6 15
3 24 54 54 13,7 7,5 7
4 2,3 4,1 4,5 14,4 6,4 11
5 2,3 4,5 7,3 12,5 4 2,3
Média 2,4 4,9 6,2 13,8 6,3 2,6
Des.Pad. 0,1 0,9 1,6 0,9 1,4 2,5
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7.3 APENDICE 3: DADOS DO ENSAIO DE IMPACTO.

TAB 7.5 Ensaio de impacto do PEBD e dos compadsitos de PEBD + Al,Os.

Amostras Amostras
2 A0 | A70 | A75 | AB0 | A85 | A90
£ 10,0 180 | 120 | 100 1,0 2,0
® 100 | 160 | 80 | 100 | 30 1,0
= 105 | 160 | 130 | 105 | 80 2,0
5 10,0 70 | 110 | 80 5,0 1,0
100 | 160 | 115 | 50 7,0 5,0
Média | 101 | 146 | 111 | 87 4,8 2,2
Des.Pad.| 0.2 4,3 1,9 2,3 2,9 1,6

TAB 7.6 Ensaio de impacto do PEBD e dos compdésitos de PEBD + Al,Os+ B4C.

Amostras Amostras

> ro0 | ACB | ACB | ACB | ACB | ACB

- 70 75 80 85 90

5 100 | 60 | 80 | 60 | 50 | 20

g 10,0 60 | 130 | 30 | 40 | 20

o 10,5 3,0 10,0 | 4,0 5,0 2,0

0 100 [ 20 | 100 | 60 | 60 | 30
10,0 - - 50 | 30 | 20

Média | 101 | 43 | 103 | 48 | 46 | 22
Des. Pad.| 0,2 24 [ 21 | 13 | 11 | 04
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7.4 APENDICE 4: ENSAIOS RADIOGRAFICOS COM IRIDIO E RAIOS X.

(@) (b)

FIG. 7.1 (a) imagem do ensaio da amostra A0OO com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A 00 com raios X.

146



(@) (b)

FIG. 7.2 (a) imagem do ensaio da amostra A70 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A 70 com raios X.
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(@) (b)

FIG. 7.3 (a) imagem do ensaio da amostra A75 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A 75 com raios X.
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(@) (b)

FIG. 7.4 (a) imagem do ensaio da amostra A80 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A80 com raios X.
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(a) (b)

Fig.7.5 (a) imagem do ensaio da amostra A85 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A85 com raios X.
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@) (b)

FIG. 7.6 (a) imagem do ensaio da amostra A90 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra A90 com raios X.
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@) (b)

FIG. 7.7 (a) imagem do ensaio da amostra ACB70 com lIridio (b) imagem do ensaio da
amostra ACB70 com raios X.
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(@) (b)

FIG.7.8 (a) imagem do ensaio da amostra ACB75 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra ACB75 com raios X.
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(@) (b)

FIG. 7.9 (a) imagem do ensaio do da amostra ACB80 com Iridio (b) imagem do ensaio
da amostra ACB80 com raios X.
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() (b)

FIG.7.10 (a) imagem do ensaio da amostra ACB85 com Iridio (b) imagem do ensaio da
amostra ACB85 com raios X.
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(@) (b)

FIG. 7.11 (a) imagem do ensaio da amostra ACB90 com Iridio (b) imagem do ensaio
da amostra ACB90 com raios X
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7.5 APENDICE 5: MEDIA DAS MEDICOES ULTRASSONICAS

TAB 7.7 Medigdes ultrassonicas nas amostras de PEBD e PEBD + Al>Os.

