AA
UNESP ¥ UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

“JULIO DE MESQUITA FILHO”
CAMPUS DE GUARATINGUETA

CAMILA HARUMI YOSHIDA

FLEXAO E ANALISE DINAMICO-MECANICA DE COMPOSITOS 5HS E
NCF COM RESINA EPOXI MONOCOMPONENTE PRODUZIDOS POR RTM

Guaratingueta
2012
CAMILA HARUMI YOSHIDA



FLEXAO E ANALISE DINAMICO-MECANICA DE COMPOSITOS 5HS E
NCF COM RESINA EPOXI MONOCOMPONENTE PRODUZIDOS POR RTM

Trabalho de Graduagdo apresentado ao
Conselho de Curso de Graduacao em
Engenharia de Materiais da Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta,
Universidade Estadual Paulista, como parte
dos requisitos para obtencdo do diploma de
Graduagao em Engenharia de Materiais.

Orientador; Marcos Yutaka Shiino
Co-Orientador: Prof. Maria Odila Hilario Cioffi

Guaratingueta
2012



Yoshida, Camila Harumi
Y655f Flexao e analise dindmico-mecanica de compdsitos SHS e NCF com
resina epoxi monocomponente produzidos por RTM / Camila Harumi
Yoshida — Guaratingueta : [s.n], 2012.
56 f. @il
Bibliografia: f. 54-56

Trabalho de Graduacdo em Engenharia de Materiais — Universidade
Estadual Paulista, Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd, 2012.

Orientador: Prof. Dr. Marcos Yutaka Shiino

Coorientadora: Prof* Dr* Maria Odila Hilario Cioffi

1. Materiais compostos 2. Analise térmica L. Titulo

CDU 620.1




unesp %" UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

«JULIO DE MESQUITA FILHO”
CAMPUS DE GUARATINGUETA

FLEXAO E ANALISE DINAMICO-MECANICA DE COMPOSITOS 5HS E
NCF COM RESINA EPOXI MONOCOMPONENTE PRODUZIDOS POR RTM

CAMILA HARUMI YOSHIDA

ESTE TRABALHO DE GRADUACAO FOI JULGADO ADEQUADO COMO
PARTE DO REQUISITO PARA A OBTENCAO DO DIPLOMA DE
“GRADUADO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS”

APROVADO EM SUA FORMA FINAL PELO CONSELHO DE CURSO DE
GRADUACAO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS

Prof. MARCOS VALERIO RIBEIRO
Coordenador

BANCA EXAMINADORA:

MARCOS YUTAKA SHIINO
Orientador/UNESP-FEG

Rooyine, Loro Megan

Prof. Dr. ROGERIO LAGO MAZUR
UNESP-FEG

Prof. Dra. MIDORI YOSHIKAWA PITANGA
UNESP-FEG

Agosto de 2012



DADOS CURRICULARES

CAMILA HARUMI YOSHIDA

NASCIMENTO 22.04.1989 — SAO PAULO / SP

FILIACAO Natalino Tako Yoshida
Marina Tiyoko Yoshida
2008/2012 Curso de Graduagao

Engenharia de Materiais — Universidade Estadual
Paulista Julio de Mesquita Filho — Campus de
Guaratingueta



AGRADECIMENTOS

Em primeiro lugar agradeco meus pais, Natalino e Marina, que sempre me
apoiaram em minhas decisdes e incentivaram meus estudos,

aos meus orientadores Marcos Yutaka Shiino e Prof. Maria Odila Hilario Cioffi,
pela dedicacao e orientacdo, sem os quais este estudo ndo seria possivel,

a PIBIC-CNPq pela oportunidade de desenvolvimento de minha iniciagdo
cientifica, auxiliando financeiramente e incentivando a participacdo em congressos,

ao Grupo de Fadiga e Materiais Aeronduticos, pela infra-estrutura possibilitando
a realizacdo do estudo em questao,

e por ultimo, porém ndo menos importante, aos meus amigos € minha republica,

que me deram todo o suporte como minha segunda familia.



“Nossas duvidas sao traidoras e nos fazem perder o
bem que as vezes poderiamos ganhar

pelo medo de tentar.”

William Shakespeare



YOSHIDA, C. H. Flexao e analise dinimico-mecanica de compoésitos SHS e NCF
com resina epoxi monocomponente produzidos por RTM. 2012. 55 f. Trabalho de
Graduacdo em Engenharia de Materiais — Faculdade de Engenharia do Campus de

Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2012.

