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RESUMO

Estudo da aderéncia de adesivos poliuretano e epOxi em substrato geopolimero
e compaosito

Materiais metalicos s@o amplamente utilizados como elementos estruturais, em especial
na indastria do petréleo onde grande parte dos componentes sao produzidos em aco.
Devido a sua susceptibilidade & corrosdo, a substituicAo dos acos por materiais
resistentes as condi¢bes de servico diminuiriam consideravelmente o custo e tempo
dedicados a manutencdo. Materiais compaositos tem se mostrado uma boa alternativa
devido a sua alta resisténcia mecanica, baixo peso e boa resisténcia a corrosdo. No
entanto, sua matriz de natureza polimérica limita sua aplicagcéo em locais onde é exigido
alta resisténcia ao fogo. Esta pesquisa teve como obijetivo o estudo da viabilidade da
substituicdo de grades de piso produzidas em ago por grades de piso de material
compdsito protegidas por placas antichamas de geopolimero coladas. O geopolimero,
material semelhante ao cimento Portland, possui alta resisténcia a temperatura. Testes
de aderéncia foram realizados em substratos de material compdsito, geopolimero e
composito sanduiche. A influéncia do tipo de adesivo e tratamento de superficie foram
avaliados. Adesivos poliuretanos e epoéxi foram utilizados em superficies tratadas com
abras&o unidirecional (AU) e abras&o bidirecional (AB). Nos ensaios de aderéncia
(pulloff), substratos de material compdsito tratados com AU e colados com o adesivo
poliuretano apresentaram maior aderéncia, alcancando 13,48 MPa. Para o geopolimero
submetido ao mesmo tratamento de superficie (AU) e colado com adesivo epoxi, houve
falha no substrato sob uma tenséo de 8,31 MPa. No compdsito sanduiche ocorreu falha
do geopolimero em amostras coladas com adesivo epoxi e tratadas com AB sob 7,22
MPa. Para colagem de compdésitos sanduiche do tipo geopolimero-adesivo-compdsito

o adesivo epo6xi apresentou melhores resultados.

Palavras-chave: Testes de aderéncia; Material compoésito pultrudado;

Geopolimero; Adesivos estruturais.



ABSTRACT

Study of the adhesion of polyurethane and epoxy adhesives on geopolymer and
composite substrates

Metallic materials are widely used as structural elements, especially in the oil
industry where most of the components are produced in steel. Due to its susceptibility to
corrosion, the replacement of steels by materials resistant to service conditions would
considerably reduce the cost and time dedicated to maintenance. Composite materials
have been shown to be a good alternative due to their high mechanical strength, low
weight and good resistance to corrosion. However, its polymeric matrix limits its
application in places where high fire resistance is required. This research aimed to study
the feasibility of replacing steel-made floor gratings with composite material floor gratings
protected by bonded geopolymer flame sheets. The geopolymer, a material similar to
Portland cement, has high temperature resistance. Adhesion tests were performed on
composite, geopolymer and sandwich composite substrates. The influence of the type
of adhesive and surface treatment were evaluated. Polyurethane and epoxy adhesives
were used on surfaces treated with unidirectional abrasion (UA) and bidirectional
abrasion (BA). In the adherence test (pull off), substrates of composite materials treated
with UA bonded with the polyurethane adhesive showed greater adherence, reaching
13.48 MPa. For the geopolymer subjected to the same surface treatment (UA) and
bonded with the epoxy adhesive, there was a failure in the substrate under a tension of
8.31 MPa. In the sandwich composite, geopolymer failure occurred in samples bonded
with epoxy adhesive and treated with AB under 7.22 MPa. For bonding sandwich
composites of geopolymer-adhesive-composite type, the epoxy adhesive showed better

results.

Keywords: Adhesion tests; Pultruded composite material; Geopolymer; Structural

adhesives.
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1- Introducéo

A busca por alternativas a materiais convencionais € uma crescente em diversos
setores da industria. Na industria do petréleo, especialmente nas unidades offshore, o
ambiente € altamente agressivo aos materiais metélicos. Com isso, a demanda por
manutencdo e, em alguns casos, substituicdo de componentes resulta em alto custo.
Os gastos com manutencédo vao desde pessoal qualificado para execucéo do servigo a
paradas de producdo. Além da substituicAo por componentes mais resistentes a
corrosao, a utilizacdo de materiais que produzam menos danos ao ambiente é um fator
cada vez mais importante na selecdo de materiais.

Materiais compd@sitos apresentam alta resisténcia mecanica e boa resisténcia a
ambientes agressivos. Suas caracteristicas possibilitam a utilizacdo em induastrias
qguimicas e em locais de exposi¢do direta & névoa salina, por exemplo. Com alta
durabilidade e sem necessidade de manutencdo constante, mesmo que o custo inicial
do projeto possa ser maior, tende a ser compensado a curto prazo. No entanto, alguns
materiais compadsitos apresentam baixa resisténcia ao fogo devido resina impregnada e
a sua matriz polimérica. A alta inflamabilidade do material restringe seu uso em locais
nos quais é imprescindivel a integridade humana e estrutural na ocorréncia de incéndio.
Em contrapartida, o geopolimero, material que vem sendo muito utilizado na construgao
civil como alternativa ao cimento Portland, possui alta resisténcia a chama. Em alguns
casos € necessaria a adicao de retardantes de chama. Além disso, a reducao de diéxido
de carbono (C0O,) na producédo do geopolimero em relagdo ao cimento Portland é
consideravel.

Com base no exposto acima, esta pesquisa foi desenvolvida com objetivo de
propor uma alternativa a problematica da corrosdo em componentes metalicos utilizados
atualmente na industria do petréleo. A proposta é uma tentativa de reducdo dos custos
e tempo de servigo dedicados a manutencéo de grades de piso de aco, bem como do
custo com paradas de unidades Como alternativa, propde-se a substituicdo das grades
de piso de aco por grades de piso de material compdsito protegidas por placas
antichamas de geopolimero. Esta pesquisa se trata de um estudo inicial para o projeto
proposto com foco no estudo da aderéncia entre substratos. Os artigos publicados e
em fase de submissédo até a presente data encontram-se nos apéndices.

Esta pesquisa teve como objetivo principal o estudo da influéncia do tratamento
de superficie e do tipo de adesivo na aderéncia a substratos de material compadsito

pultrudado e geopolimero. Foram realizados testes de aderéncia em substratos tratados
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com abraséo unidirecional (AU) e abrasao bidirecional (AB). Trés adesivos poliuretanos
e um adesivo epo6xi foram utilizados. Amostras de adesivos foram submetidas a testes
de tracdo para obtencdo das propriedades mecanicas. A superficie tratada e sem
tratamento de ambos os substratos foi avaliada em rugosimetro 3D. Na primeira etapa
de testes, juntas de sobreposicdo simples (Single Lap Joints) de material compdsito
produzidos em resina acrilica e poliéster tratadas (AU e AB) e sem tratamento foram
testadas. Para a etapa seguinte, os dois adesivos que apresentaram melhor resultados
na etapa inicial foram utilizados em substratos tratados (AU e AB). Na segunda etapa,
testes de aderéncia (Pull Off Tests) com substratos de material composito e geopolimero
foram realizados. A terceira etapa de testes manteve as condi¢cdes de superficie e
adesivos da segunda etapa para execucdo de testes em amostras de compdsito
sanduiche (geopolimero-adesivo-compdsito).
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2- Revisao bibliogréafica

Neste capitulo serdo apresentadas uma revisdo bibliogréfica e a proposta de
projeto de grade de piso produzida em material compésito pultrudado com placas
coladas de geopolimero.

2.1 — Material compésito pultrudado

Dentre as técnicas de fabricacdo de materiais compdsitos, a pultrusdo € um
processo de fabricacdo continuo responséavel pela producdo de diferentes perfis de
aplicacdo estrutural. A técnica consiste em tracionar fibras de refor¢co continuas e
unidirecionais através da resina polimérica, a qual atuara como matriz do material
compoésito. A cura da resina se da em altas temperaturas, dependendo da resina
utilizada. A Figura 1 ilustra as etapas do processo de pultrusdo e os diferentes perfis
produzidos. No Brasil, a resina acrilica, poliéster isoftdlica e fendlica sdo as mais
empregas na pultruséo [1]. Diferentes tipos de fibras sintéticas e naturais sao utilizados
como reforco em materiais compdsitos. Como exemplo, fibras de vidro, fibras de
carbono e fibras de basalto [2-5]. A unido de perfis de material compésito pultrudado,
em geral, se da por colagem ou por componentes de unido mecanicos. Entretanto,
apesar da conhecida vantagem da colagem dos perfis, a técnica exige atencéo especial
devido a adigcdo de desmoldante na resina. O desmoldante, que auxilia a passagem do
perfil no molde, tende a migrar para superficie e dificultar a colagem dos perfis [1].

Algumas caracteristicas dos materiais compdsitos, quando utilizados em
temperatura ambiente, pultrudados possibilitam seu uso como alternativa a materiais
convencionais. Comparando com os metais, 0 material compadsito pultrudado apresenta
alta resisténcia mecanica, baixo peso e superior resisténcia a corrosdo em ambientes
altamente agressivos [6,7]. Diferentes dos metais, o material compoésito resiste a
condicbes adversas sem necessidade de manutencdo. Entretanto, a natureza
polimérica da matriz tende a ser uma limitacéo, pois impossibilita a aplicacédo do material

compaosito onde exista a necessidade de resisténcia ao fogo [8].
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Figura 1 — Esquema de pultrusora com etapas do processo de pultrusdo e diferentes perfis
produzidos [1].

2.2 — Geopolimero

O cimento Portland, amplamente utilizado na constru¢do civil, vem sendo
substituido pelo geopolimero devido, principalmente, a alta emissdo de didxido de
carbono (C0,) no seu processo de fabricacdo. Cerca de 7% da emissdo anual de CO,
no mundo € resultado do processo de fabricagdo do cimento Portland, o que
corresponde a mais de 13 toneladas de CO, langados na atmosfera por ano [9-11].
Durante a vida util do geopolimero, considerando desde a energia gasta na manufatura
até a decomposicao do carbonato de calcio do cimento Portland, a redugéo da producgéo
de CO, pode alcangar 64% [12].

Cabe ressaltar que a estrutura quimica do geopolimero é intrinsicamente
diferente do cimento Portland. Enquanto o geopolimero tem a formacg&o de uma fase gel
de aluminossilicatos e resulta em um material amorfo, ou de baixa cristalinidade, o
cimento Portland é um aglomerante, em geral, com base em rea¢fes de hidratacdo de
oxidos de calcio, silicio e aluminio que resultam na formagéo de fases cristalinas e uma
cadeia amorfa de silicato de calcio [13]. Devido ao seu desempenho similar e inferior
emissdo de C0,, o geopolimero tem sido utilizado como alternativa na construcao civil.
Como exemplo de aplicacdo do geopolimero, cabe citar o Toowoomba Wellcamp Airport
(BWWA). O aeroporto fica situado na Austrdlia e foi construido com 40.000 m3 de
geopolimero, dentre os quais estdo pavimentos de servigo pesado. A Figura 2 mostra a
pista do Brisbane West Wellcamp Airport (BWWA), na Australia, construida com

geopolimero [14].
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Figura 2 - Pista do Brisbane West Wellcamp Airport (BWWA), na Austrélia, construida com

geopolimero [14].

Também conhecido como um polimero inorganico, o geopolimero tem como
base aluminossilicatos que sdo sintetizados pelo mecanismo de geopolimerizacdo. A
sua estrutura é formada por tetraedros de silicio (Si0,) e aluminio (Al0,), alternados por
atomos de hidrogénio. A sintese do geopolimero se da por reacdes entre
aluminossilicatos e ativadores a base de alcalis, em geral a base de sédio e potassio.
[15]. A Figura 3-a ilustra 0 mecanismo de cura do geopolimero e a Figura 3-b a
ordenag&o do geopolimero, tipica de estrutura amorfa. A adicdo e a concentracdo de
precursores e ativadores especificos, assim como a quantidade de 4gua, velocidade de
homogeneizacgéo e condi¢des de cura alteram suas propriedades mecanicas e quimicas

significativamente [15, 16].
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Figura 3 — a) llustragédo do mecanismo de cura do geopolimero [17] e b) Ordenacé&o do

geopolimero [18].

A capacidade de manter suas propriedades mecéanicas quando exposto a alta
temperaturas e ao fogo direto (jatos de fogo) [19, 20] € uma propriedade caracteristica
do geopolimero, ainda que possa variar de acordo com os ativadores e suas
concentracdes, e demais parametros de sintese empregados [13, 15]. Um estudo com
compdésito de geopolimero reforcado com fibra de carbono submetido a uma radiagéo
térmica de 50kW/m2, condicao similares a de um incéndio. Os resultados mostraram
gue 60% das propriedades iniciais foram mantidas e nenhuma alteragao no composito
foi detectada visualmente [21].

2.3 = Juntas coladas

A colagem de materiais compaésitos é muito utilizada como método de unido
devido ao baixo peso adicionado a estrutura, alta resisténcia a corroséo, distribuicdo
uniforme da tens&@o na area colada, flexibilidade de projeto, dentre outros [5, 22-24].
Como principais fatores que influenciam a resisténcia da junta colada estéo o tipo de
adesivo e tratamento de superficie [25-30]. Estudos anteriores mostram boa aderéncia
de adesivos epOxi e poliuretano em juntas coladas de material compdsito [5]. Nesse
caso, em geral, é utilizada abrasao mecéanica como tratamento de superficie seguida de
limpeza com acetona [31,32]. O tratamento de superficie tende a aumentar rugosidade

e a aderéncia na interface substrato compdésito-adesivo. A limpeza garante a retirada de
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contaminantes da superficie [33].

