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Resumo:

O PVDF, ou poli(fluoreto de vinilideno), € um polimero semicristalino, com elevada
resisténcia quimica e térmica, que vem sendo empregado como barreira de pressdo em
linhas flexiveis offshore de exploracdo de petréleo. As linhas flexiveis trabalham sob
condicdes bem adversas, sendo uma delas a de carregamentos ciclicos devido as

correntes marinhas. Consequentemente, conhecer o comportamento deste material sob e

ssas condi¢des de carregamento € importante, motivo deste estudo. Foi investigado o
efeito de um carregamento ciclico com deformacgdo constante e baixa frequéncia e,
posteriormente, a influéncia desse carregamento no comportamento tensdo-deformacao
do material. Foi observado um amolecimento do material com os ciclos de fadiga, que
se refletiu no comportamento tragdo-deformagao, houve um aumento na deformacao e
uma redu¢do do Moédulo de Elasticidade. Também foi observado em algumas amostras

regides opacas e transparentes a luz visivel. Através da andlise por FTIR (Fourier



Transform Infrared) observou-se uma diferenca de cristalinidade e mudancas de fase no

PVDF.
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1. Introducao

O poli(fluoreto de vinilideno), ou PVDF, é um polimero termopléstico de
estrutura quimica linear, constituido pela alternancia de grupos CH, e CF, ao longo da
sua cadeia polimérica. Os modos de conformacdo das cadeias poliméricas do PVDF
permitem a existéncia de quatro tipos de formas cristalinas, as quais sdo denominadas
de fases a, B, y e 0, também conhecidas como II, I, III e IV, respectivamente. Cada uma
dessas fases pode ser obtida em condicdes especificas, porém as mais importantes para

aplicacdes tecnoldgicas sdo as fases a e f.

A obtengcdo do PVDF cristalino e com a fase apolar o é obtido através de
processamento controlado. O mesmo € vastamente usado em aplicagdes estruturais,
como por exemplo, raisers nas aplicacdes offshore, além de revestimentos na quimica,
dado que estd fase possui elevada resisténcia mecanica e quimica. Ja a fase B € obtida
sob estiramento uniaxial, elevada pressdo na cristalizacdo, polarizacio com elevado

campo elétrico e/ ou aquecimento em alta temperatura. Sua aplicacdo € voltada para

sensores eletronicos e aplicagdes piezoeletricas.

A falha por fadiga ocorre quando o material é submetido a uma carga dindmica
durante um periodo, e rompe a uma tensio inferior ao limite de resisténcia. E uma falha
catastréfica que ocorre geralmente sem sinais evidentes. Nos materiais poliméricos além
da influéncia das tensdes médias, a frequéncia do carregamento tem forte influéncia no

comportamento em fadiga.

A relativamente maiores tensdes e frequéncias, ocorre o aquecimento por
histerese que afeta as propriedades fisicas e mecanicas do polimero. Este efeito € uma
consequéncia combinada do amortecimento interno das tensdes e baixa condutividade
térmica. Neste processo, o calor gerado a partir de fadiga mecéanica ndo pode ser
dissipado para o meio ambiente e como consequéncia ocorre um aumento da

temperatura do polimero durante o ensaio.

O objetivo deste trabalho foi verificar a resisténcia a fadiga de dois PVDFs
comerciais utilizados com barreira de pressdao em linhas flexiveis de transporte, sob
controle de deformacdo, bem como avaliar possiveis mudancas nas fases cristalinas e,

consequentemente, nas propriedades mecanicas do material pds-ensaio.



2. Revisao Bibliografica

2.1 Poli(fluoreto de vinilideno)

O PVDF € um polimero termopléstico fluorado de estrutura quimica linear,
constituido pela alternancia de grupos CH; e CF, (Fig 2.1) ao longo da sua cadeia
polimérica, sendo seu ponto de fusdo aproximadamente 170 °C. Dentre suas
propriedades destaca-se a sua elevada resisténcia quimica e as intempéries, junto com
boa resisténcia mecanica e a fluéncia. Esta combinacdo de propriedades propicia seu
uso em ampla faixa de temperatura, de 27 a 150 °C. [1] Adicionalmente, entre os
polimeros fluorados, € o Gnico que apresenta propriedades piezoelétricas, sendo usado
em sensores de pressdo. Esta classe de polimero fluorados torna-se também importante

devido a seu custo, relativamente menor que os outros polimeros fluorados. [1, 2]

T E
\{‘"”;/L ?\E?c:’f‘"“’f%i

HH

Figura 2.1: Mero do PVDF [1]

A simplicidade da estrutura quimica oferece a alta flexibilidade (tanto quanto a
do polietileno) e alguma restricio estéreo quimica (como observado no
politetrafluoroetileno) na estrutura da cadeia principal de PVDF. Devido a essas
caracteristicas estruturais, 0 PVDF possui diferentes estruturas moleculares e cristalinas,
que variam conforme as condi¢des de preparagdo do polimero e, dependendo da
estrutura cristalina, as propriedades mecanicas e elétricas sdo afetadas sensivelmente.

O PVDF tem uma excelente estabilidade térmica. Ele pode ser processado sob
temperatura entre 185°C e 260°C sem nenhuma alteracdo de cor. Pode ser usado de -60
°C a 160 °C, sendo auto-extinguivel até 160 °C. Acima de 260°C o produto apresenta
uma colora¢do amarela e depois marrom. Somente na faixa de 380°C ocorre libera¢do
do fluoreto de hidrogénio por rapida decomposi¢do. [2]

Certos tipos comerciais de PVDF sdo copolimeros de di-fluoreto de vinilideno

(VDF), e em menores quantidades de outros mondmeros fluorados. Estes apresentam
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propriedades um pouco diferentes das do homopolimero como por exemplo, maior
flexibilidade e menor resisténcia a tragdo. [3]

No mero -(CH; - CF,)-, onde os dtomos formam liga¢des covalentes, como 0s
atomos de hidrogénio sdo eletropositivos e os dtomos de fldor sdo eletronegativos com
relacdo aos dtomos de carbono, o PVDF € inerentemente polar. Essas unidades basicas
se repetem, dando origem as cadeias macromoleculares com ligacdes quimicas do tipo
cabeca-cabeca (“head-to-head”), as quais sdo da forma -CH,(-CH, - CF,-)CH,- ou
cauda-cauda (“tail-to-tail”’) -CF,(-CH; - CF,-)CF,, onde a alternancia dos grupos CH; e
CF; influéncia as suas propriedades.[3]

No PVDF, o grupo CH, desempenha o papel de reduzir as forcas de interacdo na
ligacao CF,-CF,, localizado em uma posi¢do intermedidria entre os grupos CF,. Esta
pode ser uma das principais razdes pelas quais o PVDF (e seus copolimeros) pode
assumir uma variedade de conformacdes e estruturas moleculares, mesmo no estado
cristalino. [4]

Um polimero semicristalino possui regides amorfas e regides cristalinas (Figura
2.2). As regides cristalinas do PVDF podem apresentar pelo menos trés tipos de
conformagdes moleculares, TGTG, TTTT e TTTGTTTG e até quatro modos de

conformacao.

