b\
ST

v &
o o C

UNIVERSIDADE FEDERAL DA PARAIBA
CENTRO DE TECNOLOGIA

DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA MECANICA

THALITA DOS SANTOS FRANCA

CARACTERIZACAO MECANICA E TERMICA DE COMPOSITOS
DE MATRIZ POLIMERICA A BASE DE PHB REFORCADOS COM
QUASICRISTAL

JOAOQ PESSOA - PB
2019



THALITA DOS SANTOS FRANCA

CARACTERIZACAO MECANICA E TERMICA DE COMPOSITOS
DE MATRIZ POLIMERICA A BASE DE PHB REFORCADOS COM
QUASICRISTAL

Trabalho de Conclusdo de Curso apresentado a
banca examinadora do Departamento de
Engenharia Mecéanica da Universidade Federal
da Paraiba como parte das exigéncias a
obtengdo do titulo de Bacharel em Engenharia

Mecanica.

Orientador: Prof2 Dr.2 Maria Roseane de

Pontes Fernandes

JOAOQ PESSOA - PB
2019



F8l4c Franga, Thalita Dos Santos.

Caracterizagdo mecdnica e térmica de compdsitos de
matriz polimérica & base de PHB reforgados com
quasicristal / Thalita Dos Santos Franga. - Jodo
Pessoa, 20195.

S&E » Hls

Orientagdo: Maria Roseane de Pontes Fernandes.
Monografia (Graduagdo) - UFPB/CT.

1. Caracterizagd3o mecdnica. 2. Caracterizagdo térmica.
3. Compésito. 4. Polihidroxibutirato. 5. Quasicristal.

I. Fernandes, Maria Roseane de Pontes. II. Titulo.

UFPB/BC




THALITA DOS SANTOS FRANCA

CARACTERIZACAO MECANICA E TERMICA DE COMPOSITOS
DE MATRIZ POLIMERICA A BASE DE PHB REFORCADOS COM
QUASICRISTAL

Trabalho de Conclusdo de Curso — TCC, apresentado a banca examinadora do
Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade Federal da Paraiba como parte
das exigéncias a obtencéo do titulo de Bacharel em Engenharia Mecénica, tendo obtido o
conceito APROVADO conforme a aprecia¢do da banca examinadora:

Jodo Pessoa, 08 de maio de 2019.

BANCA EXAMINADORA
./' t
Prof? Dr. ®* Maria Roseane de Pontes Fernandes

Departamento de Engenharia dos Materiais / Centro de Tecnologia / UFPB

hbmﬁ Noxe, Roiued wlttere

Prof? Dr.? Renate Maria Ramos Wellen

Departamento de Engenharia dos Materiais / Centro de Tecnologia / UFPB

Hladl fouude Galinh

Prof. Dr. Rafael Evaristo Caluéte

Departamento de Engenharia Mecénica / Centro de Tecnologia / UFPB



Dedico essa nova realizacdo aos
meus familiares, sobretudo aos meus
amados pais, a meu irmao e meu
noivo, que tanto me deram forgas e
incentivo ao longo da graduacéo.



AGRADECIMENTOS

Quero, em primeiro lugar, agradecer a Deus, pela forca e a capacitacdo que iluminou meu

caminho durante esté trajetoria.

A minha familia, em especial aos meus pais Adailza Afonso dos Santos e José Franca da
Silva Junior por contribuir na minha educagdo, me apoiar em todos 0s momentos e ao

meu querido irmdo Thiago dos Santos Franca.

A0 meu noivo lgor Xavier Queiroz por sempre incentivar no meu projeto de vida, por

estar sempre ao meu lado confortando e torcendo.

Sou grata a esta universidade e seu corpo docente, em especial a minha orientadora Prof.2
Dr.2 Roseane Fernandes, pela orientacdo, sugestdes, suporte tedrico ao longo da
elaboracdo desse trabalho. Como também por ter acreditado na minha capacidade para

imersdo no mundo da pesquisa e desenvolvimento tecnologico.
A Propesq (Pré-Reitoria de Pesquisas) pela oportunidade na area da pesquisa.

Ao0s meus queridos amigos de curso, Genilton Filho, Thalles Emannuel e Robson

Guimarées por suas contribuicdes académicas, apoio e amizade.

Aos técnicos do LSR, Breno, André, Meyson e Joelma por sua disponibilidade, paciéncia

e compreensao.



RESUMO

Os compdsitos sdo materiais projetados para conjugar as caracteristicas desejaveis de dois
ou mais materiais de natureza distinta. Estes sdo constituidos por uma fase de reforco
constituida por fibras ou particulas dispersas numa matriz ou fase continua. O
polihidroxibutirato (PHB) apresenta um forte potencial industrial, mas a sua instabilidade
térmica e fragilidade restringe suas aplicacbes. Portanto, para corrigir o
comprometimento dessas propriedades, pode ser acrescentada uma fase de reforco como
a liga quasicristalina (Als2CuzssFe12,5) na matriz polimérica. Pois, essa liga apresenta
propriedades de elevada dureza, baixa energia superficial e baixo coeficiente de atrito,
boa resisténcia a oxidacdo e corrosdo e elevada resisténcia ao desgaste. Portanto, o
objetivo do presente trabalho foi caracterizar mecanicamente e termicamente 0s
compositos de PHB reforcados com a liga quasicristalina. Os compdsitos foram
elaborados variando a porcentagem da fase quasicristalina em 2%, 4% e 6% em volume
na matriz polimérica do PHB. Os corpos de prova foram obtidos por prensagem a quente
e realizados 0s ensaios mecanicos de resisténcia a flexdo, resisténcia a tracdo e dureza
Shore D. Também, foram realizadas analises térmicas por analise termogravimétrica (TG)
e calorimetria exploratdria diferencial (DSC). Ainda, as amostras foram analisadas por
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Houve aumento na dureza Shore D a medida
gue se aumentou a concentracdo da fase quasicristalina no compdsito. Mas, ndo houve
aumento na tensdo maxima e alongamento dos corpos de prova ensaiados em tracdo e
flexdo. Apenas o médulo de elasticidade em flexdo aumentou. Na caracterizagdo térmica
por TG e DSC, a adicdo da fase quasicristalina ndo interferiu na degradacao térmica do
PHB. Na calorimetria exploratéria diferencial (DSC) observou-se que, mesmo para
diferentes taxas de aquecimento, as amostras apresentaram um comportamento similar,
tendo dois picos endotérmicos de fusdo. Assim, foi possivel obter os compoésitos de matriz
polimérica a base de PHB com melhores propriedades de dureza e com estabilidade

térmica.

Palavras—chave: Caracterizacdo térmica. Caracterizacdo mecanica. Compdsito.

Polihidroxibutirato. Quasicristal.



