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Qual o objetivo dessa aula?

» Conhecer algumas das principais tecnicas de
caracterizacao dos materiais
v » Saber quais propriedades podem ser obtidas a
S partir de cada tecnica
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Tecnicas de Caracterizacao das Propriedades dos Materiais

Propriedades Mecanicas

* Tragao
e Compressao
e Flexao

Propriedades Termicas

* Termogravimetria (TGA)
e Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)
e Analise Dinamico Mecanica (DMA)

Microscopia

e Micoscopia Optica (MO)
e Micorscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
e Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Difracao de raios — X (DRX)
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Caracterizacao Mecanica

Tracao, Compressao, Flexao

Metais e Polimeros
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Caracterizacao Mecanica: Tragao

Tracao, Compressao, Flexao
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Caracterizacao Mecanica

Tracao, Compressao, Flexao

Condic¢oes do ensaio podem variar de acordo com a ductilidade ou fragilidade do material

P

1
|Placa movel
1

I
Corpo de prova

i Placa fixa
v/ /S

As propriedades sao medidas dentro da regiao plastica

v'Tensdo de ruptura (0,
v'Limite de resisténcia a compressao (0 ,,.,)
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As propriedades sao medidas apenas dentro da regiao
elastica:
v'Limite de proporcionalidade (o)
v'Limite de escoamento (ou 0,2% de deformacdo) (o)
v'"Modulo de elasticidade (E)



Caracterizacao Mecanica

O ensaio de compressao é muito usado na construcao civil, onde predominam os materiais frageis como
o concreto, o ferro fundido, a pedra e a madeira.

Ensaio de compressao em tijolos,
lajotas e blocos

Ensaio de compressao Ensaio de compressao
em colunas de aco em garrafas pet
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Caracterizacao Mecanica: Compressao

Tracao, Compressao, Flexao e Cisalhamento

Produtos Acabados - Existem alguns ensaios especificos empregados para a verificacao da
ductilidade de produtos que sofrem o esfor¢o de compressao durante o uso.

Ensaio de compressao
em molas para
verificacao da constante
elastica e da resisténcia

Ensaio de compressao
K = constante da mola em tubos (achatamento
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Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

Caracterizacao Mecanica

Tracao, Compressao, Flexao

Flexao 3 pontos

v'Indicado para materiais frageis ou de
elevada dureza, como:

v'Ferro fundido;
v'Acos ferramentas;
v'Acos rapido;
v'Ceramicas estruturais;

v'Pois estes materiais apresentam baixa
ductilidade o que nao permite ou dificulta a

utilizacao de outros ensaios mecanicos,

como o ensaio de tracao, por exemplo.

Polimeros
Ceramicas e Metais



Caracterizacao Mecanica

Tracao, Compressao, Flexao

/Quando esta forca provoca somente uma deformacao elastica no material, dizemos que se trata de um\

* F esforco de Flexao.
e } v'Resisténcia a flexao ou Mddulo de Ruptura (o;)
——  -— T v' Deformacao elastica ou Flecha (f)
Q/Iais utilizado para materiais Duros e Frageis v Médulo de elasticidade (E;) /
/ Quando produz uma deformacao plastica, temos um esforco de Dobramento. \

v'O raio minimo em que o material pode ser dobrado sem que
ocorra a ruptura;

Mais utilizado para
materiais Ducteis

v'O retorno elastico do dobramento ap0s a retirada da carga;

v'A formacao de defeitos na regido dobrada. /

-
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Tecnicas de Caracterizacao das Propriedades dos Materiais

Propriedades Mecanicas

* Tragao
e Compressao
e Flexao

Propriedades Termicas

* Termogravimetria (TGA)
e Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)
e Analise Dinamico Mecanica (DMA)

Microscopia

e Micoscopia Optica (MO)
e Micorscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
e Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Difracao de raios — X (DRX)
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Propriedades Térmicas

v" O calor retirado ou fornecido provoca mudancas que podem ser Uteis e industrialmente importantes,
assim como, podem provocar a deterioragdao e queima, nao sendo desejavel.

v O conhecimento das propriedades térmicas pode melhorar os processos de moldagem, transporte,
conservacao e ate as aplicagoes dos materiais.

v" No caso de decomposicdo (degradacao) é Util saber quais sdo os produtos volateis e os residuos
gerados, em relagao a sua agao biologica ou ambiental.

v Quando uma amostra é aquecida ,podem ocorrer mudancas quimicas ou fisicas em sua estrutura,
dependendo se o calor térmico € menor ou maior que as energias de suas ligagodes.
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Caracterizag¢ao Térmica

