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The objective of this article is to present the means used for
experimental characterization of materials studied, the manufacturing process of
composite materials, specimen’s preparation test for metal surfaces required for
imaging by electron microscopy, and behavior analyzing interface/matrix.
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1. Determinarea masei volumice

Masa volumica reala este determinata folosind metoda balantei
hidrostatice, in conformitate cu norma NF T 51-561; aceasta metoda
bazata pe principiul lui Arhimede, este mult mai precisa decéat un simplu
raport masa/volum. Masa volumica a probelor este determinata pe o
medie de doua esantioane prin dubla cantarire la 22 °C.

Pentru determinarea valorii masei volumice se foloseste formula
urmatoare:

Pe X Mr

p=—"— (1)

mr—(mf-mp)
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in care avem: p, pe: in g/cm?, sunt respectiv masa volumica a
esantionului si a lichidului de imersie. Ca lichid de imersie se foloseste
apa la 22 °C, deci pe = 1 g/cm?.

mr, mf, mp: sunt respectiv masa probei in aer liber, masa
ansamblului port epruveta si epruveta in lichidul de imersie, si masa de
port-epruveta in lichidul de imersie.

Rezultatele determinate experimental sunt prezentate in
tabelele 1 si 2 pentru diferite tipuri de probe :

- In tabelul 1 sunt prezentate valorile densitatii rasinii incarcate
cu diferite procentaje de sarja de caolin (K) :

Tabelul 1
Rata sarjei V(%) 5% 10 % 15 % 20 %
pm (9) 1,569 | 3,12g | 4,68¢g 6,25 ¢

- In tabelul 2 sunt prezentate valorile densitatii rasinilor incarcate
cu diferite procentaje de sarja de metacaolin (MK):

Tabelul 2
Rata sarjei V(%) 5% 10 % 15 % 20 %
pm (9) 1,569 | 3129 468g 6,259

Incorporarea caolinului (K) si metacaolinului (MK) in rasini duce
la o crestere a densitatii acestora si remarcam ca densitatea creste
odata cu cresterea procentajului de sarja.

2. Prepararea materialelor compozite si a
esantioanelor de proba

Esantioanele de proba sunt preparate conform raportului masic
intre monomer si intaritor (Rm = 0,2), raport ce este pus la dispozitie de
furnizor (PROXI). Vom folosi 100 % material compozit si 2 % de material
intaritor, plus un raport de sarja care este masuratd in raport cu
procentul volumic al rasinei (5, 10,15 si 20 vol %). Aceasta sarja este
uscata in prealabil in cuptor la 100 °C pentru o perioada de 24 h, dupa
care se amesteca rasina poliesterica nesaturata un timp de aproximativ
15 min intr-o baie ultrasonica (figura 1). Acest procedeu este urmat de
introducerea agentului de intarire si se amesteca pentru un timp de 10

552



minute n baia ultrasonica pentru eliminarea bulelor formate in timpul
amestecului cu sarja de material, iar in etapa urmatoare intregul
amestec este turnat in matrita de turnare si este plasata pentru un timp
de 10 minute pe o placa vibranta, la o frecventa de 70 Hz pentru
eliminarea tuturor bulelor de aer formate in timpul turnarii Tn matrite.

Fig. 1 Placa vibranta Baia ultrasonica

Pentru incercarile de tractiune, epruvetele de incercare au fost
realizate in conformitate cu norma EN ISO 3167 Tip A. Forta aplicata
asupra epruvetelor de incercare este masurata in timpul incercarii, iar
un extensometru permite determinarea deformarii materialului supus
incercarii.

3. Analize asupra diferitelor familii de rasini

Datoritda reglementarilor in vigoare si normelor europene
REACH (Registration, Evaluation, Authorisation and Restriction of
Chemicals) Tn vederea reducerii poluarii la nivel global, prin cresterea
utilizarii materialelor naturale, si incurajarea industriei chimice de a
utiliza materiale mai putin nocive cu mediul Tnconjurétor, pentru
realizarea acestei lucrari, am facut o analiza atentd asupra diferitelor
tipuri de polimeri si familii de rasini (epoxidice, polisterice.etc.).