Crystal

Amorphous //// %
R

i~

Figura 2.2: Polimeros como o PVDF consistem de cristais e regides amorfa. Esta figura ilustra
as regiodes cristalinas como estrutura molecular de lamelas dobradas. [3]

Quanto aos modos de conformacao destas cadeias moleculares na célula unitdria,
podem existir quatro tipos de formas cristalinas, denominadas formas a, 3, y e & (ou,
correspondentemente, as formas II, I, Il e IV [ou forma polar II; II,,]). Na Figura 2.3 sdo

mostradas as estruturas moleculares e cristalinas destes quatro formas moleculares. [5]
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Figura 2.3: Diferentes estruturas e conformacgdes moleculares do PVDF [5]

Dentre essas fases, o PVDF cristalizado na fase apolar a é usado em aplicacdes
estruturais, tais como, na industria off-shore e quimica devido as suas boas

propriedades, em especial, mecéanica e quimica.

2.2 Fadiga

A palavra “fadiga” € originada do latim “fatigare” e significa “cansaco”. Esse
fendmeno € definido como uma mudanca nas propriedades do material que ocorre
devido a aplicagdo repetida de forcas (ou tensdes), que podem levar a ruptura ou falha

do material em servigo.

Do inicio do processo de fadiga até a falha existem diferentes estdgios de dano
nos componentes, onde defeitos podem se “nuclear” em uma sec@o inicial ilesa e
propagar de uma maneira estavel até resultar em fraturas catastréficas. Para este tipo de
situacdo, uma sequéncia de danos por fadiga pode ser amplamente classificada nos

seguintes estagios:

1) Mudangas subestrutural e microestrutural que causam nucleacdo nos danos

permanentes;
2)  Criacao de fissuras microscopicas;
3) O crescimento e a coalescéncia de defeitos microscopicos para formar fissuras

macroscopicas, que podem eventualmente inclinar para uma falha catastrofica;
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4)  Propagacdo estavel da fissura;
5) Instabilidade estrutural ou fratura completa.

A falha por fadiga pode ser atribuida a defeitos no material resultantes de
condi¢des imprdprias de processamento ou fabricacdo que levam a criacdo de defeitos
internos e/ou superficiais (bolhas de gas, por exemplo, ou retracdo dos poros, inclusdes,
riscos superficiais, marcas de usinagem, etc). Quando um componente ou estrutura é
submetida a carregamento de fadiga, esses defeitos por serem concentradores de tensao,

propagam e levam a falha do componente em um tempo inferior ao previsto.

Nos materiais poliméricos, uma variedade de mecanismos pode contribuir para a
falha de componentes reais em servico. Além dos mecanismos ja citados, pode ocorrer
degradacdo quimica ou oxidagdo: um mecanismo quimico que pode induzir a
reticulacdo e/ou cisdo de cadeia. Alternativamente, outros processos fisicos podem

alterar o estado do polimero.

Em geral, qualquer condi¢do de carregamento ciclico pode ser aplicado a
qualquer geometria de amostra. No entanto, as condi¢cdes de carregamento mais comuns
para a fadiga mecanica envolve tensdao e/ou compressao uniaxial ou condi¢des de carga
de flexdo. Embora ocorra alteragdes do estado de carregamento devido a uma mudanca
na geometria da amostra, a abordagem comum ¢ descrever o comportamento de fadiga
em termos da magnitude do carregamento ciclico imposto. [6]

Dois modelos de geometria comuns utilizado para realizar estudos de fadiga em
materiais poliméricos sdo o modelo em forma de gravata usados em ensaios de tracdo
(ASTM D638), para experimentos de tragdo, ou modelo usado em ensaio de flexao
(ASTM D671-71) para estudos de fadiga de compressio de tensdo. Essas duas
geometrias sdo esquematicamente mostrados na Fig. 2.4. O modelo de fadiga a flexao é
afilado ao longo de seu comprimento util para produzir uma distribuicdo de tensdao

nominal que € constante ao longo do comprimento ttil da amostra.
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Figura 2.4: Corpos de Prova usados para ensaios de Fadiga em materiais poliméricos. (a)
Ensaio de Tracdo (b) Ensaio de Flexao [6]

Assim, tanto as geometrias de fadiga a tracdo quanto a de flexdo produzem
distribuicdes de tensdes que sao nominalmente constante ao longo de seu comprimento
util. Esses atributos sdo criticos para medidas precisas da resisténcia a fadiga de um
material para assegurar que a geometria do corpo de prova ndo se altera ao longo do
ensaio.

Deve-se notar que had diferencas quando se comparam os dados gerados em
tensdo uniaxial e ensaios de fadiga a flexdo. Uma carga axial aplicada nominalmente
impde uma tensdo normal uniforme em toda a secdo transversal da amostra, com uma
condicdo de deformacgdo plana ocorrendo no centro do corpo de prova. Em contraste, as
tensOes normais em um teste de flexdo sdo linearmente distribuidas em toda a amostra,
com o maximo ocorrendo na superficie externa da amostra, sendo zero no eixo neutro
da amostra (tipicamente no centro para a maioria das amostras). Conseqiientemente, os
testes de fadiga a flexdo sdo mais afetados por falhas de superficie, enquanto os testes

uniaxiais sdo mais afetados por falhas no interior da amostra. [6]

2.2.1 Curva S-N

A magnitude do carregamento atuando em um componente estrutural quando a
falha por fadiga ocorre é menor do que seria se o carregamento fosse estatico. Para
determinar a resisténcia do material sob carregamentos ciclicos, sdo realizados ensaios

com diferentes niveis de carregamento.