Farmacéutica e Cosméticos

Temperatura de fusao
Temperatura de cristalizagao

Entalpias de fusdo e cristalizagao
Polimorfismo

Estabilidade

Compatibilidade

Conteddo de umidade
Pureza

Empacotamento
Estudo de cristalinidade e fase amorfa

Andlise de revestimento (capsulas)
Velocidade de analises (HyperDSC)

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

-ﬁp

Polimeros / Borracha /| Quimica

Fusdo

Grau de cristalinidade
Transigao vitrea

Condigoes de processamento
Cura

Estabilidade oxidativa (OIT)
Cristalizagao isotéermica

Calor especifico

Estudos cineticos

Conteddo de volateisiumidade
Analise de componentes
Combustao/Pirolise
Amuolecimento

Resisténcia e modulo do material

Expansdo e confragio

AN |

Ciéncias da vida

Fusao de proteinas
Denaturagao de proteinas
Caracterizagao da liofilizagiao de proteinas

Calor metabolico



Caracterizag¢ao Térmica

Meétodo Propriedade Medida Abreviatura
Termogravimetria massa TGA
Analise Térmica Diferenca de temperatura entre a DTA
Diferencial amostra e a referéncia
Calorimetria Exploratoria Diferenca de energia entre a DSC
Diferencial ou varredura amostra e a referéncia
Analise Termomecanica Variagoes nas dimensoes TMA
Analise Dinamico- Propriedades viscoelasticas DMA
mecanica
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Termogravimetria (TGA)

Técnica da analise térmica na qual a variacao da massa da amostra (perda ou ganho) € determinada
em funcao da temperatura e/ou tempo, enquanto a amostra é submetida a uma programacao
controlada de temperatura.

“"Esta tecnica possibilita conhecer as alteragdes que o
aquecimento pode provocar na massa de substancias,

adquirem composicdo quimica fixa, definida e constante, a
temperatura em que comegcam a decompor,acompanhar o
andamento de reagoes de desidratacao (perda de

umidade),oxidagcdo, combustao, decomposicao, etc.”
(Canevaloro, S. “Técnicas de Caracterizacao de Polimeros”,Artliber Editora,2004).
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Termogravimetria (TGA)

Curvas de decomposicao Termica de um material Curva da primeira

16
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Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

Um calorimetro exploratorio diferencial (DSC) mede a quantidade de energia (calor) absorvido ou
liberado por uma amostra quando submetida a um programa de aquecimento, resfriamento ou
mantida a temperatura constante (isoterma).

A y | /A ‘
DG O ANALISES

Dra. Michelle Leali Costa (Fonte: www.analises térmicas.com.br)
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Fluxo de calor

exo —>

<« endo

Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

Pico exotérmico

Linha de base \

extrapolada T onset

Eventos Endotérmicos

* Fusao

e Sublimacao

* Reag¢des Quimicas
 Transi¢des solido-solido

Eventos Exotermicos

e Cristalizagao

e Transi¢oes solido-solido
* Decomposigao

Area do pico e Reacdes Quimicas

gl : T pico _~ :
endotérmico / Variagoes da linha base

T endset

E i
: /
* .
. r II.'.QIII..'.'...“II.I.~-----o'n--
]

Variacao de CP

e Transicao Vitrea

e Relaxacao de Tensao
Temperatura
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Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

Endo —»

DSC (u.a)

—— PHBV/NCC4c

PHBV/NCC9c

-40  -20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temperatura (°C)
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

v" A analise dinamico-mecanica consiste, de modo geral, em se aplicar uma tensao ou deformacao

mecanica oscilatoria, normalmente senoidal, de baixa amplitude a um solido ou liquido viscoso,

medindo-se a deformacao sofrida por este ou a tensao resultante, respectivamente, sob variacao
de frequéncia ou de temperatura.

v" A analise dinamico-mecanica (DMA) ou analise termodinamico mecanica (DMTA) tem como um
dos principais objetivos relacionar as propriedades macroscopicas, tais como as propriedades
mecanicas, as relaxacoes moleculares associadas a mudancas conformacionais e a deformacgoes
microscopicas geradas a partir de rearranjos moleculares.
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

»processablidade
»Desempenho do produto
»Estrutura (MW; MWD)
»Efeito de cargas

»Fluxo do fundido
»envelhecimento
»Propriedades viscoelasticas
»Viscosidade minima

»Ponto de gel

»Cura

»Densidade de ligacOes cruzadas
»Reprodutibilidade de processamento
»Tack de adesivos

»Aplicacao de tintas

»Espessura

»Estabilidade

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

»estabilidade
»>Separacao de fase
»>aplicabilidade
>gelificacao
»processabilidade