2.4 — Projeto de grade de piso de material compdésito pultrudado

Visto as vantagens do material composito pultrudado em relacdo ao ago quando
se trata de resisténcia a corrosdo e a caracteristica antichama do geopolimero, essa
pesquisa propbe a utilizacdo de grades de piso de material compdésito pultrudado
protegidas por placas antichama de geopolimero coladas. A Figura 4 mostra a
configuragcao da grade de piso similar a de aco com o detalhe do perfil “I” comumente
utilizado na construgé@o das grades de piso [34]. O projeto de grade de piso de material

composito pultrudada protegida por placas de geopolimero coladas € mostrada na

Figura 5.

a
8¢
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Dimens6es em milimetros

ulu

Figura 4 — Dimensdes da grade de piso e do perfil

Grade de piso pultrudada

Placas de geopolimero
(superior e inferior)

L &

Figura 5 — Modelo de grade de piso produzida em material compésito pultrudado protegido por

placas antichama coladas de geopolimero.

Para obter a espessura necessaria da placa de geopolimero em uma condi¢céo

de incéndio e avaliar a viabilidade do projeto, utilizamos a Lei de Fourier [35].
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Considerando uma condutividade térmica (k) de 0,3 W/m.K para o geopolimero [36], um
fluxo térmico (g”) de 50 kW/m? [21] uma condi¢éo de fogo com temperatura externa (T;)
de 1000°C e temperatura limite na superficie do substrato de geopolimero em contato
com adesivo (T,) de 40°C.

Da Lei de Fourier, considerando apenas a condu¢ao no eixo x, tem-se que:

g = —k (TZL;TQ =k % , reorganizando, L = k g (Eq.1)

!
X

W o 960 [K]

— 50 ] 1 logo L = 5,76 mm.

Substituindo os valores: L = 0.3 |

Ou seja, para a condicdo de incéndio descrita acima, uma grade de piso de
composito com duas placas de protecdo antichama (superior e inferior) de geopolimero
com 5,76 mm de espessura seria mantida a uma temperatura de 40°C.

No célculo do peso das grades de piso foi desconsiderado o peso dos elementos

“Iu

de unido e adotada a utilizagcao de 24 perfis “I” espacados entre si por 25 mm. Para a
placa de geopolimero uma area de 1200 mm x 1200 mm espessura de 10 mm foi
estabelecida. Nos céalculos foram utilizadas as densidades de 1,94 g/cm? do compdsito
[37], 1,96 g/cm3 do geopolimero [36] e 7,8 g/cm3 de aco carbono [38]. A grade de piso
proposta nessa pesquisa com duas placas de prote¢do antichama (inferior e superior)
teria uma reducéo de cerca de 8 em relagéo a grade de piso em ago e, para a grade de
piso com uma placa de protegéo, a reducdo no peso seria de 42% no peso total. A
Tabela 1 mostra o peso total calculado de acordo com o material e configuracdo de

grade de piso. Os céalculos encontram-se detalhados no Apéndice 1.

Tabela 1 — Peso das grades de piso de acordo com as dimensées da Figura 4.

Configuracéo da grade de piso Peso (kg)

Compdsito + 1 placa de geopolimero 49,1
Compdsito + 2 placas de geopolimero 77,3
Aco carbono 84,2

Entendida as vantagens dos materiais, do método de unido e a viabilidade do
projeto proposto em termos de peso e dimensbes, essa pesquisa foi desenvolvida com
objetivo principal de obter melhores condi¢Bes de colagem da placa de geopolimero a
grade de piso de material compdsito. A pesquisa foi desenvolvida em trés principais

etapas. Nos primeiros testes foi avaliada a aderéncia de quatro adesivos nacionais, 1
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epoxi e 3 poliuretanos, em juntas coladas de material compésito (Single Lap Joints)
submetidas a tratamento de superficie, abrasdo unidirecional (AU) e abrasdo
bidirecional (AB), e ndo tratadas [39]. Na segunda etapa, testes de aderéncia (Pull Off
Tests) foram executados em substratos de compdésito e geopolimero com os dois
adesivos que apresentaram melhor resultado na primeira etapa. Ambos os substratos
tiveram sua superficie tratada [40]. Na terceira e Ultima etapa de testes, compadsitos
sanduiche (compdésito-adesivo-geopolimero) foram submetidos também a testes de
aderéncia (Pull Off Tests) com as mesmas condi¢cfes da segunda etapa simulando a
estrutura da grade de piso proposta.
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3- Materiais e Métodos

Serdo apresentados neste capitulo os materiais e a metodologia utilizada no
desenvolvimento desta pesquisa. A descricdo dos materiais e a fabricagdo das amostras
é detalhada a seguir, assim como os testes de aderéncia, testes de tragéo dos adesivos,
andlise da rugosidade e da superficie de fratura.

3.1 — Substrato compdésito

Foram utilizados nesta pesquisa chapas de material compdsito pultrudado
fornecidas pela Pultrusdo do Brasil. Os perfis foram produzidos em matriz termofixa
reforcada com fibra de vidro. Amostras com dois tipos de resina foram utilizadas, acrilica
(amarela) e poliéster isoftalica (cinza). Também foram adicionados manta e véu de
superficie durante a pultrusdo dos perfis. O percentual de fibra de vidro varia em torno
de 60% do volume total do perfil. Os aditivos adicionados néo foram informados, apenas

foi confirmada a presencga do desmoldante.

3.2 — Substrato geopolimero

O cimento de geopolimero comercial (GP 109R1-M15) produzido pela Geopol,
indicado para aplicagdes de performance mecanica moderada, foi selecionado para esta
pesquisa. Com uma condutividade térmica que varia de 0,24 W/m.K a 0,3 W/m.K, seus
constituintes principais séo: Si0,, Al,05,Ca0,Na,0, K,0 e 0s constituintes secundarios:
MgO, TiO, Fe,05 As taxas molares séo Si0,/Al,0; =5,35e M,0/Si0, = 0,21 [36].
Conforme indicado pelo fornecedor, uma proporcéo de 1:1 (em peso) de precursor e
ativador foi utilizada com adicdo de 5% - 10% em peso de agua destilada. Ndo foram
inseridos aglomerados. A producdo das amostras no laboratério foi em condigbes
ambiente. Para homogeneizacdo foi empregado um misturador mecanico durante 5
minutos sob uma rotacao de 1000 rpm. Apés homogeneizagéo, as amostras seguiram
para cura no molde por, no minimo, 20 dias. Amostras de 200 mm x 100 mm foram

produzidas. A espessura variou entre 25 e 30 mm.
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3.3 — Adesivos estruturais

Os quatro adesivos bicomponentes fornecidos pela MasterPol utilizados nesta
pesquisa sdo mostrados na Tabela 2 juntamente com seu pot-life, tempo de manuseio
apos a homogeneizacdo dos componentes. Todos séo indicados para colagem entre

substratos poliméricos [41].

Tabela 2 — Descricao dos adesivos poliméricos.

Adesivo Pot-life (min) a 25°C [41]
P 110 (epodxi) 20
E LTX (poliuretano) 1
E 300 (poliuretano) 5
E 1500 (poliuretano) 15

3.4 — Tratamento de superficie

Ambos os substratos foram submetidos a abrasdo mecéanica para aumento da
rugosidade. O tratamento de superficie, foi aplicado manualmente com lixa (gréo 80) de
duas maneiras: abrasdo unidirecional (AU) e abrasdo bidirecional (AB). A abrasdo
unidirecional foi aplicada em uma Unica dire¢cdo. J& na abraséo bidirecional, o substrato
foi lixado em duas diregbes, formando um angulo de 90° entre as duas. Antes da

colagem as superficies foram limpas com pano seco para remocao da poeira e acetona.

3.5 - Andlise de rugosidade

A rugosidade foi analisada em um rugosimetro 3D modelo Talyscan 150 (Taylor
Hobson). Substratos de material compdsito e geopolimero sem tratamento, tratados
com abraséo unidirecional (AU) e abraséo bidirecional (AB) foram avaliados. Para cada
substrato e condicdo de superficie duas leituras foram realizadas em uma area de 2 mm
X 2 mm com espagamento no eixo x de 1 um e no eixo y de 10 um. Como parametro de
andlise foi utilizada a média da rugosidade (R.) e a rugosidade méxima da superficie
(Rz) [42].
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3.6 — Propriedades mecéanicas dos adesivos

Testes de tracdo com base na norma ASTM D 638 [43] foram realizados em
amostras dos 4 adesivos bicomponentes em estudo para obter suas propriedades
mecanicas. Para cada adesivo 5 amostras foram confeccionadas de acordo com as
proporc@es indicadas pelo fabricante [41]. Os componentes foram pesados em uma
balanca de precisdo e, em seguida, homogeneizados e colocados de maneira a
preencher toda cavidade do molde. As amostras curaram no molde em condigdes
ambientes por 24 horas. Uma maquina de testes universal Instron modelo 5966 foi
utilizada nos testes, com uma célula de carga de 10kN e sob uma velocidade de
deslocamento de 1mm/min. A Figura 6-a mostra as dimensdes em milimetros da
amostra, a Figura 6-b o adesivo no molde antes da cura e a Figura 6-c a configuragao
do teste. N&o foi utilizado extensémetro.

a) b) c)

' 115 J
165

(dimensdes em milimetros)

Figura 6 — Teste de trac@o adesivos poliméricos: a) geometria do corpo de prova b) amostras

no molde antes da cura e c) amostra posicionada na maquina de teste.

3.7 — Testes de aderéncia

Testes de aderéncia foram conduzidos em amostras de compoésito e
geopolimero para analise da influéncia do tipo de adesivo e do tratamento de superficie.
A primeira etapa de testes foi realizada com juntas de sobreposicao simples (Single Lap
Joints) com substrato compadsito. N&o foi possivel a execucao de testes de cisalhamento
em substrato de geopolimero devido a fragilidade das amostras com 3 mm espessura.
Na segunda etapa de ensaios foram realizados testes de aderéncia sob tracéo (Pull Off
Tests) em substratos de composito e geopolimero. Na terceira e Ultima etapa, os testes
de Pull Off foram conduzidos em compdsitos sanduiche do tipo geopolimero-adesivo-

composito. Em todos os testes a superficie de fratura foi analisada visualmente.



30

3.7.1 -Single Lap Joints Tests

Com base nas normas ASTM D 1002 [42] e ASTM D 3163 [45] os testes de
aderéncia sob cisalhamento foram conduzidos em substratos de compdsito submetidos
a 3 diferentes condicfes de superficie e colados com 4 adesivos diferentes, conforme
mostra a Tabela 3. Para cada adesivo e condicdo de superficie 5 amostras foram
confeccionadas. As amostras foram cortadas de chapas de 3 mm de espessura com
101 mm de comprimento e 25 mm de largura. As fibras de reforco séo paralelas a aresta
de 101 mm do compésito, garantindo que a forca seja aplicada na dire¢cdo de maior
resisténcia. Uma &rea colada de 25 mm de largura e 12 mm de comprimento (overlap)
foi estabelecida. A Figura 7-a mostra as dimensdes em milimetros das juntas coladas.
Uma espessura de 2 mm do adesivo foi controlada com auxilio de batentes, conforme
mostra a Figura 7-b. O posicionamento das juntas e batentes no molde e a configuracéo
de teste sdo mostradas nas Figuras 7-c e 7-d, respectivamente. Apos a colagem, as
amostras curaram por 24 horas no molde em condicdes ambiente. Os testes foram
conduzidos na maquina de ensaios universal Instron modelo 5966 com uma célula de

carga de 10kN a uma velocidade de deslocamento de 1,3 mm/min.

Tabela 3 — Testes de aderéncia (Single Lap Joints) em substrato compésito.

Adesivo Condigao de Superficie

Sem tratamento

P 110
(Epox) AU
oxi
P AB
Sem tratamento
ELTX
_ AU
(Poliuretano)
AB
E 300 Sem tratamento
(Poliuretano) AU
E 1500 Sem tratamento

(Poliuretano) AU
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a)

b)

Area
colada

Batentes

Camada adesiva (2mm)

Figura 7 — Single Lap Joints: a) Dimenséo das amostras b) Controle de espessura do adesivo

c) Posicionamento das amostras no molde (antes da colagem) d) Configuracéo de teste.

3.7.2 - Pull Off Tests

Os testes de aderéncia sob tracdo (pull off) foram realizados com auxilio da
norma ASTM D 4541 [46] em substratos de material compésito, geopolimero e
composito sanduiche. Apenas testes em superficies tratadas com abrasao unidirecional
(AU) e abrasao bidirecional (AB) foram realizados. Nessa etapa, somente 0s adesivos
P 110 (ep6xi) e E LTX (poliuretano) foram utilizados, conforme resume a Tabela 4. Para
cada configuragdo de ensaio foram considerados 5 resultados. Um dispositivo de ensaio
automatico (Positest AT-T) com dollys de 20mm de diametro foi utilizado. Para os testes
de aderéncia sob tracdo no substrato compdsito uma chapa de 200 mm x 200 mm x
6.35 mm foi utilizada. Nos ensaios com substrato de geopolimero uma placa de 200 mm
x 100 mm x 25-30 mm foi confeccionada em laboratério. A amostra de composito
sanduiche foi produzida com uma placa de geopolimero, conforme dimensdes
anteriores, e um disco de pultrudado de mesmo diametro que o dolly (20 mm). A Figura
8-a mostra o diametro do dolly e o disco de pultrudado para os testes em compdésito
sanduiche, a Figura 8-b a configuracdo do teste em substratos de compésito e

geopolimero e a Figura 8-c em compdésito sanduiche.
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Tabela 4 — Testes de aderéncia (Pull Off Tests) em substrato compésito, geopolimero e

compésito sanduiche.