14



Em um ensaio de fadiga, um corpo de prova é submetido a uma carregamento
ciclico, com valor de tensdo ¢. O carregamento ciclico € aplicado até a falha do corpo de
prova em um numero n de ciclos. Entdo o ensaio € repetido vérias vezes para outros
valores de tensdo. [7]

Alguns parametros importantes da fadiga (Figura 2.5) podem ser definidos da

seguinte maneira :

Faixa de tensdo: AG = Gmax - Omin
Amplitude de tensdo: 6, = (Gmax - Omin) /2
Tensdo média: Gy = (Cpmax + Omin) /2

Razdo de Tensao, R = Omax/ Omin

Tempo

Figura 2.5: Pardmetros importantes da fadiga

Os valores de o e n sdo plotados em uma curva chamada curva tensido versus
nimero de ciclos até a falha (Stress versus Number of cycles to failure), ou
simplesmente curva S-N representada na Figura 2.6. A curva S-N mostra que para
baixos valores de tensdes, € necessario um grande numero de ciclos para que a falha
ocorra. Para alguns materiais, o diagrama apresenta uma assintota horizontal conhecida

como limite de fadiga. [7)
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Figura 2.6: Curva S-N para diferentes polimeros [3]

2.2.3 Carregamento Ciclico sob controle de tensao

Neste caso, a funcdo controlada no ensaio € a tensdo, que oscila entre dois
patamares (Fig. 2.7), isto €, a tensdo tem uma amplitude constante. A deformacio,
porém, ndo tem amplitude constante. A resisténcia do material a deformagdo pode
aumentar com os ciclos de fadiga. Neste caso, a deformacdo ciclica torna-se cada vez
menor sob o mesmo nivel de tensdo (Fig. 2.7), denominado comportamento de
endurecimento ciclico. O oposto também pode ocorrer, ou seja, o material pode mostrar
um aumento da deformacdo com o processo de fadiga, fendmeno denominado
amolecimento ciclico. A envoltdria dos picos deformagdo € geralmente uma fungdo

exponencial. [8]

16



0 /\ / : /\ ZN - L Endurecimento Ciclico

\/ \/ Amolecimento Ciclico

Figura 2.7: Comportamento ciclico de um material sob controle de tensdo [8]

2.2.4 Carregamento Ciclico sob controle de deformacio

Neste caso, a deformac¢do tem uma amplitude constante, sendo esta a fungdo
controlada no ensaio. A tensdo muda sob envoltérios exponenciais nos dois extremos
(Figura 2.8). O endurecimento ciclico implica que a resisténcia do material a
deformacdo aumenta com o processo de carregamento ciclico e que se precisa de
tensdes cada vez maiores para levar o material aos limites constantes impostos pela
deformacdo. O amolecimento ciclico faz com que o material se deforme mais
facilmente. Sob controle de deformacdo, entdo, a tensdo necessdria para deformar o

material aos limites impostos é cada vez menor. [8]
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Figura 2.8: Comportamento ciclico de um material sob controle de deformacio [8]

2.3 Comportamento de Fadiga nos Polimeros

Nos matérias poliméricos em geral, a falha por fadiga ocorre por um dos dois
modos possiveis: um mecanismo mecanico dominante ou um mecanismo térmico
dominante. O primeiro processo envolve a nucleacdo da trinca e subseqiiente
crescimento. Em dltima andlise, esse mecanismo € o grande responsavel pelas falhas.
Este processo ocorre em tensdes e freqii€ncias relativamente baixas e resulta em uma
vida maior de fadiga. Este regime € comumente referido como o regime de alto ciclo, de
modo que a falha do material polimérico € muitas vezes devido a sua natureza frigil.
Este regime é também referido como a resposta verdadeira de fadiga do material. [6,9]

A tensdes e freqii€ncias relativamente maiores, o aquecimento por histerese afeta
as propriedades fisicas e mecanicas do polimero. Este efeito é uma conseqiiéncia
combinada do fato que a maioria dos polimeros demonstram elevado amortecimento
interno das tensdes e baixa condutividade térmica. Neste processo, o calor gerado a

partir de fadiga mecanica ndo pode ser dissipado para o meio ambiente € como

conseqiiéncia ocorre um aumento da temperatura do polimero durante o ensaio. As
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falhas normalmente ocorrem muito rapidamente e o tipo de fratura é geralmente ductil.
Este regime € referido como o regime de baixo ciclo e ndo é considerado uma resposta
intrinseca do material a fadiga sob as condicdes de carregamento.

A identificacdo se um determinado conjunto de condi¢des de ensaios de fadiga
vai resultar na dominagdo do mecanismo mecanico ou térmico pode ser feita pela
observacgdo da evolugdo dos ciclos de histerese. Isso € mostrado caracteristicamente para
o caso do poliacetal na Figura 2.9. Note-se que ocorre uma descontinuidade na curva 6-
N, no eixo de tensdo, onde ocorre a transi¢do. Isso € extremamente importante pois

mostra o limite do regime térmico para o regime mecénico. [9]
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Figura 2.9: Gréficos dos ciclos de histerese do poliacetal, mostrando as regides de fadiga de
dominio térmico e mecanico. [9]

No entanto, como o nivel de tensdo é reduzido, uma transi¢do no modo de falha
de ductil para fragil ocorre e a falha é medida em um ndmero baixo de ciclos abaixo do
limite de resisténcia aparente. Portanto, deve-se tomar muito cuidado ao usar dados de
fadiga para consideracdes de projeto para garantir que o modo de falha adequado é

observado a partir dos ensaios feitos em menores tempos. [9]
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3. Materiais e Métodos

Neste capitulo serd apresentada uma breve descricdo das principais técnicas
experimentais utilizadas na elaboracdo deste trabalho. Na figura 3.1 serd apresentado o
fluxograma da sequencia das atividades realizadas. Nos préximos itens serd feita uma

descricdo detalhada de cada atividade.

O ensaio de tensdo — deformacdo foi empregado para avaliar a capacidade de
deformacdo dos materiais quando submetido a tensdo mondtonica e o ensaio de fadiga
para estudar o comportamento sob carregamentos ciclicos. A espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foi empregada para avaliar a
evolucdo da transformacdo de fase com o aumento da deformagdo nas diferentes

condi¢des dos ensaios de fadiga.

Corte dos tubos para retirada
dos corpos de prova

Analise Ensaio de Tensao-

por FTIR deformacao

Ensaio de
Fadiga

Figura 3.1: Fluxograma das atividades realizadas

20



3.2 Corpos de Prova

Os corpos de prova poliméricos foram produzidos a partir de tubos de PVDF extrusados. Os
tubos como recebidos foram cortados em segmentos de 1 metro e enviados para serem
cortados e usinados na forma de corpos de prova (CP) como mostra esquematicamente a
figura 3.2 . Como as amostras foram retiradas de uma superficie curva, elas apresentaram uma
ligeira curvatura. Os corpos de prova obtidos foram do tipo “gravata”, segundo a norma
ASTM-D638; a norma permite o uso de diferentes dimensdes. Para o desenvolvimento deste

trabalho foram utilizados corpos de prova Tipo I, como mostra a figura 3.3. [15]

Figura 3.2: Representagdo da retirada das amostras de um tubo de PVDF

Nos ensaios foram utilizados dois tipos de PVDF, um homopolimero com
plastificante e outro copolimero (VF2-CTFE). Por motivos de protecdo intelectual,
neste trabalho ndo serdo descritos mais detalhes sobre os tipos de PVDF, que serdo

referenciados como PVDF Homopolimero e PVDF Copolimero.
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Todos os ensaios foram realizados em temperatura ambiente e os corpos de
prova foram usinados com bom acabamento superficial, procedimento importante para
nao prejudicar os resultados do ensaio de fadiga. Com o objetivo de melhor organizar e
apresentar os resultados foi adotada uma nomenclatura dos corpos de prova de acordo

com o tipo de PVDF como mostra a tabela 3.1.