In vederea optarii asupra carei familii de rasini sa continuam
cercetarea au fost realizate incercari atdt in ceea ce priveste
vascozitatea rasinilor, dar si realizarea unor incercari mecanice de
tractiune pentru compararea rezultatelor obtinute.

Véascozitatea rasinilor epoxidice (IP) si acrilice (KM-U), este
destul de ridicata, si nu permite introducerea unei cantitati ridicate de
sarja naturald in amestec. Cantitatea maxima care poate fi introdusa
este de 10 % volumic, ceea ce inseamna aproximativ 20 % din masa
materialului. Dup& aceastd cantitate de sarja introdusa, amestecul
materialului compozit este aproape imposibil de folosit, sau necesita
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utilizarea unor materiale de adaos (solvanti), care sa fluidizeze
amestecul materialului compozit.

Rasinile poliesterice au o vascozitate mult mai scazuta si permit
introducerea unei cantitati semnificative de sarja in résina. In incercarile
realizate, cantitatea maxima ce poate fi introdusa in amestecul cu rasina
poliesterica este de 20 % volumic, ceea ce inseamna aproximativ 40 %
masic, dupa aceasta cantitate de sarja introdusd amestecul
nemaiputand sa fie realizat, datorita vascozitatii ridicate a compozitului.

Rezultatele obtinute in urma incercarilor sunt prezentate atat
sub forma de tabel (3) cét si sub forma grafica (figura 2).

in tabelul 3 sunt prezentate valorile la tractiune pentru cele trei
familii de rasini (IP, KM-U si IS) in forma pura, fara adaos de sarja.

Tabelul 3
Procentajul
Tipulderasing | joco ol | omex(MPa) | eon(%) |
(%)
Epoxi IP 0 1253,67 5,76 10,98
Acrilica KM-U 0 1167,44 3,563 54,47
Poliesterica 2S 0 1355,10 14,81 35,34

Trasarea rezultatelor la tractiune sub forma de grafic, (figura 2)
duce la o buna evidentiere a lor si o usoara interpretare.

Fig. 2 Rezultatele incercarilor la tractiune a diferitelor tipuri de rasini
fara adaos de sarja
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Pentru rasina epoxidica IP se poate observa un comportament
liniar al curbei de tractiune pana la atingerea valorii maxime (F=1253 N)
si 0 alungire maxima, unde este urmaté de o rupere brusca a epruvetei
de ncercare la tractiune.

Rasina acrilica KM-U, are un comportament similar cu cel al
rasinii epoxidice IP unde curba de tractiune are de asemenea un
comportament liniar pana la atingerea valorii maxime (F = 1167 N).
Dupa aceasta valoare avem de asemenea o rupere brusca a epruvetei
de incercare.

Acest comportament non-elastic este specific rasinilor
epoxidice, la care Tn momentul atingeri valorii maxime intervine ruptura
brusca a epruvetei de tractiune.

Rasina poliesterica 2S prezintd un comportament liniar pana la
atingerea valorii maxime (F = 1355 N) si, urmat de un comportament
vasco-elastic si atingerea valorii maxime la alungire (A = 14,81 mm),
unde a fost urmata de o rupere brusca a epruvetei supusa incercarii de
tractiune. Acest comportament poate fi observat doar la acest tip de
rasina, lucru care ne-a atras atentia.

O alta etapa importanta este folosirea aceleiasi familii de rasini
in compozitia carora am introdus o anumita cantitate de sarja in functie
de tipul de rasina utilizat.

Pentru rasinile epoxidice (IP) si acrilice (KM-U) cantitatea de
sarja utilizata este de doar 10 % volumic (aprox. 20 % masic), datorita
vascozitatii ridicate ale acestora, iar o cantitate mai ridicatd de sarja
duce la imposibilitatea realizarii amestecului intre rasina si sarja de
material. Pentru rasina poliesterica 2S vom folosi o cantitate de sarja de
20 % volumic (aproximativ 40 % masic), deoarece vascozitatea acesteia
este mult mai scazuta, lucru ce duce la posibilitatea realizarii
amestecului intre rasina si sarja de material.