Substrato Adesivo Tratamento de Superficie
P 110 AU
(Epoxi) AB
Compodésito
ELTX AU
(Poliuretano) AB
P 110 AU
(Epodxi) AB
Geopolimero
ELTX AU
(Poliuretano) AB
P 110 AU
_ (Epoxi) AB
Compdsito Sanduiche
ELTX AU
(Poliuretano) AB

Adesivo

Substrato

e ————— e ———
Geopolimero ‘

Figura 8 —Teste de aderéncia (Pull Off Test): a) Dolly (20 mm de didmetro) com disco de
pultrudado b) Configuracao do teste em substrato compdsito e pultrudado ¢) Configuracédo do
teste em compoésito sanduiche.
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4- Resultados e Discussodes

Neste capitulo serdo apresentados os resultados e a discusséo dos testes de
tracdo para os quatros adesivos em estudo, a rugosidade 3D de ambos os substratos
com e sem tratamento de superficie, bem como os testes de aderéncia e analise visual
das respectivas superficies de fratura. Os calculos referentes as médias aqui

apresentadas encontram-se detalhados nos apéndices.

4.1 — Propriedades mecéanicas dos adesivos

Os adesivos apresentaram comportamento mecanico distinto, conforme
mostram as curvas representativas for¢a-deslocamento para os quatro adesivos na
Figura 9. O adesivo epdxi P 110 apresentou comportamento fragil e alta resisténcia
mecénica (Figura 10-a), enquanto o0s adesivos poliuretanos apresentaram
comportamento ductil. O adesivo poliuretano E LTX apresentou resisténcia mecanica
intermediaria (Figura 10-b), cerca de 10 vezes maior que o adesivo poliuretano E 300
(Figura 10-c), e 5 vezes superior ao adesivo poliuretano E 1500 (Figura 10-d). Conforme
mostra a Figura 11 e a Tabela 5, o adesivo ep6xi P 110 e o adesivo poliuretano E LTX
suportaram as maiores cargas, em torno de 17 MPa e 12 MPa, respectivamente. Com
cargas inferiores, o adesivo poliuretano E 300 suportou 1,1 MPa e o adesivo poliuretano
E 1500 2,5 MPa.

800
600
12 mm
% - ——P 110
O
IE ELTX
20mm ~777° E 300
200 _ - = =E 1500
11 mm
R —
0 B e o e - - - — -
0 2 4 6 8

Deslocamento (mm)

Figura 9 — Teste de tracdo em amostras de adesivos: curvas representativas forga-

deslocamento para os quatro adesivos testados.
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Figura 10 — Teste de tracdo em amostras de adesivos: curvas for¢a-deslocamento do adesivo
epoxi a) P 110 e dos adesivos poliuretanos b) E LTX ¢) E 300 d) E 1500.
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b E 1500
c
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Figura 11 — Teste de tracdo em amostras de adesivos: tensdo média de fratura do adesivo
epoxi a) P 110 e dos adesivos poliuretanos b) E LTX c¢) E 300 d) E 1500.
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Tabela 5 — Propriedades mecanica dos adesivos: valores médios obtidos nos testes de tracéo.

, Forca Deslocamento Tenséao Deformacéo
Adesivo ) .
Méaxima (N) (mm) Maxima (MPa) (mm/mm)
P 110
_ 636,0 + 95,62 0,421 + 0,070 17,17 £ 2,581 0,007 + 0,001
(Epodxi)
ELTX
, 434,6 £ 37,49 10,01 £ 0,594 11,73 +1,012 0,176 £ 0,010
(Poliuretano)
E 300
_ 41,78+ 3,611 9,115+ 1,802 1,128 + 0,098 0,159 + 0,032
(Poliuretano)
E 1500

_ 94,41 +3,439 19,93+1,139 2,548 + 0,093 0,349 + 0,020
(Poliuretano)

4.2 — Rugosidade

Os parametros e o perfil de rugosidade representativos para os substratos de
geopolimero e compdsito submetidos a tratamento de superficie e ndo tratados sao
apresentados, respectivamente, na Tabela 6 e nas Figuras 12 e 13. A escala a direita
de cada perfil de rugosidade representa por meio de cores o tamanho de picos e vales.

O tratamento de superficie promoveu aumento significativo na rugosidade para
ambos os substratos (Tabela 6), conforme observado nos perfis de rugosidade obtidos
para geopolimero ndo tratado (Figura 12-a), tratado com AU (Figura 12-b) e tratado com
AB (Figura 12-c). O perfil de rugosidade do compdsito nao tratado (Figura 13-a), tratado
com AU (Figura 13-b) e tratado com AB (Figura 13-c) mostram a alteracdo do aspecto
da superficie com o tratamento. O tratamento AB resultou em maior rugosidade e uma
superficie mais heterogénea. A presenca de picos de comprimentos semelhantes entre
as diferentes areas da superficie possibilitou uma transicdo mais suave, tendendo a

aumentar a aderéncia [47].



Tabela 6 — Parametros de rugosidade.

Substrato  Sem tratamento Tratado - AU Tratado - AB
Ra(um)
) 0,236 + 0,003 0,727 £ 0,073 3,255+ 0,276
Geopolimero
Rz (um)
1,395 + 0,021 5,28+ 0,52 19,55+ 2,899
Substrato  Sem tratamento Tratado - AU Tratado - AB
Ra (Hm)
. 0,956 + 0,008 1,48 + 0,12 4,01 +0,40
Compdsito
Rz (um)
51+0,13 897+0,76 23,95+0,212
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Figura 12 — Rugosidade 3D do geopolimero: a) sem tratamento b) tratado — AU e c) tratado —

AB
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Figura 13 — Rugosidade 3D do compésito: a) sem tratamento b) tratado — AU e c) tratado — AB

4.3 - Testes de aderéncia

4.3.1 -Single Lap Joints Tests

Nesta secdo serdo apresentados e discutidos a influéncia do tipo de adesivo e
do tratamento de superficie na resisténcia das juntas coladas de material compdésito
submetidas ao cisalhamento. A Figura 14 apresenta as curvas forca-deslocamento
referentes aos testes de cisalhamento para juntas coladas com os quatro adesivos em
estudo. Na Tabela 7 sao apresentados os valores médios obtidos para cada tratamento

de superficie com seus respectivos modos de falha.
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Figura 14 — Teste de aderéncia (Single Lap Joints): curvas representativas for¢a-deslocamento
para juntas coladas com o adesivo epéxi a) P 110 e os adesivos poliuretanos b) E LTX c) E 300
e d) E 1500.

A Figura 14-a mostra a curva forca-deslocamento para juntas coladas com o
adesivo epoOxi P 110. Para amostras nado tratadas e submetidas a abraséo unidirecional
(AU), obteve-se um comportamento semelhante e um aumento significativo na
aderéncia com o tratamento de superficie. Juntas ndo tratadas suportaram 4,04 MPa
(Tabela 7), enquanto juntas tratadas (AU) fraturam sob uma tenséo cisalhante de 10,4
MPa (Tabela 7). O aumento na aderéncia resultou na alteracdo do modo de falha de
adesivo, em juntas nao tratadas, (Figura 15-a) para coesivo com pequenas areas com
delaminagédo (Figura 15-b) em amostras tratadas, indicando a eficiéncia do tratamento
de superficie [28, 29, 47]. A delaminacdo representa um modo de falha comum em

materiais compositos [46].



Tabela 7 — Resultados do teste de aderéncia (Single Lap Joints) e modo de falha em amostras

sem tratamento, tratadas com abrasé&o unidirecional (AU) e abrasé&o bidirecional (AB).

_ Tenséo Modo de
_ Condicéo de Forca _
Adesivo . o Cisalhante Falha
Superficie Maxima (N) o _
Maxima (MPa) Predominante
Sem _
Adesiva
tratamento 1321 + 266,5 4,40 + 0,89
P 110 Coesiva e
_ AU 3123 +159,0 10,41 + 0,530 _
(Epodxi) delaminacédo
Coesiva e
AB 2303 + 204,0 7,68 + 0,68 )
adesiva
Sem )
Adesiva
ELTX tratamento 1345 + 324,2 4,48 + 1,08
(Poliuretano) AU 2930 £ 289,2 9,77 £ 0,96 Coesiva
AB 3437 +547,2 11,5+1,82 Coesiva
Sem )
E 300 Adesiva
_ tratamento 1171 + 90,53 3,90 + 0,30
(Poliuretano) _
AU 1190 £ 274,5 3,97 £ 0,91 Coesiva
Sem
E 1500 Adesiva
) tratamento 934,7 + 102,9 3,12+ 0,34
(Poliuretano) _
AU 1241 + 210,0 4,14 £ 0,70 Coesiva

Amostras submetidas ao tratamento de superficie com abraséao bidirecional (AB)
apresentaram alteragé@o no perfil da curva e diminuicdo na aderéncia, suportando 7,68
MPa (Tabela 7). O modo de falha predominante observado para juntas submetidas ao
tratamento de superficie AB foi coesivo com pequenas areas com falha adesiva (Figura

15-c). A presenca de areas com falha adesiva indica baixa aderéncia, enquanto a falha

coesiva é desejavel pois permitir avaliar a resisténcia do adesivo e indica boa aderéncia

2].

c)

Figura 15 — Testes de aderéncia (Single Lap Joints): superficie de fratura de juntas coladas

com adesivo epéxi P 110 a) sem tratamento b) tratada - AU c) tratada — AB.
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Comportamento semelhante foi observado nas curvas para amostras coladas
com o adesivo poliuretano E LTX (Figura 14-b). Juntas nado tratadas romperam sob uma
tensdo de cerca de 4 MPa (Tabela 7), enquanto amostras submetidas a abraséo
unidirecional (AU) suportaram 9,7 MPa (Tabela 7), e com abrasao bidirecional (AB) 11,5
MPa (Tabela 7). Foi observado falha adesiva em juntas ndo tratadas (Figura 16-a) e
coesiva em juntas tratadas (Figuras 16-b e 16-c), o que indica aumento na aderéncia.
Considerando o desvio padrdo, ambos os tratamentos de superficie para o compdosito

colado com o adesivo poliuretano E LTX apresentaram a mesma eficacia.

Figura 16 — Testes de aderéncia (Single Lap Joints): superficie de fratura de juntas coladas
com adesivo poliuretano E LTX a) sem tratamento b) tratada - AU c) tratada — AB.

Os adesivos poliuretano E 300 e E 1500 apresentaram comportamento similar,
ver Figuras 14-c e 14-d, sem alteracdes significativas na aderéncia com o tratamento de
superficie. Juntas coladas com o adesivo E 300 suportaram 3,90 MPa sem tratamento
e 3,97 MPa com abraséo unidirecional (AU), conforme mostra a Tabela 7. O modo de
falha mudou de adesivo (Figura 17-a) em juntas coladas néo tratadas para coesivo ap0s
o tratamento AU (Figura 17-b). Para o adesivo poliuretano E 1500 amostras nao tratadas
suportaram 3,12 MPa (Tabela 7) e fraturaram de modo adesivo (Figura 18-a), enquanto
amostras tratadas com AU suportaram 4,14 MPa (Tabela 7) e tiveram falha coesiva
(Figura 18-b).

b)

Figura 17 — Testes de aderéncia (SLJ): superficie de fratura de juntas coladas com adesivos

poliuretanos E 300 a) sem tratamento b) tratada.



42

Figura 18 — Testes de aderéncia (SLJ): superficie de fratura de juntas coladas com adesivos

poliuretanos E 1500 a) sem tratamento b) tratada — AU.

Devido aos resultados inferiores dos testes de tracdo com os adesivos e nos
testes de cisalhamento com substrato compdésito, os adesivos poliuretano E 300 e E
1500 nao foram utilizados nas etapas seguintes desta pesquisa. Também nédo foram
realizados testes de aderéncia (Pull Off Tests) em substratos nédo tratados devido a

baixa aderéncia observada e descrita anteriormente.

4.3.2 - Pull Off Tests

Nesta se¢do séo apresentados os resultados para os testes de aderéncia sob
tracdo e suas respectivas superficies de fratura. O substrato de material compadsito e o
geopolimero foram submetidos a tratamento de superficie (abraséo unidirecional — AU
e abrasdo bidirecional — AB) e colados com adesivo epoxi P 110 e com adesivo
poliuretano E LTX. Testes em compésito sanduiche também foram realizados sob as
mesmas condi¢cdes. Todos resultados sdo apresentados na Tabela 8 a seguir e
discutidos ao longo desta secéo.
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Tabela 8 — Resultados dos testes de aderéncia sob tracéo (pulloff) de acordo com o substrato,

adesivo e tratamento de superficie.

) Modo de
, Condicéo de Tenséo
Substrato Adesivo . . Falha
Superficie Méaxima (MPa) _
Predominante

P 110 AU 4,18 + 0,32 Coesiva

. (Epdxi) AB 4,52 + 0,46 Coesiva
Compdsito )

ELTX AU 13,48 + 0,57 Coesiva

(Poliuretano) AB 8,71 +1,91 Coesiva

P 110 AU 8,31+1,67 Substrato

) (Epoxi) AB 5,63 + 0,65 Substrato
Geopolimero _

ELTX AU 2,42 + 0,28 Adesiva

(Poliuretano) AB 5,12 £ 0,58 Adesiva

P 110 AU 5,93+0,28 Substrato

Compdsito (Epoxi) AB 7,22+1,01 Substrato

Sanduiche ELTX AU 2,31 +£0,47 Substrato

(Poliuretano) AB 3,02 +0,32 Substrato

4.3.2.1 - Substrato compdésito

No substrato compdsito colado com adesivo ep6xi P 110 a tensao de fratura para
amostras submetidas ao tratamento AU foi de 4,18 MPa (Tabela 8) com modo de falha
predominantemente coesivo (Figura 19-a). Para o tratamento AB ndo houve aumento
significativo da aderéncia, uma vez que a tenséo de fratura foi de 4,52 MPa (Tabela 8)
com modo de falha misto, predominando a falha coesiva com pequenas éareas de
delaminagdo (Figura 19-a). Considerando o desvio padrdo, ndo houve aumento na
aderéncia com alteragéo da rugosidade. As falhas em pequenas areas por delaminacao
podem ser devido a defeitos no substrato, uma vez que as falhas foram superficiais.