Tabela 3.1: Nomenclatura dos corpos de prova de PVDF

Tipo de PVDF Nome do corpo de prova

Homopolimero | A-0 A-1 A-3 A-4 A-5 A-6 A-7 A-8

Copolimero S-0 S-1 S-2 S-3 S-6 S-7 S-8

Devido a pequenas diferengas nas dimensdes dos corpos de provas, estes foram
medidos com paquimetro universal antes dos ensaios mecanicos para melhorar a

acuracia dos resultados. Os valores medidos estdo na tabela 3.2.

Caso um corpo de prova tenha sido danificado na manipulagdo ou, durante
alguns dos ensaios realizados, tenha ocorrido algum erro como interrupcdo nao
programada do ensaio, o material foi descartado do estudo, uma vez que ndo teriamos
confiabilidade no resultado obtido. Isso ocorreu com os CPs A-2 de PVDF

Homopolimero e os S-4 e S-5 do PVDF Copolimero.
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Tabela 3.2: Dimensdes dos corpos de prova de PVDF homopolimero e copolimero

respectivamente.

Corpo de Prova

Largura (mm)

Espessura (mm)

Comprimento (mm)

A-0 12,88 3,03 50,00
A-1 12,64 2,97 50,00
A-3 12,90 3,00 50,00
A-4 13,08 2,98 50,00
A-5 13,11 2,98 50,00
A-6 12,28 2,93 50,00
A-7 12,55 2,93 50,00
A-8 12,17 2,99 50,00

Corpo de Prova Largura (mm) Espessura (mm) |Comprimento (mm)
S-0 12,93 3,01 50,00
S-1 12,82 3,01 50,00
S-2 12,77 3,02 50,00
S-3 12,92 2,96 50,00
S-6 12,87 2,98 50,00
S-7 12,89 2,97 50,00
S-8 12,68 2,95 50,00

3.3 Ensaio de Tensao — Deformacao

Algumas propriedades mecanicas de um material sdo usualmente medidas por

meio de ensaios de tragdo. No caso dos materiais poliméricos, o corpo de prova é

retangular como ilustrado na figura 3.4. O corpo de prova é preso nas extremidades que

sdo geralmente de maior secdo, e a forca aplicada axialmente. A parte central é mais

fina e uniforme, chamada de comprimento ttil. Nesta regido coloca-se o extensdmetro,

cuja funcdo € medir a deformacdo do corpo de prova. [9]
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Figura 3.4: Corpo de prova tipico para ensaio de material polimérico. [10]

No ensaio mede-se os incrementos AL do alongamento sofrido pelo corpo de
prova baseado no comprimento util, e também mede-se a forca necessaria para provocar

esse alongamento. A partir desses valores define-se a tensdo (de tracao):
o=-— Eq. 3.1

e os incrementos de extensao (deformacao):

AL

€=
LO

Eq.3.2

Uma das maneiras de se analisar a curva tensdo-deformacdo € analisarmos a
regido eldstica e a regido pldstica. A regido eldstica comporta-se aproximadamente
como um sistema massa/mola, logo pode-se aplicar a lei de Hooke que enuncia que a

tensdo € proporcional a deformacao.

z

Ao considerar que a forca aplicada € constante entdo a inclinacdo da curva,
também ¢é constante. Esta inclinacdo é chamada de Mddulo de Elasticidade, e
representa uma medida da dureza do material. O Mddulo de Elasticidade, E, é

matematicamente descrito como:
6=Ec¢ Eq.3.3
onde ¢ € a tensdo e ¢ € a deformacao, sendo vélidos para sistemas em extensao. A figura

3.5 ilustra uma curva tipica de tensdo-deformacao, c-¢. [10]
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Figura 3.5: Curva tipica de um ensaio de tensdo deformagdo de um material polimérico. [11]

O formato das curvas o-¢ depende da estrutura do material a ensaiar. No caso
dos polimeros ocorre uma combinacdo complexa de deformacdo eldstica e lento
escoamento viscoso irrecuperavel. Esse comportamento € denominado viscoeldstico, e
depende do tipo de ligagdes quimicas, grau de cristalinidade, processamento, etc.
Assim, o comportamento viscoeldstico do polimero faz com que os pardmetros, como
tempo, temperatura e ambiente afetem diretamente as propriedades dos polimeros.
Dessa forma € importante conhecer esses parametros para uma correta interpretacdo dos

resultados obtidos.

Uma observagdo importante é que nas curvas reais essa linearidade vista na
figura 3.5 ndo necessariamente € observada em muitos casos. No ponto onde o material
atinge seu méaximo valor de tensdo antes de formar pescoco € chamado Limite de
Escoamento (L.E.). O ponto onde o nivel de tensdo provoca a fratura € chamado Limite

de Resisténcia a Tragdo (L.R.T.). [11]
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Figura 3.6: Méquina de Ensaio modelo 5567 — Instron

Os ensaios de tracdo realizados neste estudo foram baseados na norma ASTM
D638, com o corpo de prova Tipo I, a velocidade do ensaio, ou seja, a velocidade que o
material € estirado, foi de 50 mm/min [12]. Todos os ensaios foram realizados a
temperatura ambiente (21°C).

O equipamento utilizado nesses ensaios foi uma Médquina de Ensaio modelo 5567
— Instron, (Figura 3.6) com capacidade méxima de carga de até 100 kgf. A deformacao
do corpo de prova foi obtida pelo sistema de extensometria da Instron.

Com os valores de tensdo e deformagdo fornecidos pela maquina de ensaio

podemos quantificar alguns parametros da resisténcia mecanica do polimero, como
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Moédulo de Young ou de Elasticidade, tensdao e deformacdo no escoamento; tensao e
deformacdo de ruptura, e a tenacidade. O Moddulo de Elasticidade estd diretamente
relacionado com a rigidez do polimero, este é obtido através da inclinacdo da curva a
baixas deformacdes, ou seja, E = ¢ /¢ até 0,2% de deformacdo. O valor do Médulo de
Elasticidade ¢ afetado pela temperatura e pela velocidade de carregamento,
temperaturas baixas e altas velocidades de carregamento tornam o polimero fragil. [13]

Como veremos no item 3.4 deste trabalho, os parametros dos ensaios de fadiga
foram escolhidos a partir dos resultados dos ensaios de tracdo realizados nos corpos de
prova A-0 e S-0.