Tabela | - Resultados das Medicbes

N A00 A70 A75 A80 A85 A90
Velocidade do Pulso (mm/s)
1 5482 | 2741 | 4552 | 2276 | 5343 | 2672 | 4905 | 2453 | 4400 | 2200 | 5063 | 2532
2 5511 | 2756 | 4270 | 2135 | 5298 | 2649 | 4910 | 2455 | 4530 | 2265 | 5040 | 2520
3 5517 | 2759 | 4892 | 2446 | 5313 | 2657 | 4940 | 2470 | 4750 | 2375 | 5230 | 2615
4 5508 | 2754 | 4690 | 2345 | 5314 | 2657 | 4897 | 2449 | 4561 | 2281 | 5046 | 2523
5 5493 | 2747 | 4695 | 2348 | 5319 | 2660 | 4908 | 2454 | 4563 | 2282 | 5062 | 2531
6 5506 | 2753 | 4249 | 2125 | 5314 | 2657 | 4914 | 2457 | 4562 | 2281 | 5076 | 2538
7 5514 | 2757 | 4706 | 2353 | 5274 | 2637 | 4913 | 2457 | 4577 | 2289 | 5063 | 2532
8 5504 | 2752 | 4267 | 2134 | 5334 | 2667 | 4912 | 2456 | 4563 | 2282 | 5063 | 2532
9 5467 | 2734 | 4261 | 2131 | 5530 | 2765 | 4914 | 2457 | 4574 | 2287 | 5075 | 2538
10 5480 | 2740 | 4258 | 2129 | 5327 | 2664 | 4901 | 2451 | 4565 | 2283 | 5040 | 2520
11 5498 | 2749 | 4593 | 2297 | 5327 | 2664 | 5939 | 2970 | 5057 | 2529 | 5635 | 2818
12 5496 | 2748 | 4934 | 2467 | 5312 | 2656 | 5922 | 2961 | 5040 | 2520 | 5901 | 2951
13 5484 | 2742 | 4937 | 2469 | 5313 | 2657 | 5917 | 2959 | 5249 | 2625 | 5607 | 2804
14 5691 | 2846 | 4939 | 2470 | 5279 | 2640 | 5879 | 2940 | 5068 | 2534 | 5849 | 2925
15 5480 | 2740 | 4920 | 2460 | 5294 | 2647 | 5914 | 2957 | 5049 | 2525 | 5875 | 2938
16 5697 | 2849 | 4931 | 2466 | 5560 | 2780 | 5653 | 2827 | 5291 | 2646 | 5845 | 2923
17 5439 | 2720 | 4720 | 2360 | 5313 | 2657 | 5903 | 2952 | 5030 | 2515 | 5911 | 2956
18 5680 | 2840 | 4923 | 2462 | 5317 | 2659 | 5910 | 2955 | 5039 | 2520 | 5829 | 2915
19 5451 | 2726 | 4941 | 2471 | 5325 | 2663 | 5895 | 2948 | 5807 | 2904 | 5849 | 2925
20 5446 | 2723 | 4920 | 2460 | 5340 | 2670 | 5910 | 2955 | 5027 | 2514 | 5858 | 2929
21 5486 | 2743 | 4919 | 2460 | 4763 | 2382 | 5715 | 2858 | 5327 | 2664 | 5916 | 2958