Uma tensdo de fratura de 13,48 MPa (Tabela 8) e modo de falha misto, com
predominancia de areas coesivas e pequenas regiées com delaminacao (Figura 19-b),
foi observada no substrato compdsito colado com adesivo poliuretano E LTX e tratado
com abraséo unidirecional (AU), indicando colagem adequada na interface substrato
composito-adesivo [2]. Para o mesmo adesivo, o tratamento com abrasao bidirecional
(AB) resultou numa tenséo de 8,71 MPa (Tabela 8) e falha do tipo coesiva (Figura 19-

b). A diminuigéo da tenséo de fratura para o tratamento com AB pode estar relacionado
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a defeitos internos na camada adesiva, uma vez que falha coesiva foi observada para o
tratamento com abrasdo unidirecional (UA) sob tensBes superiores. Ou ainda, areas
com falha adesiva podem n&o ter sido identificada pela inspecdo visual, pois falha
adesiva tende a diminuir a tensdo de fratura. A presenca de falha adesiva pode estar
relacionada a dificuldade do adesivo, de cura rapida, de preencher todas as cavidades
presentes na superficie do substrato com maior rugosidade e garantir a ancoragem
mecéanica adequada [50].

a)

Tratado-UA || Tratado - AB —
= = ———————

Figura 19 — Superficie de fratura substrato composito a) colado com adesivo epéxi P 110 e b)

colado com adesivo poliuretano E LTX.

4.3.2.2 - Substrato geopolimero

Para o substrato de geopolimero colado com adesivo ep6xi P 110 e submetido
ao tratamento com abraséo unidirecional (AU) foi alcancada uma tenséo de fratura de
8,31 MPa (Tabela 8) com falha no substrato (Figura 20-a), indicando eficiéncia do
tratamento de superficie [51]. O tratamento com abraséo bidirecional (AB) para 0 mesmo
adesivo resultou numa tensao de fratura inferior, 5,63 MPa (Tabela 8), e mesmo modo
de falha (Figura 20-b). A menor resisténcia do substrato pode ser devido a defeitos
internos ndo visiveis pela inspecao visual. Ou ainda, devido a diferenca no tempo de
cura. Maiores periodos de cura tendem a aumentar a resisténcia do geopolimero devido
ao processo de geopolimerizagdo [19,52]. Os resultados para geopolimero colado com
adesivo poliuretano E LTX foram inferiores aos obtidos com adesivo epdxi P 110. O
tratamento AU resultou numa tensao de fratura de 2,42 MPa (Tabela 8) e modo de falha
adesivo (Figura 20-a). Para o tratamento AB foi observada uma tensdo méxima de 5,12
MPa (Tabela 8) e modo de falha misto, com predominancia de regifes com falha adesiva
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e pequenas éareas de falha coesiva (Figura 20-c).

b)

J.‘[o- :

Tratado — UA-E LTX

Figura 20 — Superficie de fratura substrato geopolimero a) tratado - AU e colado com adesivo
epoxi P 110 e poliuretano E LTX, b) colado com adesivo ep6xi P 110 e tratado - AB e ¢) colado

com adesivo poliuretano E LTX e tratado com AB.

4.3.2.3- Compdsito sanduiche

No compdésito sanduiche maior aderéncia foi alcangada para o adesivo epoxi P
110 colado em substrato tratado com abraséao bidirecional (AB), para o qual uma tenséo
média de fratura de 7,22 MPa foi alcangada. Nesse caso, a maior rugosidade resultante
do tratamento AB do substrato promoveu maior aderéncia do adesivo epo6xi [50].
Adesivos epdxi sdo mais utilizados para colagem de concreto [52,54], mas tendem a ser
susceptiveis a defeitos internos [53]. A falha ocorreu de modo misto, com maiores areas
com falha no substrato (geopolimero) e regibes com falha adesiva na interface
geopolimero-adesivo (Figura 21-a). Para 0 mesmo adesivo o tratamento com abraséo
unidirecional (AU) resultou numa tenséo de fratura de 5,93 MPa com caracteristicas de
falha semelhantes, no entanto, com maiores regides com falha adesiva (Figura 21-a).

No caso do adesivo poliuretano E LTX para o tratamento AU e AB a fratura
ocorreu sob uma tensao de, respectivamente, 2,31 MPa e 3,02 MPa, ambas com falha
do substrato (Figura 21-b), o que indica que houve aderéncia adequada [52]. Entretanto,
nos testes com o substrato geopolimero, para o mesmo adesivo, a falha se deu de modo
adesivo com cargas acima de 2,42 MPa. Indicando que nos testes com compoésito
sanduiche o substrato de geopolimero apresentou resisténcia mecanica abaixo do

esperado. A baixa resisténcia do substrato pode ser devido a maior porcentagem de
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agua adicionada na homogeneizacao da amostra, o que tende a diminuir a resisténcia
mecanica. A Figura 22-a mostra a superficie de fratura para falha no substrato
geopolimero com 5% de agua destilada na composicao e a Figura 22-b com 10% de

agua destilada. A Figura 22-b apresenta uma aparéncia menos compactada.

a) b)

Adesivo P 110

Figura 21 — Superficie de fratura substrato compdsito sanduiche tratado - AU e AB colado com

adesivos a) epoxi P 110 e b) poliuretano E LTX.

a)

Figura 22 — Aspecto da superficie de fratura do geopolimero fabricado com diferentes
percentuais de agua destilada a) 5% e b) 10%.

O tratamento de superficie promoveu aumento da rugosidade e alteracdo no
perfil da superficie de ambos os substratos, influenciando o processo de aderéncia [24],
conforme verificado nos testes. O comportamento fragil observado nos testes de tracao
do adesivo epOxi e ductil para os adesivos poliuretanos corresponde ao observado na
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literatura [48]. Apesar dos resultados satisfatorios obtidos, resultados superiores para
aderéncia de substratos compaésitos colados com adesivos epdxis foram encontrados
na literatura [6], confirmando a influéncia de parametros de colagem na aderéncia [6,
48]. Adesivos epdxi sdo amplamente utilizados devido a sua aderéncia a diferentes

substratos, conforme observado nos testes com geopolimero [53,54].
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Conclusoes

Nesta pesquisa foi estudado por meio de testes de aderéncia a influéncia do tipo
de adesivo e tratamento de superficie na colagem de substratos geopolimero e material
composito pultrudado. A principal motivacado foi a substituicdo de grades de piso de aco,
susceptiveis a corrosdo, por grades de piso de material compdsito protegidas por placa
antichama de geopolimero. Adesivos epodxi e poliuretano foram utilizados e suas
propriedades mecanicas obtidas por meio de testes de tracdo. O adesivo epdxi P 110
suportou as maiores tensGes e apresentou comportamento fragil. Os adesivos
poliuretano (E LTX, E 300 e E 1500) mostraram comportamento ductil, sendo o adesivo
E LTX capaz de suportar as maiores cargas. A superficie dos substratos foi tratada com
abrasdo unidirecional (AU) e abrasdo bidirecional (AB). Ambos os tratamentos
promoveram aumento na rugosidade, no entanto, mais expressiva para o tratamento
com AB. Com respeito aos testes de aderéncia, as seguintes conclusées podem ser

feitas:

e Nos testes de aderéncia sob cisalhamento (single lap joints) com substrato
composito, para os adesivos epoxi P 110 e poliuretano E LTX o tratamento
superficial promoveu significante aumento na aderéncia com alteracdo no modo
de falha. Para o adesivo epoxi P 110, melhores resultados foram obtidos em
juntas coladas tratadas com AU. No caso do adesivo E LTX, o tratamento com

AB mostrou melhores resultados.

e Os testes de aderéncia sob tracdo (pull off) foram realizados em substrato
compdésito, geopolimero e compdsito sanduiche. Para o substrato compdsito,
maior aderéncia foi alcangcada para o adesivo poliuretano E LTX e superficie
tratada com AU. No substrato geopolimero, o adesivo epdxi P 110 colado sobre
uma superficie tratada com AU suportou as maiores cargas. No compésito
sanduiche, maior aderéncia foi alcancada para o adesivo ep6xi P 110 colado em

superficie tratada com AB.

e Com base nos resultados obtidos nos testes de cisalhamento, o substrato de
material composito submetido a abrasdo manual colado com os adesivos epoxi
P 110 e poliuretano E LTX apresenta alta resisténcia. No entanto,

comportamento distinto foi observado nos testes de aderéncia sob tracao (Pull
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Off Tests), com falha coesiva sob baixas tensdes para o adesivo epoxi P 110.
Entretanto, nos testes de aderéncia sob tracdo para 0 mesmo adesivo com
substrato geopolimero e compdsito sanduiche ocorreu falha no substrato sob
tensdes superiores. Com isso, entende-se que nos testes de aderéncia sob
tracdo com o substrato de material compdsito o adesivo foi submetido a
condi¢cbes que diminuiram suas propriedades mecéanicas, resultando na falha
coesiva sob baixas tensfes. Apesar dos testes de aderéncia sob tracdo com
substrato de material compdsito ndo terem sido repetidos, os demais resultados
mostraram que ambos os adesivos, epoxi P 110 e poliuretano E LTX,
apresentam boa aderéncia ao substrato tratado com abrasdo manual e

submetido a tensdes de cisalhamento e de tragao.

e O adesivo poliuretano E LTX apresentou baixa aderéncia ao substrato de
geopolimero tratado de geopolimero com modo de falha predominantemente
adesivo. Para o adesivo epoOxi P 110 e superficie tratada com AU foi obtida boa
aderéncia e falha do geopolimero. O mesmo comportamento foi observado nos

testes com compésito sanduiche.

Considerando os materiais e as condic¢des de testes empregadas neste trabalho,
a utilizacdo de placas antichama de geopolimero coladas a grades de piso de material
composito em substituicdo de materiais convencionais pode ser uma alternativa viavel.
No entanto, trata-se de um estudo com matéria-prima nacional, que, até onde se tem
conhecimento, pioneiro neste contexto. Sendo assim, é de extrema importancia
estabelecer métodos de fabricacdo para as grades de piso pultrudadas e determinar
resisténcia mecéanicas das mesmas. Em adicao, torna-se fundamental a realizacdo de
testes adicionais, tais como estudos de incéndio e dispersédo de gases, para execugao

do projeto aqui proposto e afirmacdo da seguranca e funcionalidade.
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Sugestdes paratrabalhos futuros

Para o projeto desenvolvido nesta pesquisa, placas de geopolimero coladas a
grades de piso produzidas em material compadsito pultrudado como de protecéo barreira

térmica, sugere-se para trabalhos futuros:

e Estudo de interagBes da estrutura quimica dos substratos para melhor
entendimento dos processos de aderéncia e adeséo.

e Adicao de aditivos para otimizagdo dos mecanismos de aderéncia e adesao
tanto na resina polimérica utilizada na pultrusdo dos perfis pultrudados quanto

na manufatura do geopolimero.

e Realizacdo de ensaios mecénicos para avaliagdo da carga suportada pelo
componente grade de piso pultrudada-placa de geopolimero e testes de chama

para determinar a capacidade de resisténcia a jatos de fogo do geopolimero

Buscando ampliar a utilizacdo das grades de piso pultrudadas em locais onde a
resisténcia a jatos de fogo e a circulacao de gases é imprescindivel, propde o estudo da
utilizagdo do geopolimero como uma camada de protecao térmica aplicada diretamente

ao composito pultrudado.
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APENDICE 1 - Célculo do peso das grades de piso

Para calculo da area da secao transversal do perfil “I” (AP), Figura 4, foram consideradas
em trés areas:

AP = A;+ A, + A3z, onde A;e A,corresponde aos retangulos horizontais superior e
inferior, respectivamente, e A5 ao retangulo vertical.

AP = (25.5) + (22.5) + (28.5)

AP = 375 mmz

Considerando um perfil de 1200 mm de comprimento, temos que o volume do perfil (VP)
é dado por:

VP = AP x h, onde h = 1200 mm

VP =375 x 1200

VP = 45.10* mm3,

Considerando a densidade do pultrudado, o peso de cada perfil pultrudado (PP) seré:
PP =p x VP, onde p = 1,94 g/cm3 e VP = 450 cm3

PP = 1,94 x 450

PP =873 g.

Para uma grade de piso pultrudada com 24 perfis “I”, o peso total (PG) sera: PG = 24 x
0,873 = 20,9 kg.

Para a placa de geopolimero de 1200 mm x 1200 mm x 10mm, o volume da placa de
geopolimero (VG) sera de:

VG =1200x 1200 x 10

VG = 144.10° mm3

VG = 144.10% cm3

Sabendo a densidade do geopolimero (1.96) g/cms3, calculamos o peso de cada placa
de geopolimero (PG):

PG = 1,96 x 14400 = 28224q.

PG = 28,2 kg

A placa de geopolimero ira pesar 28,2 kg. Ou seja, uma grade de piso com uma placa

de geopolimero pesara 49,1 kg. Com duas placas, 77,3 kg.