A resisténcia de um material polimérico a fadiga pode ser muito alta dependendo
das condi¢des de ensaio, mas isso ndo significa que a estrutura das cadeias poliméricas
(no caso do PVDF temos também as fases cristalinas) do material permanece inalterada
apos o ensaio de fadiga. Para compararmos o dano ou ndo as propriedades mecanicas do
PVDF ap6s o ensaio de fadiga, adotou-se que se caso o corpo de prova nao rompesse no
ensaio, ou mesmo apresenta-se uma trinca de fadiga visivel, o mesmo seria submetido a
um ensaio de tracdo exatamente como nas condi¢des descritas para o ensaio de tracao

antes do ensaio de fadiga.

3.4 Ensaio de Fadiga

Um ensaio de fadiga consiste na aplicacdo de carga ciclica em um corpo-de-
prova apropriado e padronizado segundo o tipo de ensaio a ser realizado. Realizam-se

ensaios desde pequenos componentes até estruturas completas.

O tratamento da vida em fadiga na realizacdo de ensaios pode ser através das
amplitudes de tensdo ou através das amplitudes de deformacao aplicadas. No caso deste
estudo, a andlise foi feita com base na amplitude de deformacdo, ou seja, nos ensaios
fixaram-se as condicdes de amplitude de deformacgdo, obtendo a amplitude de tensdes

como resposta a esta deformacao imposta.

Um cuidado especial no ensaio de fadiga refere-se ao estado de tensdes ao qual o
corpo de prova estd submetido. Neste estudo foi escolhido o estado uniaxial. Os corpos
de prova usados foram cortados e usinados conforme a norma ASTM D-638, logo

formato retangular usado nos ensaios de tracdo. Devido a geometria dos corpos de
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provas, estes estdo sujeitos a flambagem, ou seja, o fendmeno que ocorre em pecas
esbeltas (pecas onde a drea de seccdo transversal € pequena em relagdo ao seu
comprimento) quando estas sdo submetidas a um esforco de compressdo axial. Na
flambagem a peca pode perder sua estabilidade dimensional sem que o material ja tenha

atingido a sua tensao de escoamento. [14].

Outro fator importante € a influencia do acabamento superficial na vida em
fadiga, pois a grande maioria dos defeitos de fadiga se iniciam na superficie do material.
Um bom acabamento superficial aumenta o tempo para nucleagdo de uma trinca na

superficie, aumentando, consequentemente, a vida em fadiga.

A determinagdo dos parametros do ensaio de fadiga foi realizada de modo a se
aproximar o maximo possivel das condi¢Oes reais de uso e também considerando-se as
limitagdes do equipamento usado no ensaio. Como estudos do comportamento em
fadiga dos materiais polimeros é algo relativamente recente, o objetivo desses ensaios
era a determinacdo dos melhores pardmetros para futuros ensaios de fadiga. Assim os
ensaios nao foram realizados segundo uma norma, e sim seguindo uma metodologia que
serd descrita neste trabalho.

A metodologia foi baseada em algumas condi¢des para melhor compararmos 0s

resultados posteriormente:

(1) No ensaio de fadiga, as tensdes no material ndo podiam ultrapassar a tensao
do limite de escoamento, ou seja, o ensaio ¢é realizado no regime
eldstico/viscoeléstico.

(i1) O corpo de prova ndo podia sofrer flambagem, ou seja, seu centro ndo podia
fletir.

(ii1) O estado de tensdes durante o ensaio deveria ser uniaxial

A figura 3.7 mostra esquematicamente o funcionamento da mdaquina de fadiga

empregada nesse trabalho. Um programa controla a deformacdo, neste caso, mantida
constante e o deslocamento da célula de carga que, por sua vez, aplica o carregamento
ciclico no corpo de prova. A resposta do material € registrada no computador. Para esses
ensaios utilizou-se uma Madquina Servohidraulica de Ensaio modelo 8872 — Instron,

(Figura 3.8 ) do tipo tracdo-compressao, com frequéncia maxima de até 30 Hz.
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Figura 3.7: Esquema do funcionamento do Ensaio de Fadiga Tra¢do-Compressao [8]

Figura 3.8: Maquina de Ensaio modelo 8872 — Instron
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Os parametros de controle do ensaio de fadiga sdo: frequéncia, tipo de onda
aplicada (senoidal, quadrada ou triangular), amplitude da tensdo ou deformacgdo e
nimero de ciclos. O limite de fadiga ¢ definido como o valor limite da tensdo ou
deformacdo abaixo da qual o material pode suportar um nimero infinito de ciclos de
tensdes ou deformacdes regulares sem romper. Geralmente, essas tensdes sdo aplicadas

pelas maquinas sob a forma de flexao rotativa, tor¢ao ou tracdo-compressao.

Como o objetivo € realizar os ensaios de fadiga sem que as tensdes no material
ultrapassem a tensao limite de escoamento, a amplitude de deformagdo nos ensaios de
fadiga foi baixa, apenas 0,5%, porém os resultados apontaram diferengas importantes

que serdo discutidas nos itens 4.1 e 4.2.

Como a amplitude de deformacdo foi mantida constante, a maneira para
aumentar a severidade dos ensaios foi variar a deformacdo inicial em cada corpo de
prova, ou seja, antes dos ciclos de deformagdo constante, uma deformacdo inicial ou
tensdo inicial foi aplicada em cada corpo de prova. A tensdo inicial e a amplitude de
deformacio estdo representados esquematicamente nas figuras 3.9 e 3.10 para o PVDF

Homopolimero e Copolimero, respectivamente.
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Figura 3.10: Tensao inicial e faixa de deformacao aplicada ao PVDF Copolimero

Em relagdo a outras varidveis de controle no ensaio de fadiga, neste trabalho, as
ondas geradas foram do tipo regular e senoidal com frequéncia de 4Hz, e por questao de

tempo de ensaio foi estabelecido um nimero de ciclos maximo, 1,2)(106 ciclos.

3.3 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier

FTIR (Fourier Transform InfraRed) é um dos métodos mais utilizados de
espectroscopia de infravermelho. Na espectroscopia no infravermelho, radiacdo
infravermelha € incidida através de uma amostra. Parte da radiacdo € absorvida pela

amostra e parte passa através dela, sendo assim transmitida

Em termos bdsicos o espectro de infravermelho é formado pela absor¢do da
radiacdo eletromagnética a frequéncias que estdo correlacionadas com grupos
especificos de ligacdes quimicas de uma molécula. Algumas destas vibracdes sdo a
chave para entender as relacdes estrutura-espectro, principalmente as vibragdes que

ocorrem entre 400 a 1000 cm™ , ou seja, na zona de impressao digital. [15]
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O espectro resultante representa a transmissdo molecular, criando uma

impressao digital da amostra (Figura 3.11).
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Figura 3.11: Esquema do método de espectroscopia FTIR

No caso do PVDF as fases cristalinas tem modos de vibragdo molecular
caracteristicos por possuirem diferentes conformacdes moleculares e simétricas
cristalinas distintas em cada fase, que pode favorecer ou restringir modos de vibragao

dos grupos de dtomos constituintes das cadeias poliméricas.