22 5718 | 2859 | 4938 | 2469 | 4748 | 2374 | 5673 | 2837 | 5308 | 2654 | 5905 | 2953
23 5495 | 2748 | 4934 | 2467 | 4737 | 2369 | 5715 | 2858 | 5304 | 2652 | 5862 | 2931
24 5700 | 2850 | 4908 | 2454 | 4744 | 2372 | 5719 | 2860 | 5271 | 2636 | 5904 | 2952
25 5719 | 2860 | 4716 | 2358 | 4733 | 2367 | 5707 | 2854 | 5305 | 2653 | 5915 | 2958
26 5765 | 2883 | 4912 | 2456 | 4759 | 2380 | 5688 | 2844 | 5393 | 2697 | 5892 | 2946
27 5697 | 2849 | 4942 | 2471 | 4790 | 2395 | 5692 | 2846 | 5366 | 2683 | 5904 | 2952
28 5735 | 2868 | 4894 | 2447 | 4763 | 2382 | 5704 | 2852 | 5347 | 2674 | 5881 | 2941
29 5697 | 2849 | 4924 | 2462 | 4741 | 2371 | 5673 | 2837 | 5351 | 2676 | 5923 | 2962
30 5704 | 2852 | 4897 | 2449 | 4733 | 2367 | 5658 | 2829 | 5370 | 2685 | 5889 | 2945
31 4945 | 2473 | 4934 | 2467 | 4568 | 2284 | 5087 | 2544 | 5092 | 2546 | 5663 | 2832
32 4934 | 2467 | 4949 | 2475 | 4809 | 2405 | 5080 | 2540 | 5073 | 2537 | 5431 | 2716
33 4942 | 2471 | 4930 | 2465 | 5076 | 2538 | 5051 | 2526 | 5088 | 2544 | 5410 | 2705
34 4923 | 2462 | 4919 | 2460 |4777 | 2389 | 5062 | 2531 | 4899 | 2450 | 5421 | 2711
35 4938 | 2469 | 4950 | 2475 |4777 | 2389 | 5051 | 2526 | 4860 | 2430 | 5450 | 2725
36 4930 | 2465 | 4934 | 2467 |4770| 2385 | 5058 | 2529 | 4870 | 2435 | 5432 | 2716
37 4949 | 2475 | 4923 | 2462 | 4579 | 2290 | 5062 | 2531 | 4856 | 2428 | 5424 | 2712
38 4942 | 2471 | 4912 | 2456 | 4584 | 2292 | 5058 | 2529 | 4852 | 2426 | 5439 | 2720
39 4934 | 2467 | 4934 | 2467 | 5523 | 2762 | 5065 | 2533 | 4870 | 2435 | 5446 | 2723
40 4942 | 2471 | 4919 | 2460 |4561 | 2281 | 5062 | 2531 | 4874 | 2437 | 5453 | 2727
Média | 5411 | 2705 | 4797 | 2399 | 5057 | 2529 | 5388 | 2694 | 4999 | 2500 | 5562 | 2781
d.pad |292,8|146,4|229,2|114,6| 323|161,5|/417,3/208,7|322,1| 161 |337,3|168,6
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TAB 7.8 MedigOes ultrassonicas nas amostras de PEBD e PEBD + Al,Oz+ B4C