Para a grade de piso de aco, com densidade igual a 7,8 g/cm3, o peso total sera (PA):
PA=VPx24xp
PA =450 x 24 x 7,8 = 84,24 kg




APENDICE 2 - Resultados: propriedades mecanicas dos adesivos

Tabela 9 - Propriedades mecanicas do adesivo epéxi P 110.
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ADESIVO EPOXI P 110

Amostra Forca (N) Tenséo (MPa)
1 781,0 21,08
4 636,6 17,18
5 661,5 17,85
7 562,7 15,19
8 538,4 14,53
Média 636,0 + 95,62 17,17 £ 2,581
ADESIVO POLIURETANO E LTX
Amostra Forca (N) Tensao (MPa)
1 408,0 11,01
2 461,1 12,44
4 desconsiderado desconsiderado
5 desconsiderado desconsiderado
6 desconsiderado desconsiderado
Média 434,6 + 37,49 11,73 +1,012
ADESIVO POLIURETANO E 300
Amostra Forca (N) Tenséo (MPa)
3 47,05 1,27
4 39,01 1,053
5 41,04 1,108
6 40,01 1,08
Média 41,78 £ 3,611 1,128 + 0,098
ADESIVO POLIURETANO E 1500
Amostra Forca (N) Tensao (MPa)
2 93,02 2,511
3 92,01 2,483
4 99,01 2,672
5 97,02 2,619
6 91,00 2,456
Média 94,41 + 3,439 2,548 + 0,093




58

APENDICE 2 (continuac&o) — Resultados: propriedades mecanicas dos adesivos

Adesivo Epo6xi P 110
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Figura 23 — Propriedades mecanicas dos adesivos: adesivo ep6xi P 110.
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Figura 24 — Propriedades mecanicas dos adesivos: adesivo poliuretano E LTX.
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APENDICE 2 (continuac&o) — Resultados: propriedades mecanicas dos adesivos

Adesivo Poliuretano E 300
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Figura 25 — Propriedades mecanicas dos adesivos: adesivo poliuretano E 300.

Adesivo Poliuretano E 1500

120
" o mww‘“wan|..
|
Z - 1
S : .
g = :
ey
e epe

0 5 10 15 20 25
Deslocamento (mm)

Figura 26 — Propriedades mecéanicas dos adesivos: adesivo poliuretano E 1500.
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APENDICE 3 - Resultados: anélise da rugosidade

Tabela 10 — Rugosidade do substrato compdsito e do geopolimero.
SUBSTRATO COMPOSITO

Condicao de
. Amostra Ra (um) Sa (um) Rz (um) Sz (um)
Superficie
1 0,952 2,26 5,19 32,6
Sem 2 0,963 2,14 5,01 16,5
tratamento 2,2+ 51+ 24,55 +
Média 0,956 + 0,008
0,085 0,127 11,38
1 1,34 2,1 8,43 26,2
Tratada — AU 2 1,62 2,66 9,51 24,7
2,38 + 8,97 = 25,45 +
Média 1,48 £ 0,12
0,396 0,764 1,061
4,29 5,56 24,1 60,4
Tratada — AB 2 3,72 4,46 23,8 53,1
501+ 23,95 + 56,75
Média 4,01+£0,40
0,778 0,212 5,162
SUBSTRATO GEOPOLIMERO
Condicéo de
. Amostra Ra (um) Sa (um) Rz (um) Sz (um)
Superficie
1 0,238 0,322 1,41 3,31
Sem 2 0,234 0,328 1,38 3,95
tratamento 0,325 + 1,39 + 3,63+
Média 0,236 + 0,003
004 0,02 0,45
0,675 0,863 4,91 32,9
Tratada — AU 2 0,778 1,83 5,65 42,5
1,35+ 5,28 + 37,7+
Média 0,727 + 0,073
0,68 0,52 6,79
3,45 3,96 21,6 81,5
Tratada — AB 2 3,06 4,08 17,5 86,4
4,02 + 19,55 + 83,95
Média 3,255 + 0,276
0,085 2,899 3,464
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APENDICE 3 (continuac&o) — Resultados: anélise da rugosidade

pm

Figura 28 — Rugosidade: substrato compdésito — amostra 2 — superficie sem tratamento.

Figura 29 — Rugosidade: substrato compdésito — amostra 1 — superficie tratada (AU).
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APENDICE 3 (continuac&o) — Resultados: anélise da rugosidade

Figura 30 — Rugosidade: substrato compdsito — amostra 2 — superficie tratada (AU).
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Figura 32 — Rugosidade: substrato compdésito — amostra 2 — superficie tratada (AB)



APENDICE 3 (continuac&o) — Resultados: anélise da rugosidade

pm
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Figura 33 — Rugosidade: substrato geopolimero — amostra 1 — superficie sem tratamento.
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Figura 35 — Rugosidade: substrato geopolimero — amostra 1 — superficie tratada (AU).
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APENDICE 3 (continuac&o) — Resultados: anélise da rugosidade
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Figura 37 — Rugosidade: substrato geopolimero — amostra 1 — superficie tratada (AB).

Figura 38 — Rugosidade: substrato geopolimero — amostra 2 — superficie tratada (AB).
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APENDICE 4 - Resultados: ensaios de aderéncia (Single Lap Joints)

Tabela 11 — Resultados dos ensaios de aderéncia (Single Lap Joints) em amostras de material

compdsito colados com adesivos epoxi P 110.

ADESIVO EPOXI P 110

Amostra Forca (N) Tenséo (MPa)
Superficie da amostra: sem tratamento
1 1742 5,81
2 1251 4,17
3 1004 3,35
4 1324 4,42
5 1284 4,28
Média 1321 + 266,5 4,40 £ 0,89
Superficie da amostra: tratada - AU
1 3069 10,23
2 2989 9,962
3 3121 10,40
4 3394 11,31
5 3040 10,13
Média 3123 £159,0 10,41 + 0,530
Superficie da amostra: tratada - AB
1 2387 7,96
2 2072 6,91
3 2397 7,99
4 2110 7,03
5 2548 8,49

Média 2303 + 204,0 7,68 + 0,68
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APENDICE 4 (continuacdo) — Resultados: ensaios de aderéncia (Single Lap Joints)

Adesivo epdxi P 110 - Sem tratamento
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S1200 3 g~ e CP1
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Figura 39 — Curva for¢a-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo epoxi

P 110 em superficie sem tratamento.
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Figura 40 — Curva for¢a-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo epoxi

P 110 em superficie tratada com AU.
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APENDICE 4 (continuacdo) — Resultados: ensaios de aderéncia (Single Lap Joints)

Adesivo epoxi P 110 - TRATADO AB

0 0,5 1 15 2
Deslocamento (mm)

Figura 41 — Curva for¢a-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo epoxi

P 110 em superficie tratada com AB.
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Tabela 12 — Resultados dos ensaios de aderéncia (Single Lap Joints) em amostras de material

composito colados com adesivos poliuretano E LTX.

ADESIVO POLIURETANO E LTX

Amostra Forca (N) Tenséo (MPa)
Superficie da amostra: sem tratamento

1 1838 6,13

2 1193 3,98

3 1024 3,41

4 1176 3,92

5 1495 4,98
Média 1345 + 324,2 4,48 + 1,08

Superficie da amostra: tratada - AU

1 3421 11,4

2 2914 9,71

3 2856 9,52

4 2666 8,89

5 2794 9,31
Média 2930+ 289,2 9,77 £ 0,96

Superficie da amostra: tratada - AB

1 2921 9,74

2 4011 13,4

3 3378 11,3

4 3022 10,1

5 desconsiderado desconsiderado
MEDIA 3437 £ 547,2 11,5+1,82
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APENDICE 4 (continuacdo) — Resultados: ensaios de aderéncia (Single Lap Joints)

Adesivo poliuretano E LTX - Sem tratamento

L
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Figura 42 — Curva for¢a-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo

poliuretano E LTX em superficie sem tratamento.

Adesivo poliuretano E LTX - TRATADO AU
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Figura 43 — Curva forca-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo

poliuretano E LTX em superficie tratada AU.
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APENDICE 4 (continuacdo) — Resultados: ensaios de aderéncia (Single Lap Joints)

Adesivo poliuretano E LTX - TRATADO AB

0 1 2 3 4
Deslocamento (mm)

Figura 44 — Curva forca-deslocamento Single Lap Joint Tests: junta colada com adesivo

poliuretano E LTX em superficie tratada com AB.
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APENDICE 5 - Resultados: ensaios de aderéncia (Pull Off)

Tabela 13 — Resultados dos ensaios de aderéncia (Pull Off) em amostras de material compasito.
SUBSTRATO COMPOSITO
ADESIVO EPOXI P 110

Modo de Falha

Condicao de Superficie Amostra Tenséo _
Predominante
1 451 Coesiva
2 desconsiderado desconsiderado
3 4,37 Coesiva
Tratada ]
4 3,83 Coesiva
(AV) .
5 3,83 Coesiva
6 4,35 Coesiva
Média 4,18 + 0,32 -
7 3,99 Coesiva
8 4,93 Coesiva
9 4,24 Coesiva
Tratada )
10 4,37 Coesiva
(AB) .
11 5,07 Coesiva
12 desconsiderado desconsiderado

Média 4,52 + 0,46 -
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Tabela 13 (continuacédo) — Resultados dos ensaios de aderéncia (Pull Off) em amostras de

material compasito.

SUBSTRATO COMPOSITO

ADESIVO POLIURETANO E LTX

Modo de Falha

Condicao de Superficie ~ Amostra Tenséo _
Predominante
1 13,63 Coesiva
2 13,56 Coesiva
3 12,5 Coesiva
Tratada )
4 13,98 Coesiva
(AV) .
5 13,74 Coesiva
6 desconsiderado desconsiderado
Média 13,48 + 0,57 -
7 6,8 Coesiva
8 11,84 Coesiva
9 8,91 Coesiva
Tratada _ .
(AB) 10 desconsiderado desconsiderado
11 7,72 Coesiva
12 8,26 Coesiva

Média 8,71+191
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APENDICE 5 (continuac&o) - Resultados: ensaios de aderéncia (Pull Off)

Tabela 14 — Resultados dos ensaios de aderéncia (Pull Off) em amostras de geopolimero.

SUBSTRATO GEOPOLIMERO

ADESIVO EPOXI P 110

Modo de Falha

Condicao de Superficie Amostra Tenséo _
Predominante
1 8,22 Substrato
2 8,77 Substrato
Tratada 3 8,91 Substrato
(AV) 4 10,08 Substrato
5 5,58 Substrato
Média 8,31+1,67 -
1 5,57 Substrato
2 5,09 Substrato
3 desconsiderado desconsiderado
4 54 Substrato
Tratada
5 6,75 Substrato
(AB) . .
6 desconsiderado desconsiderado
7 5,35 Substrato
8 desconsiderado desconsiderado

Média 5,63 £ 0,65
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Tabela 14 (continuacédo) — Resultados dos ensaios de aderéncia (Pull Off) em amostras de

geopolimero.

SUBSTRATO GEOPOLIMERO

ADESIVO POLIURETANO E LTX

Modo de Falha

Condicgao de Superficie Amostra Tenséo _
Predominante
1 2,31 Adesiva
2 2,69 Adesiva
Tratada 3 2,38 Adesiva
(AU) 4 2,69 Adesiva
5 2,02 Adesiva
Média 2,42 + 0,28 -
1 5,74 Adesiva
2 4,48 Adesiva
3 desconsiderado desconsiderado
4 desconsiderado desconsiderado
Tratada )
5 571 Adesiva
(AB) .
6 4,97 Adesiva
7 47 Adesiva

0o

desconsiderado
Média 5,12 + 0,58

desconsiderado
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APENDICE 5 (continuac&o) - Resultados: ensaios de aderéncia (Pull Off)

Tabela 15 — Resultados dos ensaios de aderéncia (Pull Off) em amostras de composito

sanduiche.

COMPOSITO SANDUICHE

ADESIVO EPOXI P 110

Modo de Falha

Condicéao de Superficie Amostra Tensdao _
Predominante
1 5,61 Substrato
2 desconsiderado desconsiderado
Tratada 3 - Substrato
(AV) 4 6,07 Substrato
5 6,11 Substrato
Média 5,93+0,28 -
6 6,55 Substrato
7 8,42 Substrato
Tratada 8 desconsiderado desconsiderado
(AB) 9 7,69 Substrato
10 6,23 Substrato
Média 7,22 +1,02 -
ADESIVO POLIURETANO ELTX
1 2,96 Substrato
2 3,38 Substrato
Tratada 3 3,14 Substrato
(AB) 4 2,61 Substrato
5 desconsiderado desconsiderado
Média 3,02+0,32 -
6 2,05 Substrato
7 2,2 Substrato
Tratada 8 2,99 Substrato
(AU) 9 - -
10 1,98 Substrato
Média 2,31+ 0,47 -
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APENDICE 6 - Artigo publicado em Dezembro de 2020 na revista Journal of Adhesion
Science and Technology: Adherence of geopolymer and pultruded substrates:

influence of adhesive type and surface treatment
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ABSTRACT ARTICLE HISTORY
In the last years, the use of adhesive bonding is increasing as an Received 30 July 2020
alternative to traditional joining techniques due to their advan- Revised 24 November 2020

tages such as ease of application, low weight and the good  Accepted 25 November 2020
mechanical properties. To ensure good adherence between the
substrates, adequate materials and surface treatment are required. p .
. L . . ull off test; pultruded
The main objective of this WOI:k is to evaluate the adherence of composites; geopolymer;
epoxy and polyurethane adhesives between a pultruded compos- epoxy adhesive;
ite material and a geopolymer. Two different surface treatments polyurethane adhesive
were evaluated: unidirectional abrasion (UA) and bidirectional
abrasion (BA). Epoxy and polyurethane adhesives were tested.
The epoxy and polyurethane adhesives showed, respectively, duc-
tile and fragile behavior. The adherence of the bonded joints was
evaluated using pull-off tests. Pultruded samples treated with UA
and bonded with the polyurethane adhesive presented higher
strength (13 MPa). Geopolymer samples bonded with the epoxy
adhesive and treated with UA reached a failure tensile of 8 MPa.
Considering the different testing conditions evaluated in this
work, the best combination of an adhesive type and surface treat-
ment produced an increase in the pull-off strength of 220 and
240% in pultruded composite bonded joints and geopolymer
bonded joints, respectively.