O FTIR foi realizado nas amostras fraturadas dos ensaios de tragdo apds o ensaio
de fadiga, sendo utilizado dois corpos de prova do PVDF Homopolimero e um do
PVDF Copolimero. O equipamento foi o FTIR Spectrum 100 Perkin Elmer com
acessério ATR. A resolucdo de 4 cm ' no intervalo de 4000 cm™ a 650 cm™ (Figura

3.12)

Figura 3.12: FTIR Spectrum 100 Perkin Elmer

As amostras utilizadas no FTIR foram os préprios corpos de prova apds o ensaio

de tracao depois do ensaio de fadiga. Uma vez que o corpo de prova sofreu deformacgdo
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ou estiramento, € esperado uma mudanga na quantidade relativa das fases a e . Como
uma impressao digital ndo hd como duas uUnicas estruturas moleculares produzirem o
mesmo espectro infravermelho, assim podemos analisar o espectro e determinar a
quantidade relativa de fases presentes.

A preparacdo das amostras foi relativamente simples, os corpos de prova
fraturados apds o ensaio de tracdo foram limpos com dlcool etilico para remocgao de
Oleos e poeiras. As medidas foram realizadas em trés pontos ou regides, pois foi
observado um gradiente de opacidade ao longo do eixo do corpo de prova onde a tensdo
fora aplicada. A figura 3.13 mostra um corpo de prova do PVDF Homopolimero e um

do PVDF Copolimero.

(C) (B) (A)

Figura 3.13: PVDF Homopolimero (Acima) com a nomenclatura das regides de acordo com o
ponto de ruptura e o gradiente de opacidade, o mesmo para o PVDF Copolimero (Abaixo)

O espectro vibracional do PVDF estd bem caracterizado e varias bandas de
absor¢do identificam as fases a e B do polimero. A fragdo volumétrica da fase 3, F(B)

presente na amostra de PVDF serd dado por [16]:
F(B)=Cg/ (Cpg+Cy) Eq. 3.5

em que C, é a concentragdo molar de fase a e Cg é a concentragdo molar de fase B.

Substituindo a equagdo 3.4 na equacdo 3.5, chega-se a equacgdo 3.6:
F(B) = Aﬁ/ [ (Kﬁ / Ka)Aa+ AB ] Eq. 3.6

Os valores de Kp e K, sdo 6,1x10'4 e 7,7x10'4 cm>.mol’! respectivamente, [16]

logo a razdo Ky / K, resultou em 1,26. Substituindo na equagio 3.6:
FB)=Ap/ [ (Kp/K)Au+ Ag ] =F(B)=Ap/ (1,26A,+ Ap ) Eq. 3.9
Uma maneira para a determinacao da fracdo volumétrica das fases cristalinas do PVDF

foi apresentado pela primeira vez por Osaki e Ishida em 1975 e R. Gregoério Jr [17]
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4. Analise e Discussiao dos Resultados
Neste capitulo serdo analisados e discutidos os ensaios de tragcdo e fadiga para o

PVDF Homopolimero e o PVDF Copolimero bem como a caracterizagdo das fracdes de
fases a e B com recurso das técnicas descritas no capitulo 3. A metodologia geral dos

ensaios encontra-se no capitulo 3.

4.1 Ensaio de Tensao — Deformacao

Antes dos ensaios de fadiga foi realizado um ensaio de tracdo com a finalidade
de avaliar a resisténcia dos materiais e definir pardmetros para os ensaios de fadiga. As
caracteristicas dimensionais dos corpos de prova estdo descritas na tabela 4.1. A partir
das medidas de cargas e os respectivos alongamentos, constrdi-se a curva tensao-

deformacdo, mostrada nas figuras 4.1 e 4.2.

Tabela 4.1: Dimensdes dos corpos de prova do ensaio de tensdo-deformagao incial

Corpo de Prova Espessura (mm) Largura (mm) Comprimento (mm)
A-0 12,88 3,03 50,00
S-0 12,93 3,01 50,00
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Figura 4.1 : Ensaio de Tragdo — CP A-0; (a) até fratura, (b) até 40% de deformacdo e (c) até 10% de deformacgao
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Pelo resultado observa-se que o PVDF homopolimero apresentou um menor
Moédulo de Elasticidade e limite de escoamento que o copolimero. O plastificante
aumenta a mobilidade das macromoléculas melhorando a sua processabilidade
resultando em um produto mais flexivel. No copolimero, as forcas intermoleculares sdo
maiores devido a presenga da maior quantidade de flior em um dos mondmeros na sua
estrutura, como consequéncia temos um material mais rigido, com maior Mdédulo de

Elasticidade e limite de resisténcia.

O Moddulo de Elasticidade foi calculado pela equacdo ¢ = Eg, logo usando o
Microsoft Excel tracou-se uma reta na regido eldstica para uma deformacao de 1%, os
resultados estdo na tabela 4.2. Foi utilizado um cp preliminar de cada tipo de PVDF, e o

resulto esta na tabela 4.2.

Tabela 4.2: Propriedades mecanicas dos corpos de prova iniciais

Corpo de Prova Limite de Médulo de Deformacao
Escoamento (MPa) | Elasticidade (MPa) Maxima (%)

A-0 30 1059 111

S-0 38 1720 188

Devido ao comportamento viscoeldstico do polimero, a regido dita elédstica nao é
exatamente linear, assim fazemos uma aproximacdo no cédlculo do Moddulo de

Elasticidade a 1% de deformacao.

Como nido houve fratura dos corpos de prova nos ensaios de fadiga, a realiza¢do
do ensaio de tracdo ¢ uma boa ferramenta para avaliarmos se houve mudangas nas
propriedades fisicas do material, como capacidade de deformacao, limite de escoamento

e 0 Mddulo de Elasticidade.