N° ACB 70 ACB 75 ACB 80 ACB 85 ACB 90

1 4560 | 2280 |4564 | 2282 |5299 | 2649,5 | 5299 | 2649,5 | 5296 | 2648
2 4545 |2272,5|4549 | 2274,5 | 5326 | 2663 |5288| 2644 |5318| 2659
3 4572 | 2286 | 4557 | 2278,5 | 5299 | 2649,5 | 5284 | 2642 |5345]| 2672,5
4 4583 [2291,5]|4568 | 2284 |5284 | 2642 |5265| 2632,5 |5334| 2667
5 4549 |2274,5|4580| 2290 |5299 | 2649,5 |5277| 2638,5 |5300| 2650
6 4564 | 2282 | 4564 | 2282 |5307 | 2653,5 |5284 | 2642 |5300| 2650
7 4580 | 2290 |4553 | 2276,5 | 5314 | 2657 |5311| 2655,5 | 5345 2672,5
8 4549 |2274,514542| 2271 |5310| 2655 |5292| 2646 |5274| 2637
9 4549 |2274,5]4565 | 2282,5 | 5307 | 2653,5 | 5265 | 2632,5 | 5304 | 2652
10 4580 | 2290 |4553|2276,5 |5291 | 2645,5 | 5277 | 2638,5 | 5316 | 2658
11 3800 | 1900 |5146| 2573 |4941|2470,5 4748 | 2374 [4720| 2360
12 3819 |1909,5|5142| 2571 |4949 | 2474,5 |4716| 2358 |4724| 2362
13 3796 | 1898 | 5135 2567,5 | 4949 | 2474,5 |4705| 2352,5 | 4727 | 2363,5
14 3792 | 1896 |5146| 2573 |4934 | 2467 |4730| 2365 |4731| 2365,5
15 3800 | 1900 |5131 | 2565,5 |4945|2472,5 4723 | 2361,5 |4735] 2367,5
16 3808 | 1904 |5143|2571,5 4941 | 2470,5 4701 | 2350,5 [4717 | 2358,5
17 3804 | 1902 |5150| 2575 4949 | 2474,5 |4719| 2359,5 |4724 | 2362
18 3811 |1905,5|5131 | 2565,5 | 4957 | 2478,5 |4709 | 2354,5 | 4735 | 2367,5
19 3792 | 1896 |5154 | 2577 |4949|2474,5 4727 | 2363,5 | 4709 | 2354,5
20 3792 | 1896 |5147| 2573,5 |4953 | 2476,5 |4730| 2365 [4728| 2364
21 3786 | 1893 |3973|1986,5 |5204 | 2602 |5426| 2713 |[5072| 2536
22 3633 |1816,5]4950| 2475 |5201 | 2600,5 |5052| 2526 |5084 | 2542
23 3792 | 1896 |4734| 2367 |5392| 2696 |5447|2723,5|5273 | 2636,5
24 3797 |1898,5|4956 | 2478 |5183| 2591,5|5278| 2639 |5297 | 2648,5
25 3789 |1894,5|4961 | 2480,5 | 5200 | 2600 |5036| 2518 |5075] 2537,5
26 3793 |1896,5|4941 | 2470,5 | 5416 | 2708 |5439] 2719,5 |5321 | 2660,5
27 3798 | 1899 |4931 | 2465,5 | 5181 | 2590,5 | 5039 | 2519,5 | 5075 | 2537,5
28 3793 [1896,5|4941| 2470,5 | 5419 | 2709,5 | 5447 | 2723,5 | 5307 | 2653,5
29 3799 |1899,5|4725]| 2362,5 | 5199 | 2599,5 | 5040 | 2520 |5094 | 2547
30 3649 |1824,5|4732| 2366 |5403|2701,5|5040| 2520 |5087 | 2543,5
31 3786 | 1893 4947 | 2473,5 |5173 | 2586,5 | 5063 | 2531,5 | 5071 | 2535,5
32 3768 | 1884 |4923|2461,5 |5370| 2685 |5249 | 2624,5 |5317 | 2658,5
33 3631 |1815,5]4932| 2466 |5172| 2586 |5252| 2626 |5053 | 2526,5
34 3899 1949,5|4626| 2313 |5165]| 2582,5 |5017 | 2508,5 | 5075 | 2537,5
35 3776 | 1888 |4716| 2358 |5173] 2586,5 |5021 | 2510,5 [ 5306 | 2653
36 3634 | 1817 |4699 | 2349,5 14949 | 2474,5 | 5051 | 2525,5 | 5073 | 2536,5
37 3620 | 1810 |4700| 2350 |4953]2476,5|5040| 2520 |5292| 2646
38 3781 |1890,5|4915]| 2457,5 | 5191 | 2595,5 | 5035 | 2517,5 | 5079 | 2539,5
39 3802 | 1901 |4916| 2458 |5193| 2596,5 | 5257 | 2628,5 [ 5056 | 2528
40 3793 |1896,5|4909 | 2454,5 | 5165 | 2582,5 | 5264 | 2632 |5086 | 2543
Média |4176,5| 2088 |4737| 2368 |5232| 2616 |5282| 2641 [5191| 2596
desv pad. 174 | 260 130 162 81 245 123 232 116
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7.6 APENDICE 6: IMAGENS DE DSC

7.6.1 AMOSTRA A00

DSC /(mW/mg)

| exo Peak: 1329 °C

1:21

1.0 1

0.8 Onset": 1183 °C

0.6 1

0.4

0.2

0.0 1

Area: 100.8 J/g

40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main  2016-11-180043 User User Te mperature r°c
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador Edio\PEBD.ngb-sd8
Project : polimeros Sample : PEBD, 191 mg Range : 20°C/10.0(K/miny200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.0m/min
Identity : PEBD Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/222019 157 19AM Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-td8 Segments : 27
Operator :  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al

FIG. 7.12 AMOSTRA A00 1° Aquecimento.