KEYWORDS

Introduction

The use of geopolymers as an alternative to traditional materials, such as ordinary
Portland cement (OPC) and steel, has increased in the last decades. Geopolymer is an
inorganic polymer material obtained by geopolymerization process (synthesis of a pre-
cursor rich in aluminum and silicates and an alkali activator). These materials are
widely applied in civil construction as an alternative to OPC due to its lower carbon
emission and similar properties. The reduction of carbon dioxide (CO,) in the
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geopolymer life cycle can reach 64% compared to the production OPC [1,2]. The man-
ufacturing process demands around 1/6 of the energy of the OPC manufacture, which
accounts for 7% of the total CO, industrial emission [3,4]. Geopolymers, as the OPC,
are usually applied as pre-molded plates. Additionally, the geopolymer preserves its
mechanical properties at high temperatures [5,6], working as a thermal barrier. A study
with a composite material made of geopolymer and carbon fibers submitted to a heat
radiation of 50 kW/m?, similar condition of a fire, showed no visual deterioration and
preserved more than 60% of the initial properties [7]. The fire resistance is an intrinsic
geopolymer property, which can be improved with an optimization of the composition
and the synthesis procedure [8].

Pultrusion is a process that enables continuous production of composite profiles
with a constant cross section. Pultruded composite materials are consisted of a poly-
meric resin as matrix and reinforced with continuous glass, carbon or basalt fibers. The
choice of reinforcement must consider many parameters, such as mechanical require-
ments, cost and availability. In civil applications, pultruded composites reinforced with
carbon fibers offer the most satisfying mechanical properties. However, the high cost of
the carbon fibers demands the investigation of an alternative solution. Studies with bas-
alt fibers have increased due to the excellent properties and relatively low cost [9-11].
Some studies tested natural fibers as reinforcement [12]. In comparison to steel, the
high specific strength, low weight and low thermal conductivity of pultruded compo-
sites are significant advantages [13,14]. The superior corrosion resistance enables the
use of pultruded profiles in several applications where steel components are not indi-
cated. The main limitation of these materials is the low fire resistance, which restricts
the application of pultruded components [15]. In this sense, the combination of geo-
polymer and pultruded components may produce a structure that combines high
mechanical properties and fire-thermal resistance.

In many engineering projects, multi-material structures are common due to the
combination of properties that can be achieved to the component. In this sense, mech-
anical fastening and adhesive bonding are methods widely to join pultruded profiles.
However, adhesive bonding presents important advantages, such as, design flexibility, a
more uniform stress distribution, low weight and high corrosion resistance [13,16-18].
The application of bonded joints requires a special attention to the surface treatment in
order to ensure the bond quality [19-22]. The surface treatment is one of the most
important parameters that influence the performance of a bonded joint. Mechanical
and physical treatments are available, and the correct choices of materials and manu-
facturing process are fundamental for the performance of the structure. In the surface
treatment, a clean surface is important in order to eliminate contaminants, increase the
wettability and the surface energy [18]. The surfaces of composite materials are usually
treated with mechanical abrasion and cleaned with acetone prior to bonding [23,24].
Moreover, a study with pultruded profiles bonded with different adhesives showed
higher tensile strength using an epoxy adhesive compared to a polyurethane adhesive,
followed by methacrylate and acrylic adhesives [13].

It is important to establish an effective joining method to evaluate the application of
geopolymer plates bonded to pultruded composites. This work presents an analysis of
the adherence of pultruded composite bonded joints and geopolymer bonded joints.
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Table 1. Mechanical properties of polyurethane and epoxy adhesives.

Adhesive E (MPa) Maximum load (N) Maximum strain (mm/mm) Pot-life (min)?
Polyurethane 619.5+37.5 4346+37.6 9.00095+0.4 1
Epoxy 5037 +£358.8 638.7+£93.8 0.42+0.7 20

“Manufacturer information. Measured at 25 °C.

Epoxy and polyurethane adhesives are tested, and two different methods of manual
abrasion are evaluated as surface treatment. The adhesives and surface treatments
applied in this research were selected according to the availability and literature review
[13,17,24]. The adhesive properties are evaluated using tensile tests. The adherence of
bonded joints is investigated using pull-off tests.

Materials and methods

A commercial geopolymer cement GP 109RI1-M15 (Geo-Pol), indicated for applications
of moderate mechanical performance, was applied in this study. The primary geopoly-
mer constituents are: SiO,, Al,O3;, CaO, Na,0, K,O and the secondary constituents
are: MgO, TiO,, Fe,0;. The molar ratios are SiO,/Al,05 = 5.35 and M,0/SiO, = 0.21.
The thermal conductivity is between 0.24 W/m.K and 0.3 W/m.K [25]. Geopolymer
samples were prepared according to the manufacturer Geo-Pol by using a proportion
of 1:1 (in weight) of precursor and activator with a maximum of 10% weight of distilled
water. Agglomerates were not added. The geopolymer was produced in the laboratory
at room conditions. A mixer was applied to homogenization during 5min under
1000 rpm. The weight of 200 g of precursor and 200 g of activator, and a silicone mold
of 200 x 10 mm was used to cure the geopolymer samples for 20 days. A pultruded
composite with acrylic matrix reinforced with glass fibers was applied in this work,
provided by the manufacturer Pultrusao do Brasil.

The adherence of the epoxy and the polyurethane adhesives were evaluated using
pull-off tests in geopolymer and composites. In order to measure the mechanical prop-
erties of the adhesives, six samples of each adhesive were produced according to the
standard ASTM D 638 [26]. Tensile tests were performed in a test machine Instron at a
test speed of 1 mm/min under laboratory conditions. The mechanical properties of the
adhesives are shown in Table 1.

The surface treatment was applied using sandpaper (80 grit) with two variations:
unidirectional abrasion (UA) and bidirectional abrasion (BA). In the UA, the abrasion
was applied in the direction of the fibers. In the BA, the abrasion was also applied at a
second direction perpendicular to the previous one. Substrates without any surface
treatment were also tested in order to benchmark the adherence performance with sur-
face treatment. The surface roughness of treated and untreated samples was evaluated
using a 3D rugosimeter (Taylor Hobson Precision - Talyscan 150). An area of 2 X 2 mm
was analyzed with a spacing of 1 pm (x-axis) and 10 pm\ (y-axis).

In pultruded untreated substrates, the maximum stress obtained was 2.2 MPa using
the polyurethane adhesive. For the same adhesive, geopolymer untreated samples sup-
ported only 1.8 MPa.

Pull off tests were conducted according to the standard ASTM D 4541 [27] in order
to evaluate the adherence of the substrate-adhesive interface. An automatic adhesion
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Substrate

Adhesive

Figure 1. Scheme of the testing specimen.

Figure 2. (a) Blasting equipment and (b) dolly (20 mm diameter) grit blasted surface.

tester (Positest AT-A) was applied with a 20 mm diameter dolly. A scheme is the testing
specimen is shown in Figure 1. In order to improve the adherence in the dolly-adhesive
interface, the dolly surface was grit blasted (G40), as shown in Figure 2. Five samples
were considered for each configuration.

Results

The 3D profiles obtained by surface scanning are presented in Figures 3 and 4, and the
average roughness (R,) is shown in Table 2. For both substrates, the application of a
surface treatment promoted an increase of the surface roughness, which is more signifi-
cant in samples treated with BA.

Figure 5 shows the results of the pull-off tests in the pultruded composite bonded
joints. Composites bonded with the polyurethane adhesive and treated by UA showed
high pull-oft strength of 12.9 MPa and presented a combination of failure modes.
Areas of cohesive failure and delamination were identified, indicating proper bonding
quality between substrate and adhesive [17]. For the BA, the failure mode was adhesive
with an average strength around 8 MPa, indicating poor adhesion. The smoother sur-
face of the sample treated by UA enables higher contact region of the
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Figure 3. 3D profile of geopolymer surface: (a) untreated; (b) treated — UA; (c) treated — BA.

adhesive-substrate interface due to the capacity of the adhesive, which presents fast
curing process, to fill all available surface and optimize the mechanical anchorage [28].

Samples bonded with the epoxy adhesive produced lower pull-off strength than
obtained with polyurethane adhesives. They also presented primarily cohesive failure
in both surface treatments, indicating that both treatments produced proper bond qual-
ity. Moreover, the cohesive failure indicates that the adhesive-substrate interface
strength was superior to the adhesive strength.

Geopolymer samples bonded with the epoxy adhesive presented good adhesion
quality and resulted in substrate failure for both surface treatments applied. It shows
the efficiency of surface treatments [29]. Additionally, samples submitted to the unidir-
ectional treatment showed a superior pull-off strength of 8.3 MPa, as shown in Figure
6. It seems that the different tensile strength was obtained due to the longer curing
time of the geopolymer substrate tested with the UA. Longer curing periods may
increase the geopolymer strength due to the polymerization process [2,3]. For the
bidirectional treatment, the failure occurred at 5 MPa. Regardless of the surface treat-
ment, is it know that the adherence between the geopolymer substrate and the epoxy
adhesive is higher than the substrate strength. The epoxy adhesive presented higher
strength to the geopolymer substrate in comparison to the pultruded composite sub-
strate, indicating a better adhesion between the adhesive and geopolymer sub-
strate [30].
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Figure 4. 3D profile of pultruded composite surface: (a) untreated; (b) treated — UA; (c) treated
- BA.

Table 2. Average roughness of geopolymer and pultruded compos-
ite surfaces.

Substrate Surface treatment Ra (um)
Geopolymer NO 0.238 +0.004
UA 0.727 £0.073
BA 3.255+0.276
Pultruded composite NO 0.9675 +0.283
UA 1.35+0.447
BA 4.005 +0.905
16
14
& 12
=
~ 10
£
o g n UA
o
[=4 n
£ 6 BA
D 4
2
= 21
o -

Epoxy adhesive Polyurethane adhesive

Figure 5. Average results of the pull off tests in the pultruded composites.
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Figure 6. Average results of the pull off tests in geopolymers.
Table 3. Results of the pull off tests in the geopolymer.
Substrate Adhesive Surface treatment Strength (MPa) Failure mode
Geopolymer Epoxy Unidirectional abrasion 8.22 Substrate
8.77 Substrate
8.91 Substrate
10.08 Substrate
5.58 Substrate
8.31+1.67 —
Bidirectional abrasion 5.57 Substrate
5.09 Substrate
5.4 Substrate
6.75 Substrate
5.35 Substrate
5.63+£0.65 —
Geopolymer Polyurethane Unidirectional abrasion 231 Adhesive
2.69 Adhesive
2.38 Adhesive
2.69 Adhesive
2.02 Adhesive
242+0.28 —
Bidirectional abrasion 574 Adhesive
4.48 Adhesive
5.71 Adhesive
497 Adhesive
47 Adhesive
5.12+0.58 —

The geopolymer bonded with polyurethane adhesive presented lower strength com-
pared to the epoxy adhesive, as expected. Epoxy resins are usually applied to concrete
bonding [24,31], which presents a similar surface similar to geopolymers. In this case,
only adhesive failure was observed, indicating that the treatment was inefficient, or
possibly due to the substrate’s irregular surface [14]. Better results were obtained from
samples treated with BA. The application of BA resulted in a pull-off strength of
4.5 MPa, compared to the strength of 2.4 MPa with UA. The higher surface roughness
seems to increase the adherence performance [31].

The results obtained from the pull-off tests should be evaluated carefully, as the dis-
persion varied from 11 to 23%. Despite the ductile behavior observed in the tensile
tests, the polyurethane adhesive presents lower pot life, what may result in samples
with significant differences in the manufacturing conditions and the presence of
internal defects. The pot life can be defined as the interval between the time to
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Table 4. Results of the pull off tests in the pultruded composite.

Pultruded composite Epoxy Unidirectional abrasion 4.51
437
3.83
3.83
435
4.18+0.32
Bidirectional abrasion 3.99
4.93
4.24
437
5.07
4.52+0.46
Pultruded composite Polyurethane Unidirectional abrasion 13.63
13.56
125
13.98
13.74
13.48 £0.57
Bidirectional abrasion 6.8
11.84
891
772
8.26
871191

Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive and delamination
Cohesive and delamination
Cohesive and delamination
Cohesive and delamination
Cohesive and delamination
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive
Cohesive

Figure 7. Fracture surfaces of the pultruded composites with: (a) epoxy adhesive and UA, (b) poly-
urethane adhesive and UA, (c) epoxy adhesive and BA, and (d) polyurethane adhesive and BA.
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Figure 8. Fracture surfaces of the geopolymers with: (a) epoxy (above) and polyurethane (below)
adhesives and UA, (b) epoxy adhesive and BA and (c) polyurethane adhesive and BA.

manipulate the adhesive mixed and the bonding on the surface. After this period, the
viscosity, in ambient conditions, tends to increase and start the curing process. The
samples bonded with epoxy adhesive presented fragile behavior and lower dispersion
in the results of pull-off tests. Fragile adhesives tend to be prone to the presence of
defects [32]. The superior pot-life may have helped to produce more homogeneous
samples, resulting in fewer defects and better adhesion. Tables 3 and 4 presents a sum-
mary of the test results and the respective failure mode. Figures 7 and 8 present the
fracture surfaces for pultruded composites and geopolymer specimens, respectively.