RESUMO

Visando estudar a distribui¢do de resina e a homogeneidade de placas compdsitas
processadas via RTM, foi utilizada resina epoxi monocomponente tenacificada
CYCOM 890 em duas diferentes configuracdoes de fibras de carbono de modulo
intermediario (IM): Satin Weave (5HS) e ndo dobravel (NCF). Os parametros de
injecdo foram determinados a partir de analise termogravimétrica (TG), calorimetria
exploratoria diferencial (DSC) e andlises reologicas. Apds o processamento, a
impregnacdo resina/reforco foi estudada com o auxilio do ensaio ndo destrutivo por
ultrassom, andlise termogravimétrica, calorimetria exploratoria diferencial, andlise
dindmico-mecanica (DMA) e o ensaio de flexdo de trés pontos. Desta forma, pode-se
observar uma tensdo interna residual apds o resfriamento em ambos os materiais,
sendo maior no composito formado pelo NCF devido a assimetria das camadas de
fibra, embora seja comprovada uma boa proporg¢do fibra-matriz ao longo das placas a
partir do baixo desvio dos valores de mddulo de elasticidade encontrados. O DMA
possibilitou a visualizac¢do da transi¢do vitrea (T,) e sua associa¢do com a interagdo e
movimentagao inter e intramolecular, permitindo concluir que o compoésito formado
por NCF apresentou menor impregnacdo devido a menor T,, quando comparado ao

composito Satin Weave.

PALAVRAS-CHAVE: RTM, Resina Epoxi, NCF, Satin Weave, Ensaio de Flexao,

Analise térmica, Ultrassom.



YOSHIDA, C. H. Flexural tests and Dynamic Mechanical Analysis in NCF and
SHS with Monolithic Epoxy Resin Composites Manufactured by RTM. 2012. 55 f.
Work Undergraduate Materials Engineering - Faculdade de Engenharia do Campus de

Guaratinguetd, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2012.

ABSTRACT

In order to study resin distribution and homogeneity of composite laminates
manufactured by RTM, it was used CYCOM 890 monolithic toughened epoxy as a
matrix with two different configurations of intermediated modulus (IM) carbon fibers:
Satin Weave (5HS) and non crimp fabric (NCF). The injection parameters were
defined based on Thermo Gravimetric Analysis (TG), Differential Scanning
Calorimetry (DSC) and rheological analysis. After processing the material, the
resin/fiber impregnation was studied using ultrasonic test, Thermo Gravimetric
Analysis, Differential Scanning Calorimetry, Dynamic Mechanical Analysis (DMA)
and flexural tests. Therefore, it was able to observe an internal residual stress during
the cooling process in both laminates, higher in the composite using NCF fabric due to
the lack of symmetry, although a good proportion of fiber/matrix has been verified by
the lower values of flexural modulus deviation. The DMA enabled the visualization of
glass transition and its association with the inter and intra molecular interaction and
movement, in which the NCF composite presented better permeability due to the

lowest temperature of glass transition, when compared to the Satin Weave composite.

KEYWORDS: RTM, Epoxy Resin, NCF, Satin Weave, Flexural tests, Thermal
Analysis, Ultrasound.
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1. INTRODUCAO

Materiais compositos vém sendo amplamente utilizados, desde aplicagdes
aeroespaciais, construgdo civil e até equipamentos esportivos. Esta gama variada se da
devido as excelentes propriedades mecanicas e térmicas, associados a baixa densidade
que estes apresentam. (BAKER; DUTTON; KELLY, 2004; DENG et al, 2012)

As propriedades mecanicas de compdsitos formados por matrizes poliméricas sdao
altamente influenciadas pelos parametros utilizados em seu processamento. Para a
moldagem por transferéncia de resina (RTM), a viscosidade e a pressao de injecao sao
responsaveis pela boa impregnacao da resina no tecido e homogeneizacao pela placa
(GOPAL; ADALI; VERIJENKO, 2000). Caso haja deficiéncia nestes fatores, a
estrutura do material serda comprometida, pois quando aplica-se uma carga no
composito, a matriz ¢ a responsavel pela transferéncia de esfor¢co entre as fibras e
distribuicao uniforme da forga (HAN et al, 2012).

A determinacdo do ciclo de cura também ¢ fundamental, uma vez que a resina
polimérica pode contrair até 6% durante a formagdo de ligacdes cruzadas e possui
elevado coeficiente de expansao térmica, o que gera uma elevada deformacgdo durante
o resfriamento. Em contrapartida, as fibras de carbono sofrem pequena alteragdo com
aquecimento e possuem baixo coeficiente de expansdo térmica. Devido a esta
diferengca de comportamento, surgem tensdes internas residuais no material,
prejudicando o desempenho mecanico do material e podendo gerar microtrincas
internas (GOPAL; ADALI; VERIJENKO, 2000). Este fendmeno ocorre
principalmente em laminados quase isotrépicos com orientacdo [45n/90n/-45n/On]s e
[45/90/-45/0]ns e tecidos tramados assimétricos [0m/90n] (PARK et al, 2012).

Desta forma, este estudo compreende a andlise do processamento de placas
compositas por Moldagem por Transferéncia de Resina (RTM), visando obter um
material homogéneo, com boa adesdo na interface fibra/matriz e que apresente
propriedades mecanicas e térmicas satisfatorias. Para tal, foi comparado o
comportamento térmico e mecanico de placas compositas utilizando dois tipos de
tecidos, ambos com resina epoxi, com temperatura e pressdo de processamento

semelhantes e seus parametros previamente estudados.
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2. DESENVOLVIMENTO

2.1. Revisao de literatura

2.1.1. Compositos

Os compositos sdo materiais formados pela combinacdo de dois ou mais
constituintes com diferentes propriedades e composi¢des, visando obter um material
com caracteristicas superiores em relagdo a cada componente separadamente.
Normalmente sdo constituidos por uma matriz reforcada com fibras, sendo a matriz
responsavel pela transferéncia de esforcos mecanicos e pela integragdo de seus
componentes (NETO; PARDINI, 2006).