ABSTRACT

Composites are materials designed to match the desirable characteristics of two or more
materials of a different nature. These are constituted by a reinforcing phase consisting of
fibers or particles dispersed in a matrix or continuous phase. Polyhydroxybutyrate (PHB)
has a strong industrial potential, but its thermal instability and fragility restrict its
applications. Therefore, to correct the impairment of these properties, a reinforcing phase
such as the quasicrystalline alloy (Al62Cu25.5Fe12.5) can be added in the polymer
matrix. This alloy exhibits properties of high hardness, low surface energy and low
coefficient of friction, good resistance to oxidation and corrosion and high resistance to
wear. Therefore, the aim of the present work was to characterize mechanically and
thermally PHB composites reinforced with quasicrystalline alloy. The composites were
prepared by varying the percentage of the quasicrystalline phase in 2%, 4% and 6% by
volume in the PHB polymer matrix. The specimens were obtained by hot pressing and
the mechanical tests of flexural strength, tensile strength and Shore D hardness were
performed. Thermal analysis was also performed by thermogravimetric analysis (TG) and
differential scanning calorimetry (DSC). Further, the samples were analyzed by scanning
electron microscopy (SEM). There was an increase in Shore D hardness as the
concentration of the quasicrystalline phase in the composite was increased. However,
there was no increase in the maximum stress and elongation of the specimens tested in
traction and flexion. Only the flexural modulus of elasticity increased. In the thermal
characterization by TG and DSC, addition of the quasicrystalline phase did not interfere
in the thermal degradation of PHB. In differential scanning calorimetry (DSC) it was
observed that, even at different heating rates, the samples had a similar behavior, having
two endothermic melting peaks. Thus, it was possible to obtain PHB-based polymer

matrix composites with better hardness and thermal stability properties.

Keywords: Mechanical characterization. Thermal characterization. Composite.

Polyhydroxybutyrate. Quasicristal.
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1. INTRODUCAO

Os compdsitos sdo materiais projetados para conjugar as caracteristicas desejaveis de
dois ou mais materiais de natureza distinta. Estes sdo constituidos por uma fase de reforco

constituida por fibras ou particulas dispersas numa matriz ou fase continua (LOPES, 2011).

Também, os compositos sdo amplamente utilizados em virtude de suas diferentes
aplicacdes cientificas e industriais, principalmente quando aliado aos refor¢os das matrizes que
podem ser de material ceramico, polimérico ou metalico. Dentre esses trés ultimos, 0s
compdsitos de matrizes poliméricas (CMP’S) tem sido desenvolvidos para satisfazer a demanda
para uma alta resisténcia e dureza do material, capaz de operar efetivamente sob condicGes
adversas (LYUKSHIN, 2015). Tendo diversas aplicacfes tais como: elementos de vedacéo,

engrenagens e rolamentos (MOHAN, 2013).

Adicionalmente, os materiais poliméricos vém se destacando pela grande aplicabilidade
como matriz na maior diversidade de aplicacdes de compdsitos em virtude de suas propriedades
e facilidade de fabricacdo. O polimero polihidroxibutirato (PHB) é um poliéster termoplastico
biodegradavel com um forte potencial industrial, mas a sua instabilidade térmica e fragilidade
limita suas aplicagbes (PACHEKOSKI, 2009). Ainda, o PHB destaca-se entre 0os outros
polimeros pela sua producdo, cujo processo ocorre por fermentacdo bacteriana, além de seus
inimeros beneficios a0 meio ambiente (CHANDRA, 1998; ZIAEE, 2006). Pois, a sua
velocidade de degradacdo depende de vérios fatores quimicos e fisicos, tais como:

cristalinidade, massa molecular, umidade e temperatura.

Os CMP’S sdao promissores nas aplicagcdes que envolvam aumento da dureza ¢ da
resisténcia ao desgaste, uma vez que possuem capacidade de se inserir particulas de reforco,
que podem ser: CuO, CuS, Al20s3, Gr, WC, Ta, Nb e SiC (BAILLE, 1989; LUBIN, 1969).

O estudo do efeito de cargas particuladas em materiais poliméricos tem emergido
recentemente como um dos importantes campos da investigacao nas atividades em ciéncia dos
polimeros. As cargas sdo adicionadas aos polimeros em quantidade suficientes para reduzir
custos e/ou alterar as suas propriedades fisicas e/ou mecanicas. As mesmas influenciam
fortemente nas propriedades mecénicas e térmicas em compositos de matriz polimérica
(FIGUEIREDO, 2013).

Dentre essas cargas metélicas, os quasicristais de Als2Cuzs sFe12,5 representam uma nova
classe de ligas metalicas que diferem dos sélidos conhecidos, amorfos e cristalinos, por

apresentarem caracteristicas estruturais distintas e, portanto, propriedades incomuns. Sao
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atomicamente bem ordenados, porém, ndo se repetem a intervalos regulares, ou melhor, ndo
apresentam periodicidade sendo, por isto, chamadas de quasiperiodicas (SCHECHTMAN,
1984).

Os quasicristais s@o compostos por unidades estruturais icosaedrais, octogonais,
decagonais ou dodecaedrais ao invés de células unitarias comuns aos cristais (SAARIVIRTA,
2004). Apresentando propriedades singulares, tais como: elevada dureza, baixa energia
superficial e baixo coeficiente de atrito, boa resisténcia a oxidacdo e corrosdo e elevada

resisténcia ao desgaste.

Portanto, o presente trabalho tem como objetivo estudar o comportamento mecénico e

térmico de compdsitos de PHB com adicéo de particulas quasicristalinas de AlssFe12Cuas.
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2. OBJETIVOS
2.1. Objetivo geral

Obter e caracterizar o composito de PHB com a liga quasicristal AlssFe12Cuas.

2.2. Objetivos especificos

O trabalho desenvolvido no ambito dessa pesquisa apresenta 0s seguintes objetivos

especificos:

Obter a liga quasicristalina AlesFe12Cuss:
Homogeneizar os p6s de PHB com a liga quasicristal;
Confeccionar os corpos de prova;

Caracterizar as propriedades térmicas: TG e DSC,

o B~ WD P

Caracterizar as propriedades mecanicas: dureza Shore D, resisténcia a tragdo e
resisténcia a flexao.

6. Verificar a morfologia dos pds e compdsito através do MEV.
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3. REFERENCIAL TEORICO
3.1. Compdsitos

Desde de tempos remotos pode-se mencionar a utilizacdo de compdsitos pelo homem.
Na atualidade, a utilizagdo de um compdsito estende-se de nosso cotidiano até a inddstria. E
com a crescente exigéncia das novas tecnologias, sobretudo no que respeita a combinacao de
propriedades incompativeis de variados materiais, como a resisténcia mecénica e tenacidade,
levou ao aparecimento de novos materiais. Os compdsitos sao uma classe que possuem diversas
aplicacBes na industria e sdo utilizados a fim de melhorar a produtividade, diminuir os custos e
facultar diferentes propriedades. So cada vez mais utilizados como substitutos dos elementos
convencionais tais como polimeros ceramicos e ligas metalicas; dado que apresentam vantagens
como: elevada rigidez e mddulo especifico, elevada resisténcia a corrosao e condutividade
térmica, boa fluidez, estabilidade estrutural e facil moldagem (VENTURA, 2009).

Os compdsitos sdao materiais que apresentam excelentes propriedades mecanicas,

quimicas e fisicas, quando comparados com os seus componentes isolados (LOPES, 2011).

A maioria dos materiais compdsitos consiste numa mistura de um material de reforgo
ou de fase dispersa, devidamente selecionado, com outro material compativel denominado de
matriz, de modo a obterem-se determinadas caracteristicas e propriedades. Geralmente, 0s
componentes ndo se dissolvem uns nos outros e podem ser fisicamente identificados pelas
interfaces que os separam. Os diferentes constituintes dos compdsitos podem estar presentes
em fases macroscopicamente distintas, como no caso de materiais laminados, ou podem estar
misturados em uma escala microscopica, como no caso de dispers@es e particulados (FARIA,
2007).