Conclusions

This work evaluated the adherence of two adhesive types in pultruded composites and
geopolymer substrates using pull-off tests. The effect of surface treatment and adhesive
type was verified in geopolymer plates and pultruded composites.

The mechanical properties of the adhesives were obtained by tensile tests. The poly-
urethane adhesive presented ductile behavior and the epoxy adhesive showed a fragile
behavior. Higher pull off strength was obtained for geopolymer substrates treated by
UA and bonded with an epoxy adhesive. A tensile strength of 8.3 MPa was achieved,
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resulting in the substrate failure. The pultruded composite treated by UA and bonded
with polyurethane adhesive presented higher strength of 12.9 MPa and a combination
of cohesive and delamination failure modes.

Considering the parameters analyzed in this paper, optimal bonding conditions
were obtained for both pultruded and geopolymer substrates treated by UA. The adhe-
sives presented good bonding quality to both substrates. In the case of pultruded com-
posites treated by UA and bonded with a polyurethane adhesive, it is important to
avoid intralaminar failure at the adjacent layer to the bonded interface. Moreover, the
influence of the curing time and manufacturing conditions of the geopolymer substrate
on the results require further investigation.
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ABSTRACT

An increase in applications of pultruded composite material has been noted in the last decades. The material is
usually employed in sectors that require high mechanical properties as well as chemical and corrosion resistance.
The pultruded profiles can be joined by mechanical fasteners (i.e. bolts) or adhesive bonding. Bonded joints
present many advantages, such as low weight, design flexibility and corrosion resistance. However, an inherent
property of the polymers is the low superficial energy, which tends to be detrimental to the adhesion quality of
the structure. In this sense, is important to perform a proper surface treatment and select an adequate adhesive.

The present work investigates the influence of the adhesive type and surface treatment on the adhesion of pul-
truded composites. Three polyurethane adhesives and an epoxy adhesive were evaluated using tensile tests in
bulk specimens. Then, the composite bonded joint was tested using single lap joints (SLJs). Two methods of
mechanical abrasion were applied as surface treatment: unidirectional abrasion (UA) and bidirectional abrasion
(BA). The treated samples presented rougher and more homogeneous surface profiles. Results revealed that the
surface treatments improved the adhesion quality of the bonded materials compared to untreated samples. The
high surface roughness produced by the BA together with a ductile adhesive resulted in the best improvement of

the joint strength.

Introduction

Fiber reinforced polymers (FRPs) are composite materials made of a
polymeric matrix reinforced with continuous fibers. The matrix is gener-
ally a thermoset or thermoplastic resin reinforced with synthetic fibers
(glass, carbon or aramid) (Joshi, 2012) and, more recently, natural fibers
such as jute, kenaf, hemp, coir bamboo, sugar palm and sisal. Studies
has been developed in order to minimize the main drawbacks of biocom-
posites (Biswas et al., 2019; Sahu and Gupta, 2019). The fiber treatment
of a pultruded biocomposite made of vinylester matrix reinforced with
jute fiber improved the mechanical properties of the material (Ray et al.,
2002).

The pultrusion is a continuous manufacturing process of FRP pro-
files with a constant section usually reinforced with glass fibers (GFRP)
(Smith, 2007). These materials are applied in different sectors of indus-
tries, such as civil construction, aerospace and automobile, as an alter-
native for conventional materials (Stazi et al., 2015; Sundriyal et al.,
2020). Fig. 1 shows applications of pultruded composites in structures.
Fig. 1a shows an industrial shed for salt production with a total area of
21,000 m? (Pultrusio do, 2020). Mooring pillars and beams are made of

concrete and other elements are made of pultruded composites. Fig. 1b
show stairs, guardrail and floor grid made of pultruded composites of
a fertilizer factory in Brazil. No damage was found after three years of
service life (Pultrusao do, 2020). Compared with steel, the high specific
strength, light weight, corrosion resistance, low electrical and thermal
conductivity represent substantial advantages. The main limitations of
pultruded profiles are the initial costs that is usually higher than a sim-
ilar structure made of steel (Stazi et al., 2015) and the lower fire and
heat resistance. However, the higher costs can be compensated by the
longer service life and the no maintenance required in the composite
structure.

The correct joining method between pultruded profiles is an im-
portant factor in a project (Ungureanu et al., 2018a). Mechanical fas-
tening and adhesive bonding are the main joining methods applied in
GFRP structures (Ascione et al., 2016). Bonded joints present impor-
tant advantages, such as a more uniform stress distribution between the
substrates, high corrosion resistance and low weight (Heshmati et al.,
2015; Ascione, 2009; Ascione et al., 2017). Additionally, the fibers are
preserved, which favors the mechanical performance of the material.
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Comparing with mechanical fasteners (i.e. bolts), bonded joints require
lower investment (Keller and Tirelli, 2004; Zhang et al., 2009). How-
ever, the manufacturing process may induce residual stresses to the
adhesive layer depending on the joint design (Giinther et al., 2020).
Different types of adhesives can be applied in bonding pultruded pro-
files, the most common being the epoxy adhesives (Stazi et al., 2015;
Ungureanu et al., 2018a2018b). The typical stiff and brittle behav-
ior of epoxy adhesives allows them to withstand higher stresses while
polyurethane adhesives usually tolerate lower stresses, present ductile
behavior and inferior stiffness (Vallée et al., 2017).

In the manufacturing of pultruded profiles, some components are
mixed to the resin matrix. The mold release is included in the resin
in order to avoid friction with the oven, reducing the adhesion prop-
erties (Ascione, 2009). Therefore, surface treatments are indicated to
improve the adhesion performance of the material. Plasma, acid etch-
ing and machining are some surface treatments used in polymeric sub-
strates (Sundriyal et al., 2020). The mechanical interlocking is the adhe-
sion mechanism more observed in pultruded bonded joints. The increase
of the surface roughness provided by mechanical abrasion is shown to
improve the intensity and density of the interlocking adhesion forces
(Ungureanu et al., 2018a; De Barros et al., 2012). Since the superficial
veil decreases the adhesion performance of the material, manufactur-
ers recommend the use of a surface treatment (Ghumatkar et al., 2016).
These works show that different surface treatments have significant ef-
fect on the mechanical behavior of composite bonded joints. Simple and
reliable solutions for the optimization of the performance of bonded
structures can be achieved by new combinations of different materials
and surface treatments.

This work aims to investigate the influence of the adhesive type
and surface treatment on the adhesion of pultruded composites. Three
polyurethane adhesives and an epoxy adhesive were evaluated using
tensile tests in bulk specimens. Then, the composite bonded joint is
tested using single lap joints (SLJs). Two methods of mechanical abra-
sion were applied as surface treatment: unidirectional abrasion (UA)
and bidirectional abrasion (BA). The performance of the bonded joints
is evaluated.

Materials and methods

The materials and manufacturing process of bulk adhesive samples
and single lap joints are described in this section.

Bulk adhesives

The mechanical properties of four different adhesives were evaluated
using tensile tests: the epoxy P 110 and the polyurethanes E LTX, E 300
and E 1500, provided by Masterpol. Six bulk specimens of each adhesive
were manufactured according to the standard ASTM D 638 (D638-01,
2002). Fig. 2 shows the manufacturing process, specimen geometry and

Journal of Advanced Joining Processes 3 (2021) 100045

Fig. 1. Examples of pultruded structures: (a) elements
of an idustrial shed, (b) stairs, guardrail and floor grid
(Pultrusao do, 2020).

test set up. The section in the center of the specimens has 13 mm of width
and 2.85 mm of thickness. The adhesives were produced according to
the manufacturer instructions and cured for 24 h at room conditions.
Tensile tests were conducted in an Instron test machine model 5966 with
a load cell of 10 kN. Tests were performed at a constant displacement
of 1.0 mm/min for a relatively slow (quasi-static) fracture.

Bonded joints

Single lap joints (SLJs) were manufactured in order to study the me-
chanical behavior of pultruded composite bonded joints using different
adhesives. The composite plates were provided by Pultrusdo do Brasil,
made of an acrylic resin as matrix and glass fibers as reinforcement. The
composite substrates were cut from a plate with 3 mm thickness, in ac-
cordance with standards ASTM D 1002 (D1002-10, 2019) and ASTM D
3163 (D3163-01, 2014). The substrates have 25 mm width and 101 mm
length, as shown in Fig. 3a. Two different surface treatments were man-
ually applied with sandpaper (grit 80): unidirectional abrasion (UA) in
parallel with the glass fibers, and bidirectional abrasion (BA) with an ad-
ditional abrasion in the perpendicular direction. After the surface treat-
ment and prior to bonding, the substrate surfaces were cleaned with
acetone in order to remove any grease or release agent remained from
the previous processes. An adhesive thickness of 0.2 mm and an overlap
length of 12 mm was applied, as illustrated in Fig. 3a. Fig. 3b shows the
specimens manufacture and Fig. 3c shows the test set up. For each sur-
face condition and adhesive five specimens were manufactured. Tensile
tests were performed using an Instron test machine model 5966 with
a load cell of 10 kN and a constant displacement of 1.3 mm/min, as
recommended in ASTM D 1002 (D1002-10, 2019).

Results and discussions

This section presents the adhesive properties obtained from tensile
tests in the bulk adhesive specimens, as well as the roughness resulted
from the surface treatment of the pultruded composites. Then, the in-
fluence of the different adhesives and surface treatments in the perfor-
mance of the bonded joints is evaluated in the SLJs.

Adhesive properties

Representative load-displacement curves of the adhesives are shown
in Fig. 4. The tested adhesives presented remarkably different mechani-
cal behavior. Individual load-displacement curves are then presented in
Fig. 5. The P 110 epoxy adhesive (Fig. 5a) presented a fragile behavior
and high mechanical properties, with the maximum stress of 17.17 MPa.
The E LTX polyurethane adhesive (Fig. 5b) presented a ductile behavior
and intermediate properties, with maximum stress of 11.73 MPa. The
E 300 (Fig. 5¢) and E 1500 (Fig. 5d) polyurethane adhesives presented
ductile behavior but stresses significantly lower than the E LTX and the P
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(dimensions in millimeters)

b)

c)

Fig. 2. Tensile tests in bulk adhesives: (a) specimens manufacturing, (b) geometry (dimensions in millimeters) and (c) test set up.

Table 1
Adhesive properties.

Samples that presented defects were discarded.

Adhesive P 110 (epoxy)  ELTX (polyurethane)  E 300 (polyurethane)  E 1500 (polyurethane)
Maximum Stress (MPa) 17.17 + 2.58 11.73 + 1.01 1.128 + 0.097 2.548 + 0.093
110. The maximum stress is 1.128 MPa for the E 300 adhesive and 2.548 Table 2
for the E 1500 adhesive. Therefore, the adhesives E 300 and E 1500 will Average surface roughness.
not be tested in the bonded joints. The adhesive properties are shown in Surface Condition R, (um)
Table 1. No voids were observed in the tested bulk adhesive specimens.
Untreated 0.961 + 0.147
UA 1.433 + 0.402
BA 4.005 + 0.905

Surface roughness

In order to evaluate the effectiveness of the mechanical surface treat-
ment applied, the surface roughness was analyzed using a 3D rugosime-
ter (Talyscan 150, Taylor Hobson). An area of 2 mm x 2 mm with a
spacing of 1 um (axis x) and 10 ym (axis y) was considered. The pa-
rameter Ra describes the average roughness of the profile, it means,
the average between peaks and valleys (Rudawska, 2019). Fig. 6 shows
the roughness profile of an untreated surface (Fig. 6a), and surfaces
treated with unidirectional abrasion (Fig. 6b) and bidirectional abra-
sion (Fig. 6¢). The bidirectional abrasion resulted in a more homoge-
nous profile. A similar length of the peaks in the different areas tends to
enable a soft transition between the regions and improve the surface ad-
hesion (Ungureanu et al., 2018a). The surface treated with BA presented
considerably higher roughness compared to the UA and the untreated
surface, as shown in Table 2.

Single lap joints

The influence of adhesive properties and surface treatment on the
strength of the pultruded composite bonded joints are discussed in this
section.

Representative load-displacement curves of the tensile tests in SLJs
are shown in Fig. 7. The SLJs curves load-displacement for untreated
and UA treated samples shown a similar behavior and an increase in
the maximum load with the treatment. For the SLJs treated using BA,
the joints bonded with the P 110 adhesive (Fig. 7a) showed loadings
higher than the untreated joints but lower than the joints treated using
UA. In the case of SLJs bonded with the E LTX (Fig. 7b), the BA treatment
resulted in higher loadings than the UA treatment.



A.C. Passos, M.M. Arouche, R.A.A. Aguiar et al.

Bonded area

Journal of Advanced Joining Processes 3 (2021) 100045

e"" -
>
b S d
Dimensions in millimeters
a)
Fig. 3. SLJ (a) geometry (dimensions in millimeters). (b) bonding process and (c) test set up.
Table 3
Average test results of the tensile tests in SLJs.
Adhesive Surface Condition Maximum Stress (MPa) Failure Mode
P 110 untreated 4.04 + 0.88 Adhesive
UA 10.4 + 0.52 Cohesive and delamination
BA 7.68 + 0.68 Cohesive and adhesive
E LTX untreated 4.48 + 1.08 Adhesive
UA 9.77 + 0.96 Cohesive
BA 11.5 + 1.82 Cohesive
700 adhesives treated using UA presented an increase in the shear strength
600 of 157% and 118%, respectively. For the BA, the maximum stress in-
H creased 90% in joints bonded with the P 110 adhesive and 156% for
500 12 mm joints with the E LTX adhesive. Results of the P 110 epoxy adhesive were
—_—

0 1 2 3 4 5
Displacement (mm)

Fig. 4. Representative load-displacement curves of the tested adhesives.