As propriedades mecanicas do material composito dependem tanto do tipo de
matriz ¢ de reforgo utilizados quanto da orientagdo das fibras e das fracdes
volumétricas de cada componente. Desta forma, podem ser formados iniimeros tipos
de compdsitos, tornando possivel a producao de um material com propriedades tnicas
que atenda aos requisitos do projeto (NETO; PARDINI, 2006).

A Tabela 1 mostra a comparacdo entre compositos formados por vidro/epoxi,
carbono/epdxi e aramida/epoxi, sendo este tltimo conhecido como Kevlar. Tais dados
podem variar dependendo da orientacdao das fibras, do método de processamento e da
forma em que o refor¢o ¢ utilizado, entre outros. Assim, a Tabela 1 representa apenas
uma comparagdo estimada entre estes materiais, devendo entdo ser realizado um

estudo especifico do material a ser utilizado.
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Tabela 1 - Propriedades dos compdsitos vidro/epoxi, carbono/epdxi e aramida/epdxi
(Callister, 2008).

Propriedades Compobsito
Vidro/Epoxi Carbono/Epoxi Aramida/Epoxi
Densidade Relativa 2,1 1,6 1,4
Médulo de Traciao (GPa)
Longitudinal 45 145 76
Transversal 12 10 5,5

Limite de Resisténcia a
Tracao (MPa)
Longitudinal 1020 1240 1380
Transversal 40 41 30

Deformaciao no Limite de
Resisténcia a Tracao

Longitudinal 2.3 0,9 1,8
Transversal 0.4 0,4 0,5
2.1.2. Matrizes

As matrizes podem ser poliméricas, metalicas ou ceramicas. Estas transferem a
forca para as fibras, as separam para evitar falhas de fibras adjacentes, quando estas
falham, e as protegem do meio em que se encontram. A for¢a de compressdo
longitudinal, a for¢a de tragdo transversal e a for¢a de cisalhamento estao diretamente
relacionadas a matriz (BAKER; DUTTON; KELY, 2004). Normalmente, por se
degradar a uma temperatura muito mais baixa do que a fibra de reforgo, ¢ a matriz que
determina a temperatura maxima de servico (CALLISTER, 2008).

As resinas poliméricas podem ser divididas em dois sub-grupos: as
termorrigidas e as termoplasticas. O primeiro grupo ¢ formado por longas cadeias
moleculares com ligagdes cruzadas, que ndo podem ser recicladas ou remodeladas. Os
polimeros termorrigidos permitem a producdo de compositos a baixa temperatura e
pressdo, ja que passam por um estagio de baixa viscosidade antes de polimerizar
(BAKER; DUTTON; KELY, 2004). Os polimeros termopldsticos possuem maior

tenacidade a fratura, maior resisténcia ao impacto e maior tolerancia a danos, porém
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sdo passiveis de deformacdes plasticas quando submetidos a tensdes (NETO;
PARDINI, 2006).

Uma caracteristica de elevada importancia dos polimeros ¢ a temperatura de
transi¢ao vitrea, Tg, que determina a temperatura maxima de aplicacdo do material,
uma vez que acima desta temperatura as propriedades do polimero sofrem elevada
degradacdo (GOERTZEN; KESSLER, 2007). Geralmente ocorre em uma faixa de
temperatura, e ¢ a regido em que as cadeias poliméricas apresentam maior mobilidade
entre si.

A Tabela 2 mostra as propriedades de alguns tipos de matrizes poliméricas.

Tabela 2 - Propriedades de Polimeros (NETO; PARDINI, 2006) (VICK, Acesso
em 08/06/09) (HEXCEL, Acesso em 16/06/09).

Propriedades Polimeros
Epoéxi Bismaleimida Nylon Polietileno
Massa Especifica (g/cm?) 1,15-1,20 1,22 - 1,35 1,1-1,2 0,90 - 0,97
Resisténcia a Tracao
(MPa) 56 - 83 45 -90 65,7 6,9-16
Moédulo de Elasticidade
(GPa) 2,1-5,5 3,0-4,5 2.4 0,98
Resisténcia a Flexao 132 100 - 150 13000 i
(MPa)
Modulo em Flexio (GPa) 33 3,0-4,5 2,9-3,5 0,49 - 0,98
Defi 40 de Rupt
clormagao e BUpHR - 45.55 1,5-6,0 20 70

()

A matriz epdxi € de origem polimérica, e destaca-se dentre os tipos de matrizes
devido a sua estabilidade quimica, por ser um dos termorrigidos mais inertes e por
possuir boa estabilidade dimensional em servigo. Apresenta alta resisténcia a tracdo e
modulo de elasticidade, de facil processamento e boa resisténcia quimica e térmica
(RUSHING; THOMPSON; CASSIDY, 1994). O composito formado por resina epoxi
apresenta um bom desempenho mecanico devido principalmente a 6tima impregnagao

e aderéncia as fibras (TOLDY; SZOLNOKI; MAROSI, 2011).
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Figura 1 - Ligacdo quimica de uma resina epoxi diglicidil estrutura éter do bisfenol A
DGEBA (NETO; PARDINI, 2006).