»estabilidade

»sedimentagao

»Separacao de fase
»Consisténcia do produto; textura
» estocagem




Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

Polimeros sdo Materiais VISCOELASTICOS
Comportamento de solido elastico (mola) + Liquido viscoso (amortecedor)

Frac&o elastica:
Representado por uma

Fracao viscosa:
Representada por um

mola amortecedor
O=E*¢ o=n*de/dt
ol O i Propriedades
- _ de Mecanicas
E | § n | rl e o=Fke+n— ‘ dependem do tempo
i € et SR dt (Ex. : taxa
damola : | || (newtoniano) deformagao)
ol /t l

Tempo de relaxacao
das macromoleculas
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

Aplicacao de deformacao ciclica (senoidal) no material :

Resposta do material :

e = g, sen ( wt) o=0,sen(wt +9)
Material Elastico : o=0,sen(wt) cos(d) + ¢, cos(wt) sen(d)
6 = 6, sen| (wt) y v l
Ue astico
astee c em fase : ¢’ ¢ fora de fase : ¢”’
Em fase com €
| c
VISCOSO ) E
o "
Material Viscoso : | A% 4 © 6, cos( &)
¢ = 6, sen (ot +w/?2) . . (o » o, sen( 3)
90° fora de fase com € \ d ; / E O'D COSs ( 6 )
SD
£ O-viscoeléstico /Médl.llﬂ de armazenamento
Material Viscoelastico / . ad sen o
i i Ee amplitude o o G.sen(0)
6 =0, sen (ot +3) 7 \ c i £,
]
0 < §<90° Modulo de dissipacdo—
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

Comportamento Viscoelastico

£ Modulo de perda

Modulo de
armazenamento

S . — — — — — — S—

L
h'_-——d-'——o
=

iy

i

Armazenamento e dissipacao
de energia mecanica
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E" (o, sen(0) )/ £,

E'l

(0.cos(8)) /e =N o -

Amortecimento ou

Atrito interno ou

Tangente de perda

4

Proporcional a razao entre: energia
dissipada e armazenada por ciclo

de deformacao
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

CurvaTeorica do DMA

Para materiais 100% cristalinos
¥ d . nao ocorre.

©) / {5) f p '/'l'[lL ou I, i

Tg esta relacionada com a massa molecular.

- Iransigoes heta frequentemen - o :i:]:lipzﬂu::lt:lel:zse:tl'y1:::1.: 5-:::151 :Z]'Icllil"lﬁfﬂl
& estio relacionadas com a -l T * ocorre ‘
™ 0 & ! B
=] tenacidade Plato Borrachoso #))

;1\_) ‘\x Para termorrigidos,
I, em . T, nao ocorre.
polimeros amorfo T,,—fusao(1)

Temperatura 'K

(6) ) (4) 3) (2) (D

movim bend grupos cadeia larga deslizamento
locais e laterais principalescala cadeia
stretch
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Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

Determinagcao da Temperatura de Transicao vitrea (Tg)

MaXoay 5

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais
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Tecnicas de Caracterizacao das Propriedades dos Materiais

Propriedades Mecanicas

* Tragao
e Compressao
e Flexao

Propriedades Termicas

* Termogravimetria (TGA)
e Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)
e Analise Dinamico Mecanica (DMA)

Microscopia

e Micoscopia Optica (MO)
e Micorscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
e Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Difracao de raios — X (DRX)
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Caracterizacao Microscopica

‘ miteidaiViicroscopia Optica: ~130 nm ‘

1nm 10nim 100nm | 1pm  10pm 100pm 1mm  10mm

Microscopia eletrénica ou  Microscopia

Optica

v
-,

Limite da visdo humana: ~150.000 nm
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Caracterizacao Microscopica

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

Microscopia optica (MO)

v" Sdo compostos por dois tipos de lentes:
as oculares (comumente possuem um aumento de 10x) e as
lentes objetivas, geralmente um jogo contendo quatro lentes
(Que comumente possuem 4X, 10X, 40X € 100x de aumento)

v" Para termos o aumento total de um microscépio devemos
multiplicar a poténcia das oculares pela das objetivas.

v" Atualmente ha microscopios opticos que podem atingir um
aumento de até 2000 vezes.


https://blogdoenem.com.br/tipos-de-microscopios-biologia-enem/

Caracterizacao Microscopica

Microscopia optica (MO) - Ceramicas

Alumina

Regiao da interface entre as camadas de alumina e
titania de uma pastilha da amostra com 15% de
amido. Aumento de 100x.