In urma incercarilor experimentale de tractiune realizate in
cadrul laboratorului am obtinut o serie de valori, pe care le-am transpus
in tabelul 4.

Tabelul 4
Procentajul
volumic de E
Tipul de rasina sarja Omax (MPa) €rup (Mm) (Gpa)
incorporata
(%)
Epoxi IP 10 977,78 3,11 49,35
Acrilica KM-U 10 607,5 3,72 23,02
Poliesterica 2S 20 1198,39 4,35 40,13
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Rezultatele experimentale ale rasinilor incarcate cu un
procentaj de sarja de 10 % sau 20 % obtinute in urma incercarilor
realizate in laborator au fost transpuse si sub forma de grafic in figura
3.

Fig. 3 Rezultatele incercarilor la tractiune a diferitelor tipuri de rasini
cu adaos de sarja

4. Interpretarea rezultatelor obtinute

In urma introducerii sarjelor de material in diferite procentaje de
sarja in materialul polimeric, comportamentul epruvetelor supuse
incercarii au un comportament diferit, comparativ cu rezultatele obtinute
in urma incercarilor pe epruvetele fara sarja de material.

Pentru rasina epoxidica IP cu un procentaj de sarja de 10 %
vol. comportamentul este de asemenea unul liniar, similar rasinelor fara
sarja, insa forta la rupere se diminueaza, ajungand doar pana la (Gmax =
977,78N), iar alungirea materialului este de asemenea de valoare mai
mica (ep = 3,11 mm). Acest lucru confirma faptul ca introducerea unei
cantitati de 10 %vol. de sarja duce atat la reducerea fortei la rupere cét
si alungirea specifica fata de matricea IP fara sarja.

Raésinile acrilice KM-U incarcate cu o sarja de material de 10 %
volumic, (aprox 20 % masic) au un comportament diferit fatd de
matricea fara sarja de material. Realizarea Tncercarilor mecanice de
tractiune, arata ca odata cu introducerea unei sarje de material avand
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un procentaj de 10 %, avem o diminuare insemnata a fortei la rupere
(Bmax = 607,5N) dar o mica crestere a alungirii materialului (€rp = 3,72
mm). Acest lucru poate fi explicat prin faptul ca rasina acrilicd KM-U
este prezentd sub formd de pudra, iar introducerea unei sarje de
material care este prezenta tot sub forma de pudra duce la formarea de
aglomerati de material la nivelul microstructurii materialului. Prezenta
acestor aglomerati in interiorul matricei epoxi duce la o reducere
drastica a fortei la rupere.

Pentru justificarea acestor explicatii am prelevat cateva imagini
de pe suprafata materialului cu ajutorul microscopului electric cu baleiaj
care sunt prezentate n figura 4.

Fig. 4 Rata sarjei de caolin de 10 % n rasina acrilica KM-U

in figura prezentatd mai sus se poate observa cum granule de
material de dimensiuni micrometrice se lipesc intre ele, dand nastere
unor formatiuni granulare de dimensiuni insemnate, reducand astfel
rezistenta la tractiune a materialului supus testarii.

5. Concluzii
m Pentru rasinile poliesterice 28, vascozitatea scazutd a

acestora permite introducerea unui procentaj de sarja ridicatd de
material de adaos. Cu toate ca prin introducerea unei sarje de 10 % de
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material Tn interiorul matricei poliesterice am obtinut rezultate net
superioare la tractiune fatd de introducerea unei cantitati de 20 % de
sarja, am ales evidentierea rezultatelor pentru acest procentaj de sarja.
Am insistat asupra acestui aspect, deoarece unul dintre obiectivele
acestei lucrari este si acela de a reduce consumul global de rasina.

m Comportamentul la incercarile mecanice de tractiune al
rasinii incarcate 2S se remarca printr-o reducere destul de mica a fortei
la rupere: (2S — 20 % = 1198,39 N, fatd de 2S — 0 % = 1355,10 N),
comparativ cu o reducere drastica a alungirii materialului (2S — 20 % =
4,35 mm, fata de 2S — 0 % = 14,81 mm).
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