NETZSCH Proteus somware

DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 1324 °C
1.4 1
1.2
1.0 1
0.8 1
0.6 1
0.4
0.2 1
0.0
-0.2 - - - - - T - r
40 60 80 100 120 140 160 180 200
o
Main 201611180044 User User Temperature r°c
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador Edio\PEBD.ngb-sd8
Project : polimeros Sample : PEBD, 191 mg Range : 30°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.0m/min
Identity : PEBD Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time : 8222019 157 19 AM  Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932.ngb-td8 Segments : n
Operator :  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al

FIG. 7.13 AMOSTRA AQ0 2° Aquecimento.
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7.6.2 AMOSTRA A 70

DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 130.2°C
0.4
0.3 1
0.2
0.1
Area: 22.72 Jig
0.0
-0.14
T T T T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-180045 User User Temmrature / C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdiolAl203_70 ngb-sd8
Project : polimeros Sample : A203_70, 199 mg Range : 20°C/10. C 1 N2, 1 N2, 50.0mimin
Identity : AR03 70 Reference : -—,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time : 8222019 1111224 AM  Material : - Modeitype of meas. : DSC / Sample
Laboratory : DSC Corr.temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-td8 Segments : 27
Operator :  Edio Sensfile : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al A73 A10932.ngb-ed8  Crucible :

DSC/TG pan Al

Created with NETZSCH Proteus sotware

FIG. 7.14 Amostra A70 1° Aquecimento

DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 129.8 °C
0.5
Onset™: 121.2°C

0.4

0.3 1

0.2

27
0.1 Area: 22.9 J/g
0.0
-0.1
T T T T T T T T T
40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-180045 User User Temmrature / C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdiolAl203_70 ngb-sd8
Project : polimeros Sample : A203_70, 199 mg Range : 30°C/10 C 1 N2, 1 N2, 50.0mimin
Identity : AR03 70 Reference : -—,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time : 8222019 111224 AM  Material : - Modeitype of meas. : DSC / Sample
Laboratory : DSC Corr.temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-td8 Segments : n
Operator :  Edio Sensfile : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al A73 A10932.ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al
Created with NETZSCH Protetss sotware

FIG. 7.15 Amostra A70 2° Aquecimento
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7.6.3 AMOSTRA A75

DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 130.5°C
0.5
0.4
0.3 1
Onset": 121.2] |
0.2 T A
II LY
7 32
ST
0.1
Area: 27.9 Jig
0.0 4
-0.1 4
40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-180046 User User Temmrature / C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdiolAI203_75 ngb-sd8
Project : polimeros Sample : A203_75,195mg Range : 20°CM0.0(K/miny200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.0m/min
Identity :  A203_75 Reference: ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/ S Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time : 822201975452 PM  Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.Jtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : 227
Operator :  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al
Created with NETZSCH Protetss sofware
° .
FIG. 7.16 Amostra A75 1° Aguecimento
DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 130.1°C
0.6 1
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Onset*: 120.6 °C
0.4
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0.2
B7
A
0.1
Area: 28.31 J/ig
0.0 1
-0.14
40 60 80 100 120 140 160 180 200
o
Main 2019-11-1800:46 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdiolAI203_75.ngb-5d8
Project : palimeros Sample : AI203_75,195mg Range : 30°C/0.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.0ml/min
Identity : A203_75 Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/2220197 5452 PM  Material : Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corrtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10032 ngb-1d8 Segments : 7
Operator :  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al

FIG. 7.17 Amostra A75 2° Aquecimento
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7.6.4 AMOSTRA A80