A polaridade dos grupos éteres e hidroxilas alifaticas, observado na Figura 1,
proporciona uma alta adesdo, criando forcas de interagdo e minimizando problemas
relativos a interface resina/reforco. Isto faz com que a matriz epoxi seja altamente
utilizada como adesivo e revestimento (RUSHING; THOMPSON; CASSIDY, 1994).

A matriz epoxi ¢ indicada por possuir baixa viscosidade, ideal para
impregnacao de fibras secas pelo processo RTM (TEWFIC; SARHADI, 2000). Neste
trabalho, ¢ utilizado o sistema epoxi monocomponente, ou seja, com a resina

previamente catalisada pelo fabricante.
2.1.3. Reforcos

Os reforgos para compoésitos podem ser encontrados como fibras continuas,
picadas ou em particulas. As fibras apresentam menor nimero de falhas ao reduzirem
seu didmetro, pois quanto mais finos, os materiais tendem a apresentar menor nimero
de defeitos, tornando sua resisténcia muito proxima a resisténcia teodrica do material.
As fibras ndo tém utilidade estrutural se ndo forem aglutinadas por uma matriz
(NETO; PARDINI, 2006).

As fibras de carbono sdao manufaturadas pela pirélise controlada de precursores
organicos, que consiste em seu tratamento térmico, removendo oxigénio, nitrogénio e
hidrogénio, dando origem as fibras de carbono (NETO; PARDINI, 2006).

O precursor mais utilizado para a obtengdo de fibras de carbono ¢ a
poliacrilonitrila (PAN), que consiste em um polimero atatico, linear que contém

grupos nitrila altamente polares atrelados a estrutura principal de carbonos. As fibras
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de carbono sdo materiais transversalmente isotropicos. Outros precursores utilizados
em menor escala sdo o piche e o rayon (NETO; PARDINI, 2006).

Comercialmente sdo encontrados trés tipos de fibras: alto mddulo (HM),
modulo intermediario (IM) e alta resisténcia (HS) (BAKER; DUTTON; KELLY,
2004). Apesar da fibra HM ser muito atrativa, com seu modulo maior que 540GPa, sua
superficie apresenta alta inércia, devido ao alto alinhamento de sua estrutura, gerando
fraca adesdo entre a fibra e matriz epoxi e, portanto, apresentando baixa resisténcia ao
cisalhamento interlaminar (entre 50 MPa e 70 MPa) (GAO; MADER;
ZHANDAROV, 2004).

O crescente uso de fibras de carbono deve-se a obtencdo de componentes com
maior resisténcia mecanica e rigidez especificas (REZENDE; BOTELHO, 2000).
Estas apresentam os maiores modulos especificos e as maiores resisténcias especificas
dentre todos os materiais fibrosos de refor¢os, mesmo a temperaturas elevadas. A
temperatura ambiente, estas fibras ndo sdo afetadas pela umidade ou pela maioria dos
solventes, acidos e bases. No entanto, sua oxidagdo a elevadas temperaturas pode ser
um problema (CALLISTER, 2008).

Para a utilizacdo de fibras em compositos, estas sdo predominantemente
arranjadas sob a forma de tecidos, as quais recebem uma pré-impregnacao geralmente
de resina epoxi, formando os pré-impregnados (prepregs) (ASM INTERNATIONAL,
1995). Quando curados a alta temperatura e pressao, sdo atingidas excelentes
propriedades estruturais (HEXCEL, Acesso em 02/03/09). Contudo, na maioria das
aplicacdes, o uso de prepregs implica em altos custos e limitagdes quanto a
complexidade geométrica de alguns artefatos, tornando sua utilizagdo limitada quando
comparada a utiliza¢do de tecidos secos, adequados para o processo RTM (RUDD et

al, 1999).
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Figura 2 - Exemplo de tecido Satin Weave SHS

Neste projeto serdo utilizados os tecidos Non Crimp Fabric (NCF), conforme
Figura 3, e o Satin weave SHS (Figura 2). O NCF apresenta duas ou mais camadas de
fibras unidirecionais de carbono, unidas umas as outras por linhas de diferentes
materiais. A orientacdo das camadas pode variar podendo-se produzir até um tecido
multiaxial. A vantagem ¢ que ndo ocorrem dobramentos de feixes de fibras, como nos
tecidos entrelagados normais, se as camadas de tecido estiverem unidas. As fibras
eretas proporcionam melhores propriedades, como maiores resisténcias a tracdo,

flexao, fadiga e ao impacto (TSANZALIS et al, 2007).

Chopped Strand Mat

-45% Direction

Figura 3 - Exemplo de tecido NCF (HEXCEL, Acesso em 02/03/09).
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2.1.4. Processo RTM

O processo RTM foi efetivamente utilizado no inicio da década de 70. Este
nome se da devido a transferéncia da resina localizada no vaso de injecao adjacente a
camara do molde (NETO; PARDINI, 2006).