Table 3 presents the average joint strength and the failure mode of
each tested configuration. Specimens bonded with the P 110 and E LTX

lower than expected while the E LTX polyurethane adhesive presented
superior results than usually found in the literature (Ungureanu et al.,
2018a).

Fig. 8 shows the fracture surfaces of specimens bonded with P 110
adhesive. Samples manufactured with untreated surfaces (Fig. 8a) pre-
sented adhesive failure, indicating pour adhesion of the bonded joint
(Ungureanu et al., 2018a). In the case of UA (Fig. 8b), cohesive failure
is observed as the main failure mode. The cohesive failure is considered
the ideal in tests of SLJs once the mechanical properties of the adhesive
are considered in the analysis (Ungureanu et al., 2018a). Moreover, de-
lamination failure occurred in the layer of the pultruded profile adja-
cent to the bonded interface. This failure mode is usually observed in
the fracture of composite bonded materials (Arouche et al., 2021). For
the samples treated using BA, the presence of adhesive failure in some
areas decreased the joint strength.
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Fig. 5. Individual load-displacement curves of the (a) P 110 and (b) E LTX, (c) E 300 and (d) E 1500 adhesives.

9

Fig. 6. Surface profile of (a) untreated surface, (b) treated with unidimensional abrasion (UA) and (c) treated with bidirectional abrasion (BA).
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Fig. 7. Representative load-displacement curves of the tensile tests in SJLs with (a) P 110 and (b) E LTX adhesives.

a)

Delamination

Fig. 8. Representative fracture surfaces of P 110 samples (a) untreated and (b) treated with UA.

Cohesive failure
(thin layer)

=~

Fig. 9. Representative fracture surfaces of E LTX samples (a) untreated and (b) treated with UA.

Fracture surfaces of E LTX samples are shown in Fig. 9. Specimens
with untreated surfaces (Fig. 9a) presented adhesive failure, while the
UA (Fig. 9b) revealed fracture surfaces with cohesive failure. These re-
sults are similar to the specimens bonded with P 110 adhesive and are
considered a result of an efficient surface treatment (Ungureanu et al.,
2018a; Ghumatkar et al., 2016; Guzanova et al., 2014). The surface
treatment with UA improved the adhesion quality of the pultruded com-
posites bonded joints, resulting in a change of failure modes and conse-
quent improvement in the performance of the structure.

The fracture surfaces of the sample submitted to the UA and bonded
with the P 110 adhesive was examined using an optical microscopy in
order to analyze the delamination failure. Fig. 10 shows the fractog-
raphy with a magnification of 6.3 times. The composite delamination
occurred in the mat, closer to the longitudinal fibers.

Fracture surfaces of the bonded joints treated with BA are shown in
Fig. 11. In these cases, cohesive failure was identified as the main failure
mode. The presence of minor areas with adhesive failure in specimens
bonded with the adhesive P 110 (Fig. 11a) decreased the joint strength.
Specimens bonded with the P 110 adhesive produced an intermediate
strength of 7.68 MPa, between the untreated samples and treated using
UA. The fragile behavior of the P 110 (see Fig. 5a) may have contributed
for a reduction of the mechanical anchorage in rougher substrates, as
the presence of minor areas with poor adhesion is observed. In the case
of samples bonded with the E LTX adhesive (Fig. 11b), tests resulted

Adhesive

Fig. 10. Fractography (6.3x) of a delamination area in P110 sample.

in a joint strength of 11.5 MPa. The mechanical properties and ductile
behavior of the adhesive (see Table 1 and Fig. 5b), together with the
higher surface roughness produced by the BA, resulted in the highest
strength among the tested configurations.
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Fig. 11. Representative fracture surfaces of (a) P 110 and (b) E LTX adhesives treated with BA.

Stazi et al. (2015) obtained different results for SLJs bonded with
epoxy and polyurethane adhesives. For bonded joints with an epoxy
adhesive, results showed superior strength. In this research, a better
performance of the joint was achieved with a polyurethane adhesive.
This exemplifies how different parameters of substrate material, surface
treatment and adhesive properties can affect the strength of a bonded
joint (Stazi et al., 2015; da Silva et al., 2006).

Conclusions

The main objective of this study was to evaluate the influence of the
adhesive type and surface treatment in the strength of pultruded com-
posite bonded joints. The mechanical behavior of four adhesives were
obtained by tensile tests. Unidirectional abrasion (UA) and bidirectional
abrasion (BA) were applied as surface treatment. The roughness was
evaluated using a 3D rugosimeter. Tests were carried out in SLJs and
the strength and failure mode of the bonded joints were examined.

The P 110 adhesive presented a fragile behavior, while the E LTX, E
1500 and E 300 adhesives presented ductile behavior. The treated sam-
ples presented rougher and more homogeneous surface profiles. The in-
crease of the surface roughness was more significant in samples treated
using BA.

Tests on the SLJs revealed change in the failure mode with the sur-
face treatment from adhesive to cohesive, indicating an increase in the
adhesion quality. In bonded joints with the P 110 adhesive, higher
stresses were achieved in the samples treated with UA, while bonded
joints with the E LTX adhesive showed higher strength with BA. Both
P 110 epoxy adhesive and E LTX polyurethane adhesive presented an
increase higher than 150% of the joint strength. The E LTX adhesive
showed better improvement than the P 110 adhesive as result of man-
ual surface treatment. It is implied that the ductile behavior of the
adhesive together with the higher surface roughness produced by the
BA contributed to a more efficient mechanical anchorage of the E LTX
polyurethane adhesive.
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Abstract. Composite materials are employed as an alternative of conventional materials due their
interesting properties, such as, environmental resistance, strength-to-weight ratio and low maintenance
required, even in aggressive conditions. However, a limitation to the application of the composites
materials is the low resistance to high temperatures due the polymeric matrix. Geopolymers are
inorganic polymers used mainly instead Ordinary Portland Cement (OPC) in civil engineering. They
combine high mechanical properties, corrosion resistance and thermal stability, allowing the use as a
thermal barrier. The main objective of this study is to evaluate the effect of adhesive type and surface
treatment on the adhesion between geopolymers and pultruded composites. Pull off tests were carried
out in composite-adhesive-geopolymer sandwich structures. The surfaces of the substrates were treated
using unidirectional abrasion (UA) and bidirectional abrasion (BA). Epoxy and polyurethane adhesives
were tested. Higher strength of 7.22 MPa was obtained from specimens bonded with epoxy adhesive
and treated using BA.

1. INTRODUCTION

Composite structures are usually manufactured by pultrusion process, which consists in pull
continuous fibers in a resin through a mold up to the cure. Different profiles can be produced. Carbon,
Basalt and glass fibers are applied as reinforcement according to parameters of mechanical properties,
cost and availability [1-3]. The use of natural fibers has also been studied [4]. The pultruded composite
materials present interesting properties that allow their use as an alternative to conventional materials,
such as metals. The high strength, light weight, low thermal conductivity and superior corrosion
resistance [5, 6] allows the use of composites in structures subjected to aggressive environment with
minimum maintenance. However, the polymeric matrix restricts the application of composite materials
in sectors where heat resistance is required [7].

Geopolymers have been applied as an alternative to the Ordinary Portland Cement (OPC) due
the comparable performance and lower emission of carbon dioxide (CO2) compared with the OPC. More
than 13 million tons of CO2 per year are resulted of the OPC manufacturing process, which
corresponding of around 7% of the total emission in the world [9-11]. The geopolymer, also referred as
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inorganic polymer is resulted from a reaction of solid aluminosilicate and agqueous alkaline hydroxide
or silicate solution. The geopolymer chemical and mechanical properties changes according with the
composition, what gives flexibility to the production for specific apllications [9]. An important property
of this material is the capacity of maintaining the mechanical properties under high temperatures [12,
13] and fire resistance [14].

The use of geopolymer plates as a thermal barrier to composites structures requires a efficient
union method, ensuring good adhesion and resistance to aggressive environments. Adhesive bonding is
one of the most used method to joint composite profiles due some important vantages such as, lower
weight, corrosion resistance, uniform stress distribuition in the bonding area and design flexibility [5,
15-17]. Previously studies revealed better adhesion quality of epoxy and polyurethane adhesives in
bonding composite profiles [5]. However, a proper surface treatment must be carefully evaluated in
order to ensure high adhesion performance in bonded joints [18-21].

In this research, the adhesion of sandwich structures made of composite and geopolymer
substrates is evaluated. Specimens are bonded either with an epoxy adhesive or a polyurethane adhesive.
The surfaces treatment and roughness were evaluated for the improvement of the adhesion quality. Pull
off tests were carried out to evaluate the influence of the surface treatment and adhesive type in the
bonding performance of the sandwich structures.

2. MATERIALS AND METHODS
2.1. Specimen design and manufacture

The composite material was produced by pultrusion process with a thermoset resin and
reinforced with unidirectional glass fibers. Composite samples with 3 mm thickness were received from
the manufacturer (Pultrusdo do Brasil). Surface veil and a superficial mat are applied to improve the
finish. Round plates of 20 mm diameter were cut for the tests.

The geopolymer material applied is this study is a commercial geopolymer cement GP 109R1-
M15 (Geo-Pol, Brazil), indicated for applications of moderate mechanical performance. The main
components are SiO,, Al,0s;, CaO, Naz0, K;0O and the secondary ones: MgO, TiO,, Fe,O3 with the
molar ratio of SiO./Al,O3 equals 5.35 and the molar ratio of M,O/SiO, equals 0.21. The thermal
conductivity remains between 0.24 - 0.3 W/m.K [22]. Two geopolymer samples were prepared
according with the manufacturer by using a proportion of 1:1 (in weight) of precursor and activator with
between 5% and 10% weight of distilled water. A mixer was used to complete homogenization for 5
minutes under 100 rpm. Agglomerates were not added to the material. The geopolymers samples were
cured in a silicone mold of 200 x 10 mm for 30 days. The manufacturing operations were performed in
the laboratory at room conditions.

Two different adhesives were tested for the bonding the composite and geopolymer materials:
an epoxy adhesive or a polyurethane adhesive. Tensile tests were performed in bulk adhesive specimens
in a test machine Instron at a speed of Imm/min under laboratory conditions according with the standard
ASTM D 638 [23].

Two different surface treatments were evaluated: unidirectional abrasion (UA) and bidirectional
abrasion (BA). Manual abrasion was applied in the bonding surfaces with sandpaper (grid 80). After the
surface treatment, the substrates were cleaned with acetone. The adhesive was manually applied, and
the cure process took 24 hours.

2.2. Experimental procedure

The performance of the sandwich structures was evaluated using pull off tests, according with
the standard ASTM D 4541 [24]. An automatic adhesion tester (Positest AT-A, Brazil) was used with a
20 mm diameter test dolly, grit blasted (G40). Figure 1a shows a scheme of the pull off test specimen.
Figure 1b shows an image of the specimen before the test. Five samples were tested for each adhesive
and surface treatment, as shows in Table 1.
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Adhesive Dolly

Composite

Geopolymer

Figure 1: Pull off sandwich test set up: a) bonding illustration b) bonded dolly with cured adhesive before the
pull off sandwich test.

Table 1: Pull off in sandwich structure: adhesive and surface condition analyzed.

Adhesive Surface treatment Number of tests

Unidirectional abrasion (UA) 5
Polyurethane =~ = )
Bidirectional abrasion (BA)

5
. Unidirectional abrasion (UA) 5
0X
poxy Bidirectional abrasion (BA) 5

3. RESULTS AND DISCUSSION
3.1. Adhesive properties

The adhesive properties obtained from bulk adhesives tests are shown in Table 2. The epoxy
adhesive presented fragile behavior and the polyurethane adhesive a relatively ductile behavior with
young moduli of, respectively, 4500 MPa and 442 MPa.

Table 2: Adhesive properties.

Adhesive Young Modulus (MPa) Average Strain (mm/mm)  Average Stress (MPa)
Epoxy 4500.6 £ 175.7 0.0026 + 0.0004 11.15+1.53
Polyurethane 442.8 +38.2 0.18+0.12 6.02+1.51

3.2. Pull off tests

Figure 2 shows the average strength failure obtained from the pull off tests according with the
adhesive and surface treatment. Samples bonded with the epoxy adhesive supported higher strength,
which varied in according with the surface treatment. For the UA, the failure average strength was 5.93
MPa. In samples treated with BA, the average strength was 7.22 MPa. For the polyurethane adhesive,
the maximum average strength obtained was 3.02 MPa in the BA and 2.13 MPa in the UA.
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Figure 2: Average pull off strength.

4. CONCLUSION

Pull off tests were performed to evaluate the adhesion performance of composite and
geopolymer sandwich structures. The composite and geopolymer substrates were treated by
unidirectional abrasion (UA) and bidirectional abrasion (BA). An epoxy and a polyurethane adhesive
were analyzed. Conclusions were found from the experiments:

- Higher strength was obtained from specimens bonded with epoxy adhesive and treated using
bidirectional abrasion.

- Small differences in the geopolymer manufacturing process may result in significant variations
of the structural performance.

- The failure mode must be analyzed in order to have a better understanding of the performance
of the structure.
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