DSC /(mW/mg)
0.5 | exo Peak: 130.0 °C
0.4
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Area: 24.4 J/g
0.0 1
-0.14
40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-180046 User User Te mmrature / C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C'\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador Edio/Al203_80.ngb-sd8
Project : polimeros Sample : A203_80, 19mg Range : 20°C/0.0(K/mny200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity :  A203_80 Reference: ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time : 823201942433 AM  Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.Jtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : 27
Operator :  Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSCTG pan Al
Created with NETZSCH Protetss somware
° .
FIG. 7.18 Amostra A80 1° Aguecimento
DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 1289 °C
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40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-1800:47 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSCA04F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdioA203_80.ngb-sd8
Project : palimeros Sample : AI203_80, 19mg Range : 30°C/10.0(K/mn)y200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min/ N2, 50.0ml/min
Identity : A203_80 Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/232019424 33 AM  Material : Modeltype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corrtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : i
Operator :  Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al

Created with NETZSCH Protels sotware

FIG. 7.19 Amostra A80 2° Aquecimento
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7.6.5 AMOSTRA A85

DSC /(mW/mg)
| exo Peak: 1284 °C
0.4 1
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40 60 80 100 120 140 160 180 200
0
Main 2019-11-1800°47 User User Temmrature / C
Instrument - NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File: CWNETZSCH\ProteusB1\datalOnientador EGIOAIZ03_85 ngb-Sa8
Project : polimeros Sample : Al203_85, 194 mg Range : 20°C/10. (4 : N2, 1 N2, 50.0mimin
Identity : AR03 85 Reference : -—,0mg Sample carJTC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 0005000 pV
Dateltime :  8/23/2019 1247:38 PM  Material : - Mode/type of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-td8 Segments : 27
Operator: _ Edio Sensfile : DSC404F 1A-0102-M_1000C-Al A73 A10932ngb-ed8 _ Crucible : DSC/TG pan Al
Created with NETZSCH Protetss somware
° .
FIG. 7.20 Amostra A85 1° Agquecimento
DSC /(mW/mg)
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Main 2019-11-180048 User User Temmrature / C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File: CNETZSCH\Proteus61\datalOnientador EGIOAIZ03_85 ngb-Sa8
Project : polimeros Sample : Al203_85, 194 mg Range : 30°C/10. (4 : N2, 1 N2, 50.0mimin
Identity : AR03 85 Reference : -—,0mg Sample carJTC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 0005000 pV
Dateltime :  8/23/2019 1247:38 PM  Material : - Mode/type of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-td8 Segments : mn
Operator: _ Edio Sensfile : DSC404F 1A-0102-M_1000C-Al A73 A10932ngb-ed8 _ Crucible : DSC/TG pan Al
Created with NETZSCH Protetss somware

FIG. 7.21Amostra A85 2° Aquecimento
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7.6.6 AMOSTRA A90

DSC /(mW/mg)
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Main  2019-11-1809°49 User User Temperature I C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EGioAL203_90 ngb-sd8
Project : polimeros Sample : AL203 90, 195mg Range : 20°C/10.0(K/mn)200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity:  AL203 90 Reference: 0mg Sample car./TC : DSCOctoS/ S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/232019908:37 PM Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.Jtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : 27
Operator :  Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSCTG pan Al
Created with NETZSCH Protetss somware
° .
FIG. 7.22 Amostra A90 1° Aquecimento
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Main 2018-11-180950 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSCA04F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EdioAL203_90 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : AL203_90, 19.5mg Range : 30°C/10.0(K/mn)y200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min/ N2, 50.0ml/min
Identity : AL203_90 Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/232019908 37 PM Material : Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corrtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : i
Operator :  Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al

FIG. 7.23 Amostra A90 2° Aquecimento
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7.6.7 AMOSTRA ACB 70

DSC /(mW/mg)
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Main 2019-11-180950 User User Temperature /°C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSCA04F1A-0102-M File - C\NETZSCH\Proteusé\datalOrientador EGIOB4C_70 ngb-a8
Project : polimeros Sample : B4C_70, 188mg Range : 20°C/10.0(K/mny200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4C_70 Reference: - ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateltime :  8/2420195 1604 AM  Material : - Modeltype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr.Jtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : 27
Operator: _ Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al A73 A10932ngb-ed8 _ Crucible : DSC/TG pan AR03