O RTM permite a fabricacdo de pecas em larga escala e de elevada
complexidade, podendo possuir grande espessura e tamanho; porém, o tamanho da
peca produzida depende do tamanho do molde utilizado. Para a fabricacdo de
compositos formados por matrizes poliméricas, este processo proporciona um custo
relativo significativamente menor, ja que ndo necessita de elevadas pressdes de
moldagem e as temperaturas de processo estdo abaixo de 300°C. Por possuir molde
fechado, ndo ha a liberag¢do de volateis e, portanto, protege o operador de absor¢ao de
gases toxicos (NETO; PARDINI, 2006). Desta forma, o processo RTM torna-se muito
interessante para a producao do compdsito em questao.

Para realizacdo do processo, o refor¢o seco ou a preforma sao dispostos no
molde, com geometria e orientagdo definidos, como mostrado na Figura 4. Apds o
fechamento do mesmo, a resina polimérica de baixa viscosidade ¢ injetada por meio de
uma ou mais valvulas dispostas na cAmara do molde, sob baixa pressdo, para que nao
haja movimentacdo do reforgo. Durante o tempo de infiltracdo, a resina flui pelo
refor¢o uniformemente, e o ar ¢é retirado por valvulas localizadas em regides opostas a
injecdo. Ha entdo o aquecimento do molde, tornando possivel o processo de cura da

amostra ¢ sua remog¢ao do molde (NETO; PARDINI, 2006).
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Figura 4 - Esquema ilustrativo do equipamento de RTM
(PLASTECH, Acesso em 22/05/09).

As pecas produzidas pelo método RTM possuem bom acabamento em ambas as
faces, uma vez que os moldes sdo rigidos tanto na superficie superior quanto inferior
(NETO; PARDINI, 2006).

O pré-aquecimento da resina, o tempo de injecdo e a temperatura de moldagem
sdo definidos a partir de estudos da resina utilizada. Caso a temperatura seja muito
alta, a resina se solidificard antes do preenchimento do molde; caso seja muito baixa, a
viscosidade da resina impedird seu fluxo pelo reforco (BAKER; DUTTON; KELLY,
2004).

2.1.5. Inspecao por Ultrassom

A 1inspecdo por ultrassom foi introduzida na industria em 1945, impulsionada
pela necessidade de garantir a qualidade do material produzido (ANDREUCCI, 2008).

Qualquer que seja o processo de manufatura do compdsito, sempre haverd o
risco de ocorrerem falhas e descontinuidades no material. Tais fatores influenciam nas
propriedades mecanicas, podendo causar falhas no produto. Desta forma, ¢ necessario
que sejam feitos testes ndo-destrutivos para detectar defeitos estruturais antes do uso
do material produzido. O ultrassom consiste na propaga¢do e medicao de pulsos

sonoros através do material (BAKER; DUTTON; KELLY, 2004).
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Figura 5 - Esquema de ultrassom por imersao em agua (ANDREUCCI, 2008).

O pulso ultrassonico ¢ emitido a partir de um transdutor encontrado acima do
material imerso em agua, como pode ser visualizado na Figura 5. O pulso ¢ refletido
na superficie e retorna a0 mesmo transdutor, que neste caso age como receptor dos
sinais ultrassonicos (Pulso-eco). A agua atua como agente acoplante, ¢ providencia
uma transmissdo e recep¢ao mais eficiente do pulso (BAKER; DUTTON; KELLY,
2004). Os pulsos recebidos sao convertidos em sinais eletronicos e transmitidos para o
programa no computador, que apresenta uma imagem da varredura do material
(ANDREUCCI, 2008).

A diferenca de intensidade entre as ondas emitidas e as ondas recebidas permite
a deteccao de falhas e defeitos estruturais do material, j4 que estes causam uma
reflexdo ou dispersdo das ondas ultrassonicas incidentes (BAKER; DUTTON;
KELLY, 2004).

Os resultados foram obtidos pelos métodos A-Scan e C-Scan. O A-Scan mostra
um grafico de atenuacdo por tempo, indicando a reflexdo do som nas interfaces,
dependente da velocidade de propagacdo da onda no material. O C-Scan mostra o
mapeamento do material em cores, conforme escala ilustrada na Figura 6, sendo 0% o
local que apresenta baixa densidade ou alta atenuacdo, decorrente da deficiéncia de
preenchimento, ¢ 100% representa uma baixa atenuac¢do, onde o eco retorna ao
transdutor sem perdas. O software permite que sejam obtidas informagdes de

profundidade e amplitude, entre outras (ANDREUCCI, 2008).
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Figura 6 - Escala de cores do método C-scan.

O ultrassom ¢ um método muito vantajoso, ja que possui alta sensibilidade na
deteccdo de pequenas descontinuidades internas, dispensa processos intermediarios,
agilizando a inspe¢do, e mostra com precisdo a localizagdo, o tamanho e a
profundidade da falha, o que ndo ocorre, por exemplo, em uma andlise radiografica

(ANDREUCCI, 2008).