3.2. Compositos poliméricos

No que se refere a fase matriz, um composito pode ser classificado em trés grupos:
metalico, ceramico e polimérico. Dentre esses trés ultimos, os compdsitos de matrizes
poliméricas (CMP’S) tem sido desenvolvidos para satisfazer a demanda de uma resisténcia e
dureza do material, capaz de operar efetivamente sob condigdes adversas (LYUKSHIN, 2015).
Tendo diversas aplicagfes tais como: elemento de vedacdo, engrenagens e rolamentos
(MOHAN,2013).
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Polimeros sdo materiais formados pela combinacdo de varias unidades repetitivas,
denominadas meros. A unido das unidades repetitivas leva a formacdo das macromoléculas,
qgue constituem os polimeros. A grande maioria dos polimeros é formada a partir de
hidrocarbonetos, além de outros atomos como O, N e S, mostrando a caracteristica organica
desse tipo de material. As macromoléculas podem interagir umas com as outras e formar
ligacGes intermoleculares, atracfes entre as macromoléculas que se dao em funcéo da diferenca
de eletronegatividade dos atomos presentes, ou ainda ligacGes cruzadas (para polimeros
termofixos), que sdo de fato ligacbes covalentes entre as cadeias poliméricas. Os polimeros
possuem duas classificacdes quanto ao seu comportamento frente a temperatura: termoplésticos
e termofixos. Os polimeros termoplasticos ainda podem ser classificados quanto a organizacéo
das cadeias macromoleculares: semicristalinos e amorfos. Os semicristalinos formam estruturas
denominadas esferulitos, as quais sdo altamente organizadas, ao contrario dos amorfos, que ndo

possuem organizacgéo estrutural (SOUSA, 2016).

Os termoplasticos apresentam a vantagem de amolecerem, em vez de fundirem durante
0 seu aquecimento, voltando a endurecer apds o seu resfriamento. Estes processos sdo
totalmente reversiveis e podem ser repetidos um determinado ndmero de vezes. Esta
propriedade dos termoplasticos facilita aplicacdes em técnicas convencionais de compressao
para moldar compostos. Além disso, os termoplasticos sdo relativamente moles e ducteis, e
podem ficar num determinado estado durante longos periodos de tempo, 0 que torna estes
materiais muito flexiveis (VENTURA, 2009).

Os termofixos possuem uma estrutura mais rigida, tudo se explica pela estrutura que 0s
compdem ligacGes cruzadas (aumentam a resisténcia e rigidez) quando aquecidos pela primeira
vez para conformacgéo, contudo, em um aguecimento posterior, esses irdo se degradar e se
decompor aos invés de fundir. Os termofixos séo ligados por meio de fortes ligagdes covalentes
entre todos os atomos e por isso, permitem pouca deformacdo antes da fratura. Utiliza-se
métodos de moldagem por compressao, por transferéncia e fundicdo para processar 0S
termofixos. Exemplos: fendlicos, poliéster insaturado, melamina e epoxis. Os mais utilizados
sdo as resinas epdxis (80% de todos os plasticos reforcados) e os poliésteres, que sdo mais

econdmicos que os epoxis (MACIEL, 2017).

Além da classificacdo quanto ao comportamento frente a temperatura, os polimeros
podem ser classificados também quanto a origem e quanto a biodegradabilidade. Os polimeros
podem ser naturais ou sintéticos. Os polimeros naturais foram descobertos ha relativamente

pouco tempo e tem grande potencial para aplicagdo como material industrial, como a aplicacéo
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em capsulas para liberacdo de medicamentos durante certos periodos de tempo. Esse tipo de
polimero, para ser utilizado como material industrial, deve possuir propriedades semelhantes
aos polimeros sintéticos os quais substituirdo e ainda devem ser biodegradaveis. A
biodegradabilidade confere um aspecto importante para esse tipo de material atualmente, visto
que cada vez mais busca-se utilizar materiais que possam ser reciclados ou descartados de forma
correta na natureza. A biodegradabilidade traz para o material polimérico uma preocupacao
menor no que diz respeito ao descarte incorreto, visto que eles se degradam em um tempo muito
menor que os polimeros sintéticos convencionais. Os polimeros biodegradaveis podem ser
produzidos a partir de matéria organica, através de micro-organismo ou ainda produzidos a
partir da biotecnologia (SOUSA, 2016).

A utilizacdo de polimeros sintéticos em substituicdo aos materiais tradicionais como
madeira e metais revolucionou a engenharia, pois os polimeros conferem leveza as estruturas
devido a sua baixa densidade, quando comparado a outros materiais, confere resisténcia
mecanica comparavel ao material que pretendem substituir. Sua producdo é de baixo custo
frente a outros materiais e ainda pode-se controlar a produgédo para que o polimero tenha as
propriedades mecénicas desejadas. Nesse contexto, a substituicdo por polimeros sintéticos foi
excepcional para a época. Hoje, diferentemente, busca-se materiais com resisténcia mecénica
superior aos polimeros convencionais como o polipropileno (PP), materiais mais leves, de
menor custo e ecologicamente corretos. Nesse sentido, a utilizacdo de refor¢o nos polimeros
tem por objetivo suprir a demanda que se tem sobre esses materiais. Os compositos poliméricos
surgem como alternativas para elevar a qualidade dos polimeros que estdo sendo utilizados, ao
mesmo tempo diminuir sua quantidade utilizada com a adicdo de outro material. Os compositos
buscam apresentar as melhores caracteristicas da matriz e do reforgo, a fim de ter um material

com caracteristicas melhores que os dois que o formam (SOUSA, 2016).

Sendo a matriz, a qual é continua e envolve a outra fase, chamada com frequéncia de
fase dispersa (CALLISTER, 2012) ou refor¢o podendo ser constituida por fibras ou particula

dispersas. Na figura 1, ilustra os tipos de reforco.
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COMPOSITOS

REFORGADO COM REFORGADO COM ESTRUTURAL
PARTICULAS FIBRAS
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(ALINHADAS) (CURTAS)

ALINHADOS

ORIENTADAS

ALEATORIAMENTE

Figura 1 - Esquema de classificacdo para os varios tipos de compdsitos.

Fonte: CALLISTER (2012, p. 537).

Ainda, os corpos de prova de matriz polimérica (CMP’S) sdo promissores nas aplicacoes
gue envolvam aumento da dureza e da resisténcia ao desgaste, uma vez que possuem capacidade
de se inserir particulas de reforco, que podem ser: CuO, CuS, Al;Os3, Gr, WC, Ta, Nb e SiC
(BAILLE, 1989; LUBIN, 1969).

O estudo do efeito de cargas particuladas em materiais poliméricos tem emergido
recentemente como um dos importantes campos da investigacao nas atividades em ciéncia dos
polimeros. As cargas sdo adicionadas aos polimeros em quantidade suficientes para reduzir
custos e/ou alterar as suas propriedades fisicas e/ou mecanicas. As mesmas influenciam
fortemente nas propriedades mecénicas e térmicas em compositos de matriz polimérica
(FIGUEIREDO, 2013).