Created with NETZSCH Proteus sotware

FIG. 7.24 Amostra ACB70 1° Aquecimento

DSC /(mW/mg)
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Main 2016-11-180951 User User Temperature rC
: NETZSCH DSC 404F1 DSCA04F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador Eio\B4C_70.ngb-sd8

Project : palimeros Sample : B4C_70, 188 mg Range : 30°C/10.0(K/mn)y200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min/ N2, 50.0ml/min
Identity : B4C_70 Reference : —-0mg Sample carJ/TC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/24201951604 AM  Material : Modeltype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corrtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : i
Operator :  Edio Sens file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al203

Created with NETZSCH Protels sotware

FIG. 7.25 Amostra ACB 70 2° Aquecimento
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7.6.8 AMOSTRA ACB 75

DSC /(mW/mg)
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Main 2010-11-180951 User User Temperature /°C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador EG0\B4C_75 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_75,19.8mg Range : 20°C/10.0(K/mn)200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.0ml/min
Identity : B4C_75 Reference: ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateltime :  8/24/2019 127.02 PM Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932.ngb-1d8 Segments : 27
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSCTG pan Al203
Created with NETZSCH Profetss somware
° .
FIG. 7.26 Amostra ACB75 1° Aquecimento
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Main 2019-11-180952 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCH\Proteus61\data\Orientador Edio\B4C_75 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_75,19.8mg Range : 30°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4AC_75 Reference : —-0mg Sample carJTC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Dateltime :  8/24/2019 12702 PM  Material : Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932 ngb-1d8 Segments : n
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al203

Created with NETZSCH Protels sotware

FIG. 7.27 Amostra ACB75 2° Aquecimento
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7.6.9 AMOSTRA ACB 80

DSC /(mW/mg)
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Main 2016-11-180953 User User Temperature r°c
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCHProteus61\data\Orientador Edio\B4C_80 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_80, 199mg Range : 20°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4C_80 Reference: ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateltime :  8/24/2019933.08 PM Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-1d8 Segments : 27
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSCTG pan Al203
Created with NETZSCH Protetss somware
° .
FIG. 7.28 Amostra ACB80 1° Aquecimento
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Main 2019-11-180954 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCHProteus61\data\Orientador EGio\B4C_80.ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_80, 19.9mg Range : 30°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4C_80 Reference : -0mg Sample carJTC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  8/24201993308 PM Material : Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932 ngb-1d8 Segments : n
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al203

FIG. 7.29 Amostra ACB80 2° Aquecimento
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7.6.10 AMOSTRA ACB 85

DSC /(mW/mg)
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Main 2019-11-18 0955 User User Temperature rc
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCHProteus61\data\Orientador Edio\B4C_85 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_85,19.1mg Range : 20°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4C 85 Reference: ,0mg Sample car./TC : DSCOctoS/S Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateltime : 825201953436 AM  Material : - Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A72_A10932 ngb-1d8 Segments : 27
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSCTG pan Al203
Created with NETZSCH Protetss somware
° .
FIG. 7.30 Amostra ACB85 1° Aquecimento
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Main 2019-11-18 0955 User User Temperature /°C
: NETZSCH DSC 404F1 DSC404F1A-0102-M File : C\NETZSCHProteus61\data\Orientador Edio\B4C_85 ngb-sd8
Project : palimeros Sample : B4C_85,19.1mg Range : 30°C/10.0(K/min)200°C  Atmosphere : N2, 20.0mi/min / N2, 50.Oml/min
Identity : B4AC_85 Reference : —-0mg Sample carJTC : DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Dateltime :  8/252019534.36 AM  Material : Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr./temp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932 ngb-1d8 Segments : n
Operator:  Edio Sens.file : DSC404F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8  Crucible : DSC/TG pan Al203

FIG. 7.31Amostra ACB85 2° Aquecimento
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7.6.11 AMOSTRA ACB 90