Os ensaios de tracdo foram realizados apds cerca de duas horas a partir do
término do ensaio de fadiga. Esse procedimento foi adotado para evitar que o calor
gerado internamento no corpo de prova durante o ensaio de fadiga influenciasse os
resultados do ensaio de tragdo. Os ensaios foram realizados nas mesmas condi¢des do
ensaio de tracdo anterior (definicdo dos pardmetros do ensaio de fadiga) e o0 mesmo

equipamento foi usado.
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No PVDF Homopolimero os ensaios de tracdo apds o ensaio de fadiga
mostraram uma variagdo no valor do Mddulo de Elasticidade e na deformacdo até
ruptura, sendo esta ultima propriedade intrinseca ao material ndo podendo ser
relacionada ao ensaio de fadiga. O limite de escoamento permaneceu em um intervalo
estreito, logo o ensaio de fadiga ndo afetou essa propriedade significativamente. Na
figura 4.3 sdo comparados os resultados dos corpos de prova ensaiados apds o ensaio de
fadiga com o corpo de prova inicial, os graficos estdo em diferentes escalas para melhor

visualiza¢do dos resultados.
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Figura 4.3: Ensaio de Tra¢do apds o ensaio de Fadiga do PVDF Homopolimero (a) até fratura, (b) até
40% de deformacdo e (c) até 10% de deformacao

A tabela abaixo faz uma comparacdo entre os ensaios de fadiga, e mostra os

valores encontrados nos ensaios de tragao para efeito de comparacao.

Tabela 4.3: Resultado dos ensaios de tracdo apds fadiga do PVDF Homopolimero

Corpo de Moédulo de Limite de Escoamento | Deformacio até a
Prova Elasticidade (MPa) (MPa) ruptura (%)
A-1 249 25,68 159,58
A-3 950 30,05 174,21
A-4 850 29,56 126,65
A-5 821 34,69 122,49
A-6 167 29,21 431,66
A-7 245 31,36 268,21
A-8 148 29,84 475,82

O PVDF Copolimero apresentou um resultado diferente do homopolimero,
como mostra a figura 4.4. Tanto o Moddulo de Elasticidade quanto o limite de
escoamento ndo sofreram alteragdes significativas com o ensaio de fadiga. Abaixo
temos o resultado do ensaio de tensdo-deformacgdo dos corpos de prova apds o ensaio de

fadiga, e o resultado da amostra S-0.
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A tabela 4.4 mostra um resumo dos resultados do PVDF Copolimero com os valores

encontrados nos ensaios de tracao.

Tabela 4.4: Resultado dos ensaios de tracdo apds fadiga do PVDF Copolimero

Corpo de Moédulo de Limite de Escoamento | Deformacao até a
Prova Elasticidade (MPa) (MPa) ruptura (%)
S-1 558 37,25 145,56
S-2 441 30,28 50,00
S-3 1274 38,33 69,13
S-6 1606 41,80 57,66
S-7 1383 39,19 63,32
S-8 600 37,51 93,07
4.2 Ensaios de Fadiga

Os parametros determinados pelo ensaio de tragdo sdo as tensdes a serem

utilizadas para cada material e amplitude do deslocamento, sendo os outros valores

idénticos para ambos os materiais. As tabelas 4.5 e 4.6 mostram os parametros do

ensaio de fadiga nas amostras de PVDF Homopolimero e Copolimero respectivamente.

Tabela 4.5: Pardmetros dos ensaios de fadiga do PVDF Homopolimero

Corpo de | Carregamento / Tensdo / Deformacdo | L., Lin AL
Prova Inicial (mm) (mm) (mm)
A-1 463,0 N 12,3 MPa 3,53 % 10,03 8,70 1,33
A-3 669,0 N 17,3 MPa 4,97 % 1,56 0,22 1,34
A-4 796,0 N 20,4 MPa 5,86 % 45,88 44,55 1,33
A-5 1172,0N 30,0 MPa 8,62 % 41,71 40,37 1,34
A-6 831,0N 23,1 MPa 6,64 % 21,75 20,41 1,34
A-7 986,0 N 26,8 MPa 7,70 % 1,96 0,63 1,33
A-8 1092,0 N 30,0 MPa 8,62 % 10,32 8,99 1,33

O carregamento inicial foi calculado com base nos resultados dos ensaios de

tensdo-deformacgdo e a drea transversal de cada corpo de prova. Durante os ciclos a

deformacdo foi mantida constante, ou seja, o deslocamento da méaquina permaneceu

40




constante. Os valores descritos nas tabelas sdo relativos, ou seja, referem-se a posi¢ao

do corpo de prova e ndo a deformagdo imposta ao corpo de prova.

Tabela 4.6: Parametros dos ensaios de fadiga dos corpos de prova de PVDF Copolimero

Corpo de | Carregamento / Tensdo / Deformagdo | L .. L,in AL
Prova Inicial (mm) (mm) (mm)
S-1 686,0 N 17,8 MPa 3,63 % 11,69 10,34 1,35
S-2 851,0 N 22,1 MPa 4,50 % 7,94 6,58 1,36
S-3 1000,0 N 26,1 MPa 5,31 % 11,27 9,92 1,35
S-6 1138,0N 29,7 MPa 6,05 % 7,05 5,70 1,35
S-7 1322,0 N 34,5 MPa 7,03 % 11,55 10,20 1,35
S-8 1472,0 N 39,4 MPa 8,02 % 10,31 8,97 1,34
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Figura 4.5: Resposta ao carregamento de fadiga do corpo de prova A-5
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Figura 4.6: Resposta ao carregamento de fadiga do corpo de prova S-6

As figura 4.5 e 4.6 mostram os resultado do corpo de prova A-5 e S-6
respectivamente, sendo o primeiro PVDF Homopolimero e o segundo Copolimero. Os
graficos foram feitos no software Microsoft Excel usando os valores obtidos nos ensaios
de fadiga. A curva em azul refere-se aos valores de carga maxima e a curva em
vermelho a carga minima. As equacgdes no grafico sdo para mostrar que o
comportamento em fadiga pode ser aproximado para uma equacgdo logaritmica

decrescente.

Como foi dito anteriormente um ensaio de fadiga com deformacgdo controlada
tem como resposta uma curva de tensdo, que pode ser crescente ou decrescente de
forma logaritmica. Nas curvas notamos que a queda de tensdo mais expressiva acontece
no primeiro ciclo de fadiga, ou seja, € uma queda estdtica. Apés a queda do primeiro
ciclo, a tensdo vai diminuindo ao longo do tempo, essa reducdo serd chamada de queda

dinamica.

Com o objetivo de melhor avaliar a queda estdtica e a queda dindmica foram
elaborados graficos comparando os ensaios de fadiga para os dois tipo de PVDF. As

figuras 4.7 e 4.8 mostram esses valores.
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Na figura 4.6 estd destacada a queda estdtica, Qe, e queda dinamica, Qd, o
mesmo conceito se aplica na figura 4.7. Podemos observar que para ambos os materiais
a queda estdtica € a mais significativa, indicando uma possivel relaxacdo da tensao
ainda no primeiro ciclo. Esse fato possivelmente esta relacionado com a metodologia do

ensaio, com a pré-deformacao, e depois a aplicagdo do carregamento ciclico.