3.3. Polihidroxibutirato (PHB)

O polihidroxibutirato € um poliéster que é produzido através de processos biossintéticos
da sacarose por meio de bactérias especificas, microrganismos procariéticos e eucarioticos ou
por uma cepa delas. Sendo um homopolimero composto por unidades monoméricas de quatro
atomos de carbono (SILVA, 2007); que possui propriedades fisicas (densidade: 1,25 g.cm?) e
de processabilidade de um polimero termoplastico convencional (temperatura de fusdo: 175°C;
temperatura de transicdo vitrea: 5°C) (MOURA, 2014).
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Estudos desse polimero no Brasil iniciaram em meados da década de 90, deu-se inicio
ao desenvolvimento de tecnologia para a producdo de plasticos biodegradaveis e
biocompativeis empregando matéria-prima renovavel pela agricultura, em especial derivados
da cana-de-aclcar. Ap6s um levantamento de oportunidades, selecionou-se um grupo de
polimeros da familia dos polihidroxialcanoatos (PHA) que podem ser produzidos por bactérias
em biorreatores a partir de carboidratos (COUTINHO et al, 2004).

Os PHAs sdo polimeros lineares obtidos através da fermentacdo de lipidios e agUcares
por bactérias. As familias de PHAs podem produzir mais de cem diferentes polimeros, dentre
eles, o polihidroxibutirato (PHB). A sintese do polimero orgénico da-se no interior da parede
celular do microrganismo. Ocorre sob a forma de granulos citoplasmaticos de reserva, que
constituem uma fonte de carbono e de energia, em resposta ao estresse ambiental. (MOURA,
2014).

E através da bactéria Ralstonia eutropha que se é produzida o PHB, pois é um dos
micro-organismos que apresenta as condicdes mais favoraveis a producdo industrial. O
processo de producdo do PHB é normalmente conduzido em duas fases: uma fase de
crescimento ndo limitado para o acimulo de biomassa em um meio de cultura balanceado e, na
sequéncia, uma fase de limitacdo ou exaustdo de um ou mais elementos nutritivos (N, P, S ou
O) associados ao fornecimento de excesso de fonte de carbono para favorecer o acumulo
intracelular do polimero (MAIA, 2016).

Por ser um material sintetizado por bactérias, o PHB possui uma estrutura regular
tornando-o cristalino e quebradi¢o. Sua temperatura de cristalizacdo faz com que o grau de
cristalinidade aumente com o tempo, restringindo assim a mobilidade da fase amorfa.
Entretanto essas caracteristicas podem proporcionar melhorias no material quando recebem

cargas ou reforcos, na formacao de compositos (MOURA, 2014).

O PHB apresenta propriedades mecanicas similares as do polipropileno, tais como
elevada cristalinidade, pureza Optica, boa estabilidade a radiacdo ultravioleta, barreira a
permeabilidade de gases, biocompatibilidade, alta regularidade da cadeia carbonica e elevada
massa molecular, embora tenha duas caracteristicas que o limitam a certas aplicagdes, que sao
a sua caracteristica quebradica e a reduzida faixa de condic¢des de processamento (TELLES et
al, 2011).
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3.4. Quasicristal

Shechtman et al. em um artigo publicado em 1984 os quasicristais de Als2CuzssFe1zs
representam uma nova classe de ligas metalicas que diferem dos so6lidos conhecidos como
amorfos e cristalinos, por apresentarem caracteristicas estruturais distintas e, portanto,
propriedades incomuns. Sdo atomicamente bem ordenados, porém ndo se repetem a intervalos
regulares, ou melhor, ndo apresentam periocidade sendo, por isto, chamadas de quasiperiodicas.
Segundo Barros (2015) embora os quasicristais fossem apresentados ao mundo em 1984, eles
foram descobertos por Daniel Shechtman em 1982. Devido a sua persisténcia e sua descoberta
que revolucionou as leis da cristalografia classica e da ciéncia e engenharia dos materiais.

Daniel Shechtman recebeu o prémio Nobel em Quimica no ano de 2011.

Ap0s a descoberta dos quasicristais, muitas pesquisas se voltaram para o estudo desses
materiais. Atualmente, centenas de ligas quasicristalinas sao conhecidas, sendo a maioria de
base de aluminio. As ligas do sistema Al-Cu-Fe tem atraido os pesquisadores e se destacado
devido a varios fatores, dentre eles, a facilidade de obtencdo desses elementos, baixa toxidade
e também pelo custo do processamento ser relativamente baixo, ao contrario de muitos

elementos que sdo utilizados na obtencdo de outras ligas quasicristalinas (SOUSA, 2013).

A liga quasicristalina do sistema Al-Cu-Fe é termodinamicamente estavel e sua estrutura
podem ser previstas utilizando o diagrama de fase de equilibrio como o representado na Figura
2. Tendo os primeiros estudos em relagdo a composicdo e formacdo da fase quasicristalina
icosaedral do sistema Al-Cu-Fe de Bradley e Goldschmidt, em 1939. Eles identificaram uma
fase ¥ que seria de composi¢do AlCuzFe e estaria na regido de monofésica de composicao
AlgsFe125Cuzz s formada pela reacdo peritética da fase B2- AlFes com o liquido remanescente
(SOUSA, 2013).
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% at. Cu

Figura 2 - Diagrama de fase ternario da liga de AICuFe em aluminio.

Fonte: SOUSA, 2013, p.30.

Os quasicristais sdo constituidos por unidades estruturais como: icosaedrais, octogonais,
decagonais ou dodecaedrais ao invés de células unitarias comuns aos cristais (SAARIVIRTA,
2004). Apresentando propriedades singulares, tais como: elevada dureza, baixa energia
superficial e baixo coeficiente de atrito, boa resisténcia a oxidacdo e corrosdo e elevada

resisténcia ao desgaste.

Um dos métodos mais utilizados para a obtencao do quasicristal AICuFe é a técnica de
melt-spinning, na qual um material fundido é vazado sobre um volante de cobre em rotacéo,
para obtencdo de altas taxas de resfriamento. Os estudos através dessa técnica mostraram que a
estrutura quasicristalina é facilmente alcangada. Outras técnicas também sdo utilizadas, mas
ndo com a mesma eficiéncia do melt-spinning séo elas: fundicdo, moagem de alta energia,
eletrodeposicgéo entre outros (FIGUEIREDO, 2013).
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4. MATERIAIS E METODOS

A metodologia adotada abordara os procedimentos experimentais para confeccdo da liga
quasicristal e dos compositos. E na Figura 3, apresenta-se o fluxograma representativo do
estudo realizado neste trabalho, envolvendo aspectos relacionados a obtengéo dos corpos de

prova e suas caracterizacfes térmicas e mecanicas.

CONFECGAO DO QUASICRISTAL

ANALISE DE TAMANHO DE ANALISE DIFRACAO DE

PARTICULAS RAIO X (DRX)
l |

|
OBTENCAO DOS CORPOS DE PROVA

| CARACTERIZAGAO TERMICA CARACTERIZACHO
J MECANICA
| | | ‘

MIEROSKORA i TERMOGRAVIMETRIA | |
ELETRONICA DE EXPLORATORIA | Lo L
VARREDURA (MEV) DIFERENCIAL (16 DUREZA | | TRAGEO | | FLEXAO

(DsC)

Figura 3 - Fluxograma esquematico da metodologia empregada no trabalho.