Imagem limiarizada da camada de titania com
15% de amido; (b) Imagem limiarizada da camada
de titania com 35% de amido. Nas imagens as
regioes coloridas representam a regiao de poros
interconectados. Aumento de 100x.
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Caracterizacao Microscopica
Microscopia optica (MO) - Polimeros/Compasitos

Morfologia e distribuigao das fibras de coco em uma matriz polimérica de Poliestireno de Alto
Impacto (HIPS

HIPS/20FCM HIPSoFCM

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais



Aco 1020 recozido
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Caracterizacao Microscopica

Microscopia optica (MO) - Metais

Ferro Fundido Cinzento

R i
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Caracterizacao Microscopica

Microscopia Eletronica

CALLISTERJR., W. D; RETHWISCH,D.G..

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

v Aiimagem é formada por um feixe de elétrons
que passa através da amostra

v" Os contrastes naimagem sdo obtidos pelas
diferencas na dispersao ou difracao do feixe
entre os varios elementos da microestrutura ou
defeitos

v" O feixe transmitido é projetado sobre uma tela
fluorescente ou um filme fotografico

v Ampliagoes se aproximam de 1.000.000 X

Ciéncia e Engenharia dos Materiais: Um introducao, 82 ed, Rio de Janeiro: LTC, 2015.
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Caracterizacao Microscopica

Microscopia Eletronica de Transmissao (MET)

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

Martensita

Cementita

Ferrita

> \‘ 4 ;' oy ‘1‘,' '-k: ' .‘ = .",,7..; BET TP AP
Micrografia Eletronica de Transmissao mostrando a
estrutura da bainita.

Callister, W.D. Materials Science and Engineering: An Introduction. 7 th Ed. Wiley.



Caracterizacao Microscopica

Microscopia Eletronica

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

v" A superficie de uma amostra € varrida com
um feixe de elétrons e o feixe refletido ou
retroespalhado é coletado e exibido na
mesma taxa de varredura em tubo de raios
catodicos

v" A superficie deve ser condutora de
eletricidade

v Ampliacoes entre 10 e mais de 50.000 x

CALLISTERJR., W. D; RETHWISCH,D.G.. Ciéncia e Engenharia dos Materiais: Um introducao, 82 ed, Rio de Janeiro: LTC, 2015.
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Caracterizacao Microscopica

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

™

Vazios

Introdugdo a Ciéncia dos Materiais

Compositos de
Poliestireno de Alto
Impacto reforcado
com Fibras de Coco
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Difracao de raios — X (DRX)

0 espectro eletromagnético

v" Para que ocorra a difracao, o feixe de raios-x

ta
vigivel

Faio X

Travemaeiho

&y ltraviole

.1

l
|
|

-3 ,

|

-
= i

1 ) ’
10 10 A (m)

10

|
|
|
|
1 19
. |

Raios X — onda eletromagnética

precisa estar em fase com os planos do cristal.

microondas
TV
radia &M

L]

3 10" 10’

-
L]

v De outra maneira, interferéncias destrutivas de
ondas ocorrem e nao é possivel detectar um

(Anaordem de 0,12 nm) _ _ :
feixe de difracao intenso.

Feixe incidente de raio X . . .
} . iy Felxe.'dlfrartal(f) Lel de Bragg
~_ \[ifé .:\- ’:(A(E,\ \J
= . - l,: 2 = ’//'/ ‘-\ " g
Iy % § =i A,VS\*\)( ABC = nA
VL e Pt N8 et L
T o | | AB = BC = d sen6
< Blan N
—————=R .3"'“‘3‘F T, Ent30:| nA = 2d sen 0
—® ——o o e @ *—

01/06/2020
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Difracao de raios — X (DRX)

O DIFRATOMETRO

P e
= crystal
N . " "
Z ‘ Difratograma Propriedades obtidas
= esquematico de um
- solido cristalino : ~
Gl | L A . v" Determinagdo de Planos
0 90 180 Cristalograficos
DIFFRACTION (SCATTERING)
ANGLE 20 (degrees) ] . A
v" Determinagdo de parametros
S tais como distancia interplanar,
r‘ . . . » . "
2 liquid or amorphous solid Difratograma tamanho do cristalino
g ‘ esquematico de um
. | liquido ou sclido v" Indice de Cristalinidade
- - amorfo
0 90 180

DIFFRACTION (SCATTERING)
ANGLE 20 (degrees)

https://edisciplinas.usp.br/pluginfile.php/4348295/mod resource/content/1/PMT3100 2017-Unog-DRX-vi.0.pdf
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https://edisciplinas.usp.br/pluginfile.php/4348295/mod_resource/content/1/PMT3100_2017-Un05-DRX-v1.0.pdf
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