O polimero apresenta um comportamento viscoeldstico. Logo quando € aplicada
uma tensdo monotdnica, a resposta do material € uma combinacao da parte elastica e da
parte viscosa. No momento em que o primeiro ciclo é aplicado, o PVDF sofre uma
relaxacdo e a tensdo cai, apds, a queda dindmica é o mecanismo dominante sendo bem

mais lento.

Outro fato relevante é que nenhum corpo de prova fraturou ou mesmo
apresentou algum defeito visivel apés o ensaio de fadiga. Assim para avaliar-se o
possivel dano provocado ao material foram empregados ensaios de tragdo apds os
ensaios de fadiga. Os resultados sdo discutidos no item 4.1. O resultado dos outros

corpos de prova sdo mostrados no anexo L.

43 FTIR

Os corpos de prova fraturados no ensaio de tensdo-deformagdo foram submetidos a

analise por FTIR. Foi realizado em dois corpos de prova, um de cada tipo de PVDF,

para investigar o efeito do estiramento do PVDF nas fases presentes no polimero,

figuras 4.9 ¢ 4.10 .

(A)

Figura 4.9: PVDF Homopolimero; corpo de prova fraturado no ensaio de tragao apds fadiga.
Note a regido transparente (C) mais préxima ao ponto de ruptura, logo apds a regido opaca (B) e
por fim o material ndo afetado pelos esfor¢os mecanicos (A).
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Figura 4.10: PVDF Copolimero; corpo de prova fraturado no ensaio de tragdo apos fadiga. Note a
regido mais clara (C) mais préxima ao ponto de ruptura, logo apds a regido branca (B) e por fim o
material ndo afetado pelos esforcos mecanicos (A), regido mais opaca.

Os resultados de FTIR sao mostrados nas Figura 4.9 e 4.10. A fase a é a predominante,
apresenta picos de absorcdo caracteristico em 766, 795 e 975 cm” e a fase B é

dominante em torno de 840 e 1400 cm'l, a fase y € vista em torno de 1280 cm’! [16].
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= A} =18} L]

Figura 4.11: FTIR em diferentes regides de um corpo de prova fraturado de PVDF Homopolimero.

No eixo vertical, vemos a transmitiancia da amostra e no eixo horizontal, o
comprimento de onda inverso. Com o objetivo de facilitar a comparagdo, no eixo
vertical, os resultados foram deslocados para cima, portanto a transmitancia de todas as

amostras € semelhante.

Em ambos os figuras notamos o crescimento do pico da fase f em 840 cm’ e
também um ligeiro aumento em 1400 cm™ ; a redugdo da fracdo relativa de fase o é

observada com mais clareza nos picos 766 ¢ 795 cm™.
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Figura 4.12: FTIR em diferentes regides de um corpo de prova fraturado de PVDF Copolimero.

Os resultados sao mostrados na tabela 4.7. Observamos que ha um aumento na
fracdo de fase P da regido da base (A) para a regiao transparente (C) no caso do PVDF
Homopolimero e um aumento da fracao da fase 3 da regido da base (A) para a regido de

fratura (C) no caso do PVDF Copolimero.

Tabela 4.7: Fragoes relativas da fase B nas diferentes regides dos corpos de prova

PVDF Homopolimero
Regiao (A) Regiao (B) Regiao (C)
F @) 0,52 0,59 0,70
PVDF Copolimero
Regiao (A) Regiao (B) Regiao (C)
F @) 0,51 0,53 0,72

As fases do PVDF podem se alterar devido a aplicacdo de campo elétrico, aumento ou
decréscimo de temperatura, e também devido a aplicagdo de esforcos mecanicos que
provoquem o estiramento do material. Este ultimo mecanismo € o responsavel por esse

gradiente de fase § no presente trabalho. [18]
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5. Conclusao

Ambos 0s materiais poliméricos apresentaram uma Otima resisténcia a fadiga de
baixa frequéncia quando as tensdes ndo ultrapassam o limite de resisténcia eldstica do
material. As curvas de fadiga sdo decrescentes, ou seja, a tensdo vai diminuindo com o
nimero de ciclos. Assim concluimos que para uma deformacgdo constante, a tensao
necessdria cai com o tempo de ensaio. Os ensaios de tracdo apds os ensaios de fadiga
comprovaram que o material sofreu um amolecimento.

Houve uma redu¢do no valor do Modulo de Elasticidade do PVDF
homopolimero e o limite de resisténcia permaneceu em uma faixa estreita, logo nao
houve influéncia significativa do ensaio de fadiga em seu valor. J4 no copolimero, o
Moédulo de Elasticidade e o limite de resisténcia permaneceram praticamente inalterados
antes e apés o ensaio de fadiga, porém este material mostrou-se sensivel ao
carregamento ciclico, ou seja, nos ensaios de fadiga para pequena deformacao aplicada,
a resposta foi uma diferenca significativa entre as tensdes maxima e minima, fato esse
que ndo ocorreu com a mesma intensidade no homopolimero.

A andlise por FTIR revelou um aumento da fase B em ambos os materiais, esse
aumento foi devido ao estiramento no ensaio de tragdo. Como a aplicacdo que
desejamos para esses materiais poliméricos € estrutural, essa mudanca de fase ¢é
indesejavel. O fato dessa mudanca de fase ocorrer reforca a importincia de
trabalharmos no regime elastico, uma vez que no regime plastico fica dificil quantificar
o dano provocado por um carregamento ciclico simultaneamente com a perda de

resisténcia mecanica devido a mudanca de fase o para f3.
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7. Anexo 1

Neste capitulo é apresentado os resultados ndo mostrados no Capitulo 5, as figuras dos
ensaios de fadiga do PVDF Homopolimero e Copolimero, bem como as figuras dos
ensaios de tragdo. Nao serdo discutidos os resultados aqui. Em todas as figuras presentes
nestes capitulo, a curva Carregamento versus Nimero de Ciclos representa o ensaio de
Fadiga, sendo a curva de cor azul, o carregamento maximo e a curva vermelha, o
minimo; a curva Tensdo versus Deformacao representa o ensaio de Tracao-Deformacao

realizado apds o ensaio de fadiga no corpo de prova.
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Figura 7.1: Corpo de prova A-1.
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Figura 7.2: Corpo de prova A-3.
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Figura 7.3: Corpo de prova A-4.
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Figura 7.4: Corpo de prova A-5.
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Figura 7.5: Corpo de prova A-6
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Figura 7.6: Corpo de prova A-7.
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Figura 7.7: Corpo de prova A-8.
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Figura 7.8: Corpo de prova S-1.
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Figura 7.9: Corpo de prova S-2.
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Figura 7.10: Corpo de prova S-3.
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Figura 7.8: Corpo de prova S-6.
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Figura 7.9: Corpo de prova S-7.
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Figura 7.9: Corpo de prova S-8.
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