2.1.6. Analise Térmica

A andlise térmica consiste em um grupo de técnicas a que uma substincia ou
seus produtos de reagcdo sdo submetidos para determinar suas propriedades fisicas.
Estas técnicas sdo realizadas a partir de uma programacgao controlada da temperatura e
sob uma atmosfera especificada (CANEVAROLO, 2003).

Para que seja considerada termoanalitica, a analise térmica deve medir uma
propriedade fisica, sendo expressa direta ou indiretamente em func¢ao da temperatura,
sob um programa controlado de temperatura (CANEVAROLO, 2003).

A andlise térmica ¢ muito vantajosa, uma vez que necessita apenas de uma
pequena por¢cdo da amostra para realizacdo de ensaios e obtengdo, em um uUnico
grafico, resultados de diferentes analises. E possivel aplicar a anélise térmica em
materiais de diversas areas, como alimenticia, petroquimica e polimeros, entre outras.
Apesar destas vantagens, a andlise térmica ¢ uma técnica destrutiva e apresenta um
elevado custo de obtengio dos equipamentos (MOTHE, 2002).

Os tipos de analises térmicas se diferenciam, de modo geral, pelo tipo de
transdutor utilizado, sendo este responsavel pela conversao de propriedades fisicas
avaliadas em sinais elétricos. O equipamento de analise ¢ constituido por um forno
(célula de medida) em que a amostra ¢ aquecida ou resfriada, um transdutor, que pode
variar dependendo da propriedade que se quer obter, uma unidade controladora, que

recebe os dados da célula de medida e transfere as informagdes necessdrias para
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submeter a operacdo sob o0s parametros previamente estabelecidos, ¢ um
microcomputador, que controla a operacao, a aquisicao, a analise de dados e o registro
da curva termoanalitica gerada (CANEVAROLO, 2003).

Existem dois tipos de abordagem na analise térmica: a tradicional, em que o
controlador pré define a temperatura e/ou o tempo e a propriedade a ser medida €
registrada em fun¢do da temperatura/tempo, e a ‘taxa controlada’ (CRTA - control
rate thermal analysis), em que a propriedade a ser medida ¢ pré determinada e,
dependendo da informac¢do que o sensor indicar, a poténcia do forno ¢ alterada, a fim
de ajustar a temperatura da amostra (MOTHE, 2002).

Entre os tipos de analises térmicas utilizadas destacam-se a Termogravimetria
(TG), a Analise Térmica Diferencial (DTA), a Calorimetria Exploratdria Diferencial

(DSC) e a Andlise Dinamico-Mecanica (DMA).

2.1.6.1. Termogravimetria (TG)

A termogravimetria € um processo termoanalitico continuo que mede a variagao
da massa (perda ou ganho) de um material em fun¢do da temperatura e/ou tempo
(MOTHE, 2002). A partir dela podem-se determinar as alteragdes que a temperatura
ocasiona na massa do material, definindo quando sua composi¢do quimica ¢ fixa,
definida e constante e quando comeg¢a a se decompor, desidratar, oxidar, etc
(CANEVAROLO, 2003).

Usualmente sdo realizados trés tipos de TGs: a isotérmica, a quasi-isotérmica e
a dinamica. Na primeira, a temperatura ¢ mantida constante, ¢ a massa ¢ medida de
acordo com o tempo. Na segunda, a temperatura ¢ aumentada linearmente até que
ocorra uma variagdo na massa. Quando isso ocorre, a temperatura permanece
constante até que a massa estabilize em um valor. Na terceira, mais utilizada, a
temperatura ¢ modificada linearmente durante toda a andlise (CANEVAROLO, 2003).

Na andlise termogravimétrica, o instrumento utilizado como transdutor ¢ a

termobalanga, e o esquema de funcionamento estéd representado na Figura 7.
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Figura 7 - Esquema ilustrativo de um equipamento para analise termogravimétrica
(CIELEC, Acesso em 06/06/2009).

Em polimeros, a termogravimetria ¢ muito utilizada para caracterizar o perfil de
degradacao, ja que em elevadas temperaturas a composicao quimica pode ser alterada,
provocando mudangas nas propriedades fisicas do material. Assim, sob variagdo de
temperatura, a curva de degradacdo demonstra o perfil da resisténcia (estabilidade
térmica) do material (MOTHE, 2002).

A estabilidade térmica de uma substancia consiste na capacidade de manter suas
propriedades o mais proéximo possivel das iniciais, sob influéncia térmica e nas
condi¢des ambientais impostas (MOTHE, 2002).

Em uma curva termogravimétrica, a perda da massa ¢ caracterizada a partir da
temperatura inicial de decomposicao (Ti) e da temperatura final de decomposigao (Tf).
As curvas com menor intervalo entre inicio Ti e Tf representam materiais mais
estaveis a decomposi¢do térmica (MOTHE, 2002).

Por tratar-se de uma técnica experimental, a termogravimetria esta sujeita a
margens de erros ocasionados pela influéncia de fatores instrumentais e pelas
caracteristicas da amostra a ser analisada. Isto ocorre principalmente devido a natureza
dinamica da variacdo da temperatura na amostra (CANEVAROLO, 2003; MOTHE,
2002).
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2.1.6.2. Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

Derivada da andlise térmica diferencial (DTA), a analise de calorimetria
exploratoria diferencial mede a diferenga de energia necessaria a substancia e a um
material de referéncia (este inerte termicamente), sob uma variagdo controlada de
temperatura, de modo a manter ambos os materiais em condi¢des isotérmicas
(MOTHE, 2002).