Fonte: Elaborado pela autora.
4.1. Materiais
4.1.1. Polihidroxibutirato

Para o desenvolvimento deste trabalho foi utilizado como matriz o polihidroxibutirato
(PHB), fornecido em po, pela PHB Brasil. Moura (2014, p.44), descreve algumas propriedades

fisicas do material, conforme a Tabela 1.
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Tabela 1 - Descricdo das propriedades fisicas do PHB.

PROPRIEDADES VALORES
Densidade a 25°C (g/cmd) 1,25
Massa Molar Ponderal Media (g/mol) 250000 a 600000

Ponto de fuséo (°C) 169a172
Temperatura de Transicdo Vitrea (°C) lab
Temperatura de decomposicao (°C) 250
Cristalinidade (%) 50a70
Calor especifico (J/Kg°C) 1,35al1l4

Fonte: MOURA, 2014, p. 44.
4.1.2. Quasicristal

Os elementos constituintes da liga (Cu, Al, Fe) foram cedidos pelo laboratorio de
Solidificagdo Répida e detinham pureza superior a 99,9% (BARROS, 2015).

4.2. Métodos
4.2.1 Liga quasicristal AlssFe12Cuzs

Na aquisicdo da liga quasicristal de AlssFe12Cuzs, emprega-se 0s seguintes elementos:
Aluminio (Al), Ferro (Fe) e Cobre (Cu), com as respectivas concentra¢des na Tabela 2. Para a
obtencéo dos valores da liga em peso, para 10 gramas empregou-se uma balanca de modelo

Shimadzu Aux com carga maxima de 220 gramas.



Tabela 2 - Concentracdo da liga quasicristal.

PESO PARA 10g

ELEMENTOS | PESO ATOMICO PESO (g) o LIGA
Al 62,2 42,1083 4,2108
Fe 12,5 17,2349 1,7234
Cu 255 40,6567 4,0656

Em seguida utilizou-se o forno de indugdo, modelo Politron, tendo um cadinho de cobre de
soleira fria para a fusdo da liga. Com duracdo de 60 minutos usa-se apenas uma atmosfera de

Fonte: Elaborado pela autora.
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argonio para evitar alguns elementos, tais como: oxigénio e nitrogénio causadores da

contaminacéo da liga. Antes da liga ser fundida foi realizado duas lavagens de 20 minutos, que

é uma técnica de garantir a expulsdo do oxigénio do forno. Na Figura 4 apresenta o forno de

inducdo e a Figura 5 o material fundido.

Figura 4 - Forno de indugdo modelo Politron.

Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 5 - Fundig&o dos elementos da liga QC.

Fonte: Elaborado pela autora.

Posteriormente, submete-se a liga a um tratamento térmico no forno radiante, cujo
modelo AN800O da Analdgica, conforme a Figura 6. Empregando a temperatura de trabalho a
750°C durante 24 horas, sendo mantida em atmosfera de gas hélio para evitar oxidacéo e o

resfriamento em temperatura ambiente.

Figura 6 - Tratamento térmico no forno radiante.

Fonte: Elaborado pela autora.

E assim, as amostras que estavam na forma esférica, em virtude da geometria do
cadinho, sdo quebradas mecanicamente pelo impacto de um dispositivo, chamado de almofariz,
sendo um utensilio que serve para quebrar pequenas quantidades de produtos. Trata-se de uma
tigela de paredes grossas na qual se coloca o material a ser moido por uma outra pe¢a, chamada

pistilo ou “mao de almofariz”, que é um bastdo com ponta semiesférica, geralmente feito do
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mesmo material que o almofariz (Figura 7). Em seguida o refinamento dos pos, realizado em

uma peneira, tendo a seguinte descricdo: ABNT malha 200# (mesh).

Figura 7 - Dispositivo de quebra das amostras esféricas.

Fonte: Elaborado pela autora.
4.2.2. Composi¢do volumetrica e mistura dos compdsitos

Para adquirir o composito é necessario conhecer as proporcGes dos dois materiais a
serem trabalhados. Sendo assim, na Tabela 3 sdo exibidos as porcentagens em volume do
quasicristal, bem como os pesos em grama e do Polihidroxibutirato, valores relacionados para
10g do composito.

Tabela 3 - Proporcao de pos utilizados para confec¢do do composito.

) Porcentagem de Polihidroxibutirato
Siglas QC (9)
QC (% em volume) (0)
PHB - - 10
PQ2 2 0,62 9,38
PQ4 4 1,19 8,81
PQ6 6 1,72 8,28

Fonte: Elaborado pela autora.
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Os pos dos compositos foram homogeneizados em um aparelho desenvolvido para tal

finalidade, conforme a Figura 8. Onde coloca-se 0s pds em um recipiente fechado no centro

rotatdrio para cada amostra sendo misturada mecanicamente durante 10 minutos a 110 rpm.

=

Figura 8 - Homogeneizacao dos pés.

Fonte: Elaborado pela autora.

4.2.3. Moldagem dos compdsitos

Os p06s dos componentes, apds terem sido misturados nas proporg¢des da Tabela 3, foram
submetidos a secagem em estufa de modelo Ethik techonology por 6 horas a 60°C.

Os corpos de prova foram moldados em uma prensa hidraulica MARCONI, Figura 9, a
180°C. Havendo as seguintes etapas para moldagem: 2 minutos para aquecer as placas com 0s
pos; uma pré-prensagem com 3 toneladas durante 3 minutos, e quando se atinge o tempo a
pressao € reduzida a zero durante 60 segundos, para deixar escapar o ar aprisionado no molde.
Em seguida, aplica-se uma pressao de 3 toneladas durante 5 minutos. Retira-se a placa da estufa

e com o auxilio do ar comprimido por 3 minutos ocorre o resfriamento.
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Figura 9 - Prensa hidraulica utilizada para moldagem dos corpos de prova.

Fonte: Elaborado pela autora.

Os corpos de prova foram obtidos utilizando moldes de aco inoxidavel, conforme as
dimenses apresentadas nas normas ASTM D-638 e ASTM D-790 para 0s ensaios de tragédo e
flexdo respectivamente. Para facilitar a retirada deles, utilizou-se um spray desmoldante KR.

Na Figura 10, é possivel verifica-los ainda no molde.

Figura 10 - Confeccdo do corpo de prova para ensaio de tracao.
Fonte: Elaborado pela autora.

Na Figura 11, expde-se 0os compdsitos para realizacdo do ensaio de flexdo. E na Figura

12, os corpos de prova para o ensaio de tracéo.
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Figura 11 - Corpos de prova para ensaio de flexao.

Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 12 - Corpos de prova para ensaio de tracao.

Fonte: Elaborado pela autora.
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4.3. Caracterizacdo dos pos de PHB e de quasicristal
4.3.1 Difracdo de Raios-X (DRX) da liga quasicristalina

A difracdo de Raio X (DRX) foi empregada para acompanhar a evolucdo das fases

quasicristalinas, ap6s o tratamento térmico de 24 horas.