DSC /(mW/mg)
0.35{ lexo
0.30 |
Peak: 124.1°C
0.25
0.20 1
0.15 4 Onset™: 115.1 %
1
T 1|
)
‘\
0.10 1 11.2]
t P
Area: 11.36 J/
0.05 1 9
40 60 80 100 120 140 160 180 200
10
Main 2019-11-1800°'56 User User Temmrature/ C
Instrument : NETZSCH DSC 404F1 DSCAD4FTA0102-M File : C\NETZSCHIProleus61\dataiOrientador EGOBAC_90.ngb-5a8
Project : polimeros Sample : B4C_90, 195mg Range : 20°C/10.0(K/mn)y200°C  Atmosphere : N2, 20.0ml/min / N2, 50.Oml/min
Identity :  BAC_90 Reference: 0mg Sample car/TC:  DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV
Dateftime :  8/252019 13833 PM  Material : = Modeltype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC CorrJtemp.cal : / DSC404F1A-0102-M_1000C-AI_A72_A10932.ngb-d8 Segments : 27
Operator: _Edio Sensfile : DSCAD4F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8 _ Crucible : DSC/TG pan A203
Created with NETZSCH Proteus software
° .
FIG. 7.32 Amostra ACB 90 1° Aquecimento
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Van 201811180057 User User Temperature /°C
Instrument : NETZSCH DSC 404F 1 DSCAOSFIA0102-M File : C\NETZSCHProleus61dalalOrentador EGOBAC_90 ngb-saB
Project:  paimecs : BAC_90, 195mg Range - 30°C/10.0(K/mny200°C  Atmosphere : N2, 20.0mimin/ N2, 50 Omimin
Identity :  BAC_90 Reference : 0mg Sample car/TC:  DSCOctoS/S Corrim. range : 000/5000 pV/
Dateftime : 8252019 13838 PM Material : = Modeltype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : DSC Corr/temp.cal : / DSCAO4F1A-0102-M_1000C-A_A72_A10932 ngb1d3  Segments : n
Operator: _Edio Sens file : DSCAQ4F1A-0102-M_1000C-Al_A73 A10932ngb-ed8 _ Crucible : DSCTG pan A203

FIG. 7.33 Amostra ACB 90 2° Aquecimento
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7.7 APENDICE 7: GRAFICOS ENSAIO DE TRACAO

7.7.1 Amostra A0OO
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FIG. 7.34 Ensaio de tracdo das Amostras A0O
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7.8 APENDICE 8: GRAFICOS ENSAIO DE COMPRESSAO

7.8.1 Amostras A0O
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FIG. 7.35 Ensaio de compresséo das Amostras AOO
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7.8.2 Amostras A70
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FIG. 7.36 Ensaio de compressédo das Amostras A70
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7.8.3 Amostras A75
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FIG. 7.37 Ensaio de Compressao das Amostras A75
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7.8.4 Amostras A80
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FIG. 7.38 Ensaio de Compressao das Amostras A80
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7.8.5 Amostras A85
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FIG. 7.39 Ensaio de Compressao das Amostras A85
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7.8.6 Amostras ACB 70

Amostra ACB70-01
120

10,0

80

s

6,0

i

4.0

i

Tensad (MPa)

2.0

0,0

-2,0
Deformagdo mm/mm

Amostra ACB 70- 02
12,0
10,0
80

6.0

4.0

i

Tesnad (MPa)

2.0
0,0

-20
Deformagd mm,/mm

Amostra ACB70-03
8.0
70
£,0
50
4.0
3.0

Tesnad (MPa)

20

1,0

0,0

-1,0
Deformagao mm/mm

FIG. 7.40 Ensaio de Compressao das Amostras ACB70
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7.8.7 Amostras ACB 75
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FIG. 7.41Ensaio de Compressao das Amostras ACB75

177



7.8.8 Amostras A80
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FIG. 7.42 Ensaio de Compressao das Amostras ACB 80
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7.8.9. Amostras ACB 85
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FIG. 7.43 Ensaio de Compressao das Amostras ACB85
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