A partir deste processo € possivel obter informagdes qualitativas e quantitativas
sobre mudangas quimicas e fisicas que envolvem processos endotérmicos, exotérmicos
ou mudangas na capacidade calorifica, tais como: transi¢do vitrea, temperatura e
tempo de cristaliza¢ao, ponto de fusdo, calor especifico, oxidagdo, pureza, estabilidade
térmica, ponto de ebulicdo, grau de cinética de cura e cinética de reacdo, entre outros
(MOTHE, 2002).

As vantagens do DSC incluem o rapido tempo de anélise, sendo este em torno
de 30 minutos, o facil preparo da amostra, que pode ser tanto sélida quanto liquida, a
ampla faixa de temperatura que pode ser empregada na andlise e a obtengdo de
medidas quantitativas. Porém, como todos os métodos, o DSC também possui
desvantagens, tais como a dificuldade na interpretacdo de certas transi¢des, reducdo da
estabilidade quando a linha da base esta inclinada ou curva e diminuicao da resolugao
ao aumentar as razdes de aquecimento para aumentar a estabilidade (MOTHE, 2002).

Assim como a termogravimetria, existem fatores instrumentais e da
caracteristica da amostra que influenciam nos resultados obtidos. O DSC pode ser
dividido em dois grandes grupos: o DSC de fluxo de calor ¢ o DSC de compensacao

de poténcia.

2.1.6.2.1. DSC de fluxo de calor

Neste tipo de DSC, a amostra e o material de referéncia sdo aquecidos por uma
unica fonte de calor, dentro de capsulas idénticas sobre um disco termoelétrico. Este
disco transfere o calor para ambas as capsulas, controlados por termopares conectados

ao mesmo (CANEVAROLO, 2003).
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Assim como o DTA, este tipo de analise mede a diferenca de temperatura (AT)
entre a amostra e a referéncia, uma vez que AT ¢ proporcional as variagdes entalpicas,
a capacidade calorifica e a resisténcia térmica total ao fluxo de calor

(CANEVAROLO, 2003).

2.1.6.2.2. DSC de compensacéo de poténcia

Este tipo de DSC analisa a energia envolvida nas transformagdes ocasionadas
devido a variagdo da temperatura. Quando uma amostra sofre uma alteragdo entélpica,
sua temperatura ¢ diretamente influenciada. Neste tipo de DSC, a amostra e a
referéncia termicamente inerte encontram-se em fornos separados e idénticos, ligados
a termopares que detectam a temperatura de cada material. Desta forma, para manter a
isotermia entre a amostra ¢ a referéncia, os termopares, ao detectarem a diferenca de
temperatura, enviam sinais para que o equipamento altere a poténcia de um dos fornos.
A diferenca entre o calor fornecido a amostra e a referéncia € registrada em fun¢ao da

temperatura ou do tempo (CANEVAROLO, 2003).

2.1.6.3. Analise Dinamico-Mecanica (DMA)

Neste método termoanalitico, o material ¢ submetido a carregamentos
dindmicos sob um programa controlado de temperatura. Ao se aplicar uma carga em
um material que ndo tem comportamento puramente elastico, a resposta medida pelo
sensor apresenta uma defasagem, e ¢ a partir deste dado que obtém-se as informagdes
de viscoelasticidade (GOERTZEN; KESSLER, 2007; MOTHE, 2002).

Em polimeros, determina a mobilidade dos segmentos de cadeia, tais como
temperatura de transi¢do vitrea, caracterizacdo de ligacdes cruzadas, comportamento
de endurecimento e amolecimento e também transicdes de segunda ordem em geral
(ALVAREZ; VALDEZ; VAZQUEZ, 2003; RODRIGUES; MARCHETTO, 2010).

As propriedades viscoeldsticas sdo diretamente afetadas pela taxa de
aquecimento, tamanho da amostra analisada, adesdo fibra/matriz, homogeneidade do

material e alinhamento de fibras. Para uma andlise com menor propensdo a erros,
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recomenda-se criar o menor gradiente de temperatura possivel, utilizando entdo uma
baixa taxa de aquecimento, uma amostra de tamanho reduzido e um material que
apresente boa adesdo e homogeneidade. Altas taxas de aquecimento ocasionam um
aumento na temperatura de transi¢cdo vitrea, pois impedem a relaxagdo das cadeias
poliméricas e podem ocultar pequenas alteragdes que ocorrem no material
(ALVAREZ; VALDEZ; VAZQUEZ, 2003).

Para identificar a temperatura de transi¢do vitrea de matrizes poliméricas
termorrigidas com grande quantidade de ligagcdes cruzadas, ou mesmo alta fragdo
volumétrica em fibras, este método ¢ o mais indicado, por apresentar maior
sensibilidade de deteccdo quando comparado ao DSC (GOERTZEN; KESSLER,
2007).