Utilizando-se, o difratbmetro D 500 da SIEMENS, aplicando a radia¢do Cu, tendo
comprimento de onda A = 1,54A. Os ensaios foram realizados a temperatura de 298 K
(ambiente), com tenséo de 40 KV, corrente de 30 mA, passo de 0,01°, tempo por passo de 35 e

0 angulo 26 variando de 20 a 50 graus.
4.3.2. Analise do tamanho de particulas

A analise das dimens@es granulométricas do Quasicristal e PHB foram realizadas no

laboratério de Materiais Cerdmicos da UFPB. O equipamento utilizado foi o CILAS DBI.
4.3.3. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A analise por MEV da liga quasicristalina foi realizada para verificar a morfologia dos
pos. Para averiguacdo das imagens utilizou-se um microscopio eletronico de varredura LEO
1430, do Laboratério de Solidificacdo Rapida (LSR) da UFPB. Tendo uma distancia focal
(WD) entre 10, 14, 15 e 16 mm e uma tensdo de 5 KV.

As amostras foram preparadas, sendo submersas em nitrogénio liquido por 1 minuto e
em seguida quebradas, porém deve-se ter atencao para que ndo ocorra uma fratura ductil no ato

da quebra e em seguida recobertos com ouro em um EMITEC K550X,
4.4. Caracterizacdo dos compositos de PHB reforcados com a fase quasicristal
4.4.1. Analise Termogravimétrica (TG)

A andlise termogravimétrica (TG) € uma técnica termoanalitica que acompanha a
variacao da massa da amostra, seja ela de perda ou ganho de massa, em funcéo da programacao

de temperatura.

Para analise, usou-se um analisador termogravimétrico e calorimetro simultaneo,
modelo SDTQ600 o fabricante TA Instruments. Colocou-se as amostras numa panela de
alumina com uma vazao de nitrogénio de 50 ml/ min, para evitar a oxidacdo. Tendo como razdo

de aquecimento 5,10, 15 e 20°C/min e a temperatura final de 700°C.
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4.4.2. Analise Calorimétrica Diferencial (DSC)

E uma técnica de analise térmica diferencial que fornece a diferenca de temperatura
entre uma amostra a ser analisada e outra como referéncia, durante um aquecimento (ou
resfriamento) em diferentes taxas. A diferenca de temperatura, que é proporcional a variacdo
de entalpia, a capacidade calorifica e a resisténcia térmica total ao fluxo caldrico, é medida por
meio de termopares. Com isso, se algum evento endotérmico ou exotérmico ocorre na amostra,
0s termopares detectam a varia¢do e o resultado é apresentado por meio de um grafico. No
grafico, os picos que apresentam crescimento (ascendentes) sdo caracteristicos de
comportamentos endotérmicos, caso contrario, exotérmicos (LIMA JUNIOR, 2015).

Nesse trabalho, para a realizacdo das analises utilizou-se um analisador
termogravimétrico e calorimetro simultaneo, modelo SDTQ600 o fabricante TA Instruments.
Colocou-se as amostras numa panela de alumina com uma vazdo de nitrogénio de 50 ml/ min,
para evitar a oxidagdo. Tendo como razdo de aquecimento 10, 15 e 20°C/min e a temperatura
final de 700°C.

4.4.3. Dureza Shore D

Os ensaios de dureza foram realizados no Laboratorio de Tribologia da UFRN
utilizando um durémetro marca KORI-SEIKE, com escala de 0 a 100 Shore D. Neste ensaio

utilizou-se 4 corpos de prova realizando 5 medi¢des em cada um.
4.4.4. Ensaio de Flexéo

O teste do ensaio de flexdo mede a forca requerida para dobrar um material sob a carga
de trés pontos (Figura 13). O dado é usado frequentemente para selecionar quais partes do
material irdo suportar peso sem flexionar. O mddulo de flexdo é usado para indicar a rigidez do
material quando flexionado (MACIEL, 2017).
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Figura 13 - Teste de flexdo de 3 pontos

Fonte: MACIEL, 2017, p. 73.

Os ensaios de flexéo procederam de acordo com a Norma ASTM D790 (Tabela 4), para
determinar as propriedades mecanicas. Sendo realizados em um equipamento universal
SHIMADZU AG- X, usando uma célula de carga de 10 KN a velocidade de deformacéo de 5
mm/min, operando em temperatura ambiente, com uma deformacdo méxima de 5%. Os

resultados foram obtidos a partir de uma média de 5 corpos de prova por ensaio.

Tabela 4 - Dimensdes do corpo de prova para ensaio de flexdo (ASTM D790).

CORPO DE PROVA PADRAO MOLDADO

COMPRIMENTO 127 mm
LARGURA 12,7+0,2 mm
ESPESSURA 3,2+0,2mm

4.4.5. Ensaio de Tracdo

Consiste na aplicacdo de carga de tracdo uniaxial crescente em um corpo de prova
especifico até a ruptura. Com esse tipo de ensaio, pode-se afirmar que praticamente as
deformacdes promovidas no material sdo uniformemente distribuidas em todo o seu corpo, pelo
menos até ser atingida uma carga maxima proxima do final do ensaio e, como é possivel fazer
com que a carga cres¢a numa velocidade razoavelmente lenta durante todo o teste, o ensaio de

tracdo permite medir satisfatoriamente a resisténcia do material (DALCIN, 2007).
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Os ensaios de tracdo procederam de acordo com a Norma ASTM D638 (TABELA 5)
para determinar as propriedades mecénicas dos corpos de prova: modulo de elasticidade,
resisténcia a tracdo e alongamento até a ruptura. Os ensaios foram realizados em um
equipamento universal SHIMADZU AG-X, usando uma célula de carga de 10 KN a velocidade
de deformacéo de 5 mm/min, operando em temperatura ambiente. Os resultados foram obtidos

a partir de uma média de 5 corpos de prova por ensaio.

Tabela 5 - Dimensdes do corpo de prova para ensaio de tracdo (ASTM D638).

CORPO DE PROVA PADRAO MOLDADO

COMPRIMENTO 115+ 0,5
COMPRIMENTO UTIL 33 mm
LARGURA 6,0 £ 0,5 mm

ESPESSURA 3,2+ 0,4 mm
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. Analise de tamanhos de particulas

A Figura 14 apresenta o histograma de distribuicdo de particulas dos pdés da fase
quasicristalina que por meio do grafico, pode-se perceber que o pd apresentou 2 faixas de
distribuicdo granulométrica com particulas variando de 0,1 e 20 um. Tendo o didmetro médio
da particula de 5,67 pm.
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Figura 14- Gréfico de distribuicdo de tamanhos de particulas do p6 de quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.
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Na Figura 15 tem-se o histograma de distribuicdo de tamanhos de particulas do pé de

PHB. Onde as particulas variam entre 0,1 e 500 um. O tamanho meédio das particulas foi de

396,87 um.

100

in volume [ passante

&0

€0

a0

40

[g 5x] eweibolsIH

% / (soaneINWND salojep )

20

==\

—

—

=

100
x (Didmetros) / pm

10

0.0

500.0

Figura 15- Grafico de distribuicdo de tamanhos de particulas do p6 de PHB.

Fonte: Elaborado pela autora.

5.2. Difratograma de Raios-X e MEV da liga AlssFe12Cuzs

O difratograma de raios-X da amostra de AlgsFe12Cuzs (Figura 16) tratada termicamente,

revela a presenca de duas fases, que com base no trabalho de Figueiredo (2013), pode-se

observar a fase cristalina B, e a fase quasicristalina W de estrutura icosaédrica. Sendo notério

uma maior presenca da quantidade de fase quasicristalina devido ao tratamento térmico

realizado a temperatura de 750°C a 24 h e uma pequena quantidade de fase f, identificada a

partir do pico 26 = 43 do DRX.

Segundo Barros (2015), a fase quasicristalina e a quasicristalina ¥ sao fases proximas

e quando se encontra em pequena quantidade, menos de 1%, de modo geral ndo interfere nas

propriedades quasicristalinas da liga.
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Figura 16- Difratograma de raios—X da liga AlssFe12Cuas tratada termicamente.

Fonte: Elaborado pela autora.

Na Figura 17 é mostrada uma imagem obtida por MEV da liga em p6. Na ilustracdo é
possivel a identificacdo de particulas esféricas com formatos bem similares aos encontrados na
literatura referente a QC. Como no trabalho de Cavalcante (2007) em que o p6 de quasicristal

moido por 20 h, tem larga distribuicdo de tamanho e apresentam tendéncia a aglomeracao.

20 pm EHT = 500kV Mag= 500X |Probe= 131pA  Photo No. = 7583
H Signal A=SE1 WD= 16mm Aperture Size =30.00 um Date :14 Jun 2016

Figura 17- Micrografia da liga AlssFe12Cuzs em po.

Fonte: Elaborado pela autora.
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5.3. Microscopia Eletrdnica de Varredura dos corpos de prova

Na Figura 18, tem-se as imagens obtidas por MEV da amostra de PHB puro e dos
compadsitos. Observando uma boa disperséo do refor¢o na matriz, ndo ocorrendo concentracao
da fase metélica e comprovando que a metodologia aplicada de tempo e velocidade na

homogeneizagédo foram eficazes.
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Figura 18- Microscopia Eletrénica de Varredura a) PHB puro b) 2% em volume PQC c¢) 4% em volume
PQC d) 6% em volume PQC.

Fonte: Elaborado pela autora.
5.4. Analise termogravimétrica (TG)

Na Figura 19, analisa-se as curvas de TG para uma taxa de aquecimento de 10°C/min,
onde ocorre uma estabilidade térmica em torno de 240°C tanto para o PHB puro quanto para 0s
compositos com 2%, 4% e 6% em volume de quasicristal. Portanto, constatou-se que a partir
da temperatura de 250°C, tem-se uma perda de massa em uma Unica etapa e depois a

estabilidade térmica diminui com o aumento da temperatura, préximo de 300°C.
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O comportamento térmico de degradacdo do PHB puro foi alterado com a adicdo da fase
quasicristalina. Segundo Moura (2014), essa perda de massa do PHB esta relacionada por ser
um biopolimero, degrada-se em CO> e agua, sem residuos solidos. Percebe-se que com o
aumento do percentual da fase quasicristalina hd um aumento do percentual de material que ndo
foi degradado, como esperado. As massas remanescentes dos quasicristais para 0s compositos
PQ6, PQ4 e PQ2 foram de 19%, 14% e 9%, respectivamente a partir de 300°C.

Machado et al, (2009) abordaram em seu trabalho uma pesquisa do compadsito PHB/p6
de madeira, apresentando uma degradacdo semelhante ao estudo do quasicristal porém,
ocorrendo em dois estagios. Onde no primeiro estagio a degradacao foi de cerca de 75% da
massa da amostra até 305 °C e, a partir dessa temperatura ocorreu segundo estagio com

velocidade menor, até cerca de 390 °C, permanecendo um residuo de 9% da massa inicial da

amostra.
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Figura 19- Gréfico de termogravimétrica dos compositos PHB, PQ2, PQ4 e PQ6 em volume para taxa
de aquecimento de 10°C/min.

Fonte: Elaborado pela autora.
5.5. Analise Calorimétrica Diferencial (DSC)

Na Figura 20 podem ser visualizadas as curvas de DSC do PHB puro e dos seus

compositos, obtidas para as seguintes taxas de aquecimento: 10, 15 e 20°C/min.
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A partir dos graficos para diferentes taxas de aquecimento tem-se um comportamento
similar entre as curvas, pois apresentam na primeira curva um pico endotérmico de fuséo e o
outro pico endotérmico de degradacdo. E tendo-se a formacdo do primeiro pico em torno de

160°C, e um segundo aproximadamente entre 260°C e 300°C.

Observa-se nos resultados que a partir de 280°C tem-se a fusdo completa de todas as
amostras. Segundo Barbosa Neto, et al (2016) com a adicéo de TiO2, 0 comportamento de fusédo
do PHB néo foi alterado. Tanto as taxas de aquecimento empregadas como também a adicdo de
TiO2 ndo promoveram alteraces consideraveis no comportamento de fusdo do PHB. Com essa
analise, também ¢ verificado nesse trabalho que mesmo com a insercdo de particulas

quasicristalinas e o aquecimento variado o comportamento de fusdo do PHB ndo sofre

perturbacdes.
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Figura 20 - Curvas de DSC obtida para taxa de aquecimento a) 10°C/min b) 15°C/min e c¢) 20°C/min.
Fonte: Elaborado pela autora.
A Tabela 6 mostra os valores da temperatura de fusdo (Tr) e diferenca de temperatura

(AT) para o polimero PHB e os compdsitos PQ2, PQ4 e PQ6 em diferentes taxas de

aquecimento. Observa-se que a medida que aumenta a taxa de aquecimento e o percentual de
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quasicristal, ndo ha grandes variagcdes nos valores da temperatura dos picos endotérmicos de

fusdo e de degradacdo das amostras.

Tabela 6- Temperaturas obtidas através do DSC para PHB, PQ2, PQ4 e PQ6 em diferentes
taxas de aquecimento.

PHB PQ2
@ To Tro ATy | AT Tn | Te ATy | AT

(°C/min) | (°C) (°C) “C) | (O (°C) °C) | ) | (O
5 _ _ _ _ 172 265 33 52
10 175 282 15 70 175 282 78 52
15 175 294 10 45 175 292 33 48
20 176 290 15 65 176 290 78 38

PQ4 PQ6

5 172 260 27 36 172 260 26 41
10 175 278 27 34 175 278 26 41
15 175 292 27 34 170 292 26 41
20 176 290 22 34 176 290 26 40

5.6. Dureza Shore D

Fonte: Elaborado pela autora.

Com os valores de dureza Shore D representados na Figura 21, percebeu-se um aumento

da dureza do comp@sito, sendo proporcional ao aumento da porcentagem da liga quasicristalina,

em torno de 36,90% do PQ6 em relacdo ao PHB puro. E 0 pequeno desvio padrdo esta em

concordancia com as imagens obtidas por MEV do item 4.3, em virtude da boa distribuigdo da

fase de reforco na matriz polimérica.
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Figura 21- Gréfico de dureza Shore D em funcdo da porcentagem de quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.
5.7. Ensaio de Flexao

Na Tabela 7 é mostrado o valor médio e o desvio padrdo correspondente a tensdo
méaxima de flexdo, deflexdo e mddulo de elasticidade para os diferentes compositos e nas

Figuras 22, 23 e 24 seus respectivos graficos.

Analisando o gréfico da Figura 22 é perceptivel uma pequena reducéo nos valores de
tensdo de flexdo com o aumento da concentracdo do quasicristal. Dentre os compdsitos, 0 PQ2
teve um valor de tensédo de flexdo bem préxima ao do PHB puro. Também é notério que devido

a margem de erro, as amostras PQ4 e PQ6 se coincidem.

Tabela 7 - Valores do limite de tensdo maxima a flexdo, deflexao e modulo de elasticidade.

Tensdo Méxima Madulo de

Amostra | . ~ Deflexdo (mm) | Elasticidade
a Flexdo (KPa)

(MPa)

PHB 58,43 +1,11 4,30 £ 0,15 3,73 +0,06

PQ2 55,64 £ 0,79 3,37 £0,09 4,35+ 0,16

PQ4 45,89 £ 2,04 3,22+0,19 4,80 + 0,29

PQ6 47,99 + 0,50 3,53+£0,10 4,56 £ 0,11

Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 22 - Grafico tensdo de flexdo versus a porcentagem de quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.

E na Figura 23, tem-se o gréfico de deflexdo que também diminui & medida que aumenta
a porcentagem de quasicristal na matriz polimérica, tendo uma diminuicdo de 25,12% do
deslocamento vertical. O menor valor ocorreu em PQ4 e os valores de PQ2, PQ4 e PQ6 também

se coincidem, mostrando novamente um comportamento semelhante entre eles.

Deflexao (mm)

PHB PQ2 PQ4 PQ6

Figura 23 - Grafico de deflexdo versus a porcentagem de quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.
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Na Figura 24, tem-se que 0 médulo de elasticidade aumentou a medida que acrescenta a
guantidade de particulas de quasicristal. Sendo o0 maior valor em PQ4, tendo um aumento de 28,7% em
relacdo ao PHB puro. Esse maior aumento da rigidez dos compositos ensaiado em flexdo pode ser o

responsavel pelo aumento na dureza como foi visto no item 4.6.

Modulo de Elasticidade (MPa)

PHB PQ2 PQ4 PQ6

Figura 24 - Mddulo de elasticidade versus a porcentagem de quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.
5.8. Ensaio de Tracéo

Na Tabela 8 e nos graficos das Figuras 25, 26 e 27 sdao mostrados os valores médios e 0
desvios-padrdes correspondente para a tensdo maxima a tracdo, mddulo de elasticidade e

alongamento na tracdo para os diferentes compdsitos investigados.

Para o grafico da Tensdo Méxima a Tracgéo (Figura 25), pode ser visto que a tensao dos
corpos de prova diminui com a adic¢do do quasicristal, quando comparado a dos corpos de prova
com PHB puro, tendo um menor valor dessa tensdo a tracdo ocorrendo em PQ4, uma
diminuicdo de 30,55%. Porém, pode-se observar que devido a margem de erro, as amostras
PQ4 e PQ6 se coincidem, logo pode-se notar que a partir da porcentagem de 4 e 6 de quasicristal

h& uma apresentacdo de comportamento semelhante.
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Tabela 8 - Valores de Tensdo Maxima a Tracéo, da Tensdo de Ruptura e do Modulo de

Elasticidade para cada tipo de amostra.

Amostra Tenséo~Méxima a Alongamento a Tracdo | Mddulo de Elasticidade (MPa)
Tracdo (KPa) (%)
PHB 248,03 £ 6,71 1,264 + 0,052 32,80 +0,32
PQ2 209,42 + 9,77 1,010 £ 0,046 30,83 £ 0,25
PQ4 172,26 £ 13,13 0,820 + 0,056 30,53 £ 0,39
PQ6 185,20 £ 6,42 0,926 + 0,056 31,21+0,32
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Fonte: Elaborado pela autora.

PQ2 PQ4

PQ6

Figura 25 — Gréfico da tensdo maxima de tracdo pela variagdo de adicdo Quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.

Na Figura 26 tem-se o gréfico de alongamento a tragdo, os valores também diminuem a

medida que aumenta a quantidade de particulas de quasicristal no compdsito. Configurando

uma diminuicdo de 35,13% do alongamento a tracdo. Também € notorio que o menor valor

ocorreu em PQ4 e considerando o desvio padréo, os valores de PQ4 e PQG6 coincidem.
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Alongamento a Tragao (%)

PHB PQ2 PQ4 PQ6

Figura 26 - Grafico de alongamento a tracdo pela varia¢do de adi¢cdo Quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.

Analisando o gréfico da Figura 27 pode-se constatar que ha uma pequena reducdo no
valor do modulo de elasticidade com a insercdo das particulas quasicristalinas quando
comparado a dos corpos de prova com PHB puro. O menor valor do médulo de elasticidade é
em PQ4, tendo uma reducéo de 6,95%. Porém, pode ser visto que devido a margem de erro as
amostras PQ2, PQ4 e PQ6 se coincidem.

Modulo de Elasticidade (MPa)

Figura 27 - Grafico do mddulo de elasticidade pela variacdo de adicdo Quasicristal.

Fonte: Elaborado pela autora.
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Conforme Figueiredo (2013), essa diminuicdo na resisténcia e alongamento ocorre
devido a presenca do quasicristal, pois atua como ponto de concentrador de tensdo, dado que a

interface entre os constituintes pode ser fraca.
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6. CONCLUSOES

Com a adicdo das porcentagens em volume da fase quasicristalina de 2%, 4% e 6% do

composito, tem-se as seguintes conclusdes:

v

Foi possivel a obtencdo da fase quasicristalina ap6s o tratamento térmico de 24 h e dos
compdsitos;

A andlise realizada por MEV atestou uma boa dispersao da fase de reforgo na matriz
polimérica;

Houve um aumento da dureza do composito PQ6 da ordem de 36,90% em relagdo ao
PHB puro;

Foi percebido nas curvas de analise termogravimétrica (TG) que todo o PHB foi
degradado e que a adicdo das fases quasicristalinas ndo interferiram na temperatura
dessa degradacao.

As massas residuais apés analise TG para as amostras PQ6, PQ4 e PQ2 foram de 19%,
14% e 9% respectivamente;

Por intermédio das curvas de DSC observou-se que, mesmo para diferentes taxas de
aquecimento, as amostras apresentaram um comportamento similar, tendo um pico
endotérmicos de fusdo e outro pico de degradacdo. E que insercdes de particulas QC
ndo variaram o comportamento dos picos endotérmicos de fusdo e de degradacdo do
PHB.

Através do ensaio de flexdo ocorreu uma reducdo de 21,43% da tensdo maxima de
flexdo, 25,12% de deflexdo e 28,7% no médulo de elasticidade em relagdo ao PQ4;
Ocorreu no ensaio de tracdo uma reducdo de 30,55% da tensdo méaxima de tracéo,
alongamento a tracdo de 35,13% e mddulo de elasticidade de 6,95%, em relacdo ao
PQ4.

Verificou-se que apds se homogeneizar 2% da liga quasicristal no PHB puro a
resisténcia a tracdo e o alongamento tendem-se a diminuir. Porém, apds isso, essas

propriedades tendem-se a se manterem constantes.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar o desgaste por abrasao tipo pino-sobre-disco;
Utilizar os dados da caracterizacdo térmica e mecéanica do compdsito para aplicar em
Softwares de simulagcdo numérica, afim de analisar o seu comportamento mecanico e,

assim, projeta-lo para que seja possivel sua aplicacao.
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