A analise pode ser realizada utilizando diferentes formas de carregamento, tais
como flexdo, tor¢ao, cisalhamento, tragdo e compressao, como mostra a Figura 8. A
escolha do tipo de ensaio depende do material a ser analisado, sendo que para
compositos, que possuem rigidez relativamente elevada, ¢ comumente utilizada a
flexdo, por ndo adicionar tensdes que podem influenciar nos resultados e por induzir

deformacodes neste tipo de material (GOERTZEN; KESSLER, 2007).

j @ @

Flexio Engastado Compressio

- Amostra

H  Suporte

Cisalhamento

Figura 8 - Tipos de carga aplicada para anélise dindmico-mecéanica (ANASYS, acesso
em 01/08/2012).
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Os dados obtidos na anélise sdo enviados a um software, que converte os sinais
em graficos, que ilustram o modulo de armazenamento (E’), modulo de perda (E’’) e a
razao entre os mesmos, denominada tan o, em funcdo da temperatura. O modulo de
armazenamento E’ ¢ proporcional a energia absorvida por ciclo e o modulo de perda
E’’ representa o comportamento viscoso do material, no qual ha perda de energia

(GOERTZEN; KESSLER, 2007).

2.1.7. Ensaio de Flexao

O ensaio de flexdo mais comum consiste em um sistema de trés pontos, em que
o corpo de prova (uma barra retangular ou cilindrica do material a ser analisado) ¢
ajustado em dois apoios fixos, e entre eles um terceiro apoio exerce uma forga

transversal ao corpo de prova (Figura 9) (CANEVAROLO, 2003).

F Ensaio de dobramento estendido
para ensaio de flexao

Formas de
Secgoes Transversais

Fma'x

_Distribuicao de Tensdes
na ruptura

Figura 9 - Representagdo esquematica do dispositivo de ensaio de flexdo em trés
pontos (CIMM, Acessado em 19/06/2009).

Na Figura 9, pode-se assumir que a parte superior do corpo de prova esta
submetida a uma for¢a de compressao, enquanto a parte inferior a uma forg¢a de tensao.
A linha neutra esta localizada no centro de gravidade da se¢do transversal, e ndo sofre
alteracdo durante a flexdo. A distancia entre esta linha neutra e a fibra é proporcional a

tensao exercida sobre ela (GARCIA, 2000).
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A partir do ensaio de flexdo € possivel determinar o modulo de elasticidade a
flexdo, médulo de resiliéncia ¢ o modulo de tenacidade do material analisado
(GARCIA, 2000).

E geralmente utilizado em polimeros rigidos e semi-rigidos, até que ocorra a
ruptura na superficie oposta ao carregamento ou até que uma deforma¢do maxima de
5% seja alcangada. Para materiais que ndo fraturam até a deformag¢do maxima, nao ¢
possivel determinar sua resisténcia a flexdo e recomenda-se o uso do método de quatro
pontos (CANEVAROLO, 2003; ASTM D790).

Para compositos com elevada resisténcia, a razao entre a distancia dos apoios €
a profundidade do corpo de prova deve ser definida de modo que a fratura ocorra na
superficie oposta ao carregamento e devido somente ao momento de flexdo causada
pela forca aplicada (CANEVAROLO, 2003).

Tais resultados dependem da temperatura, da velocidade em que a carga ¢
aplicada, dos defeitos superficiais, das caracteristicas microscopicas e principalmente

da geometria da se¢do transversal do material (GARCIA, 2000).
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Molde

O molde, como mostra a Figura 10, foi projetado pelo Grupo de Pesquisa de
Fadiga e Materiais Aeronduticos, com o auxilio Departamento de Materiais e
Tecnologia (DMT) e Departamento de Energia, da UNESP — FEG. Este ¢ constituido
por trés camadas, parafusadas entre si, formando as partes superior e inferior do
molde. Entre cada parte do molde, hd um alojamento para acomodac¢dao de O-ring
proprio para a vedagdo do molde. O tecido € posicionado entre as duas partes que,
apos encaixadas, sdo cuidadosamente parafusadas de modo a compactar o material em
seu interior e impedir vazamentos.

Duas resisténcias, ligadas a termopares e um controlador, foram dispostas nas
superficies superior e inferior do molde, de forma que foi possivel manter uma
temperatura determinada para cada etapa do processamento, garantindo a temperatura
para uma viscosidade ideal da resina durante a injecdo e uma temperatura para o

processo de cura.

Figura 10 - Molde para o compdsito processado via RTM

3.2. Moldagem por Transferéncia de Resina (RTM)

O processamento do composito foi realizado via RTM (Figura 11), pelo
equipamento adquirido através do projeto FAPESP 2006/02121-6, modelo Radius

2100cc RTM injector. Visando obter o melhor conjunto reforgo/matriz, foram
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processados laminados planos de compositos para otimizacdo do processo e

caracterizagdao dos materiais.

Figura 11 - Equipamento RTM
3.3. Matriz

Neste projeto, foi utilizada a resina epoxi monocomponente CYCOM 8§90
RTM, fornecida pela ELEB/EMBRAER, caracterizada utilizando as técnicas de DSC,

TG e o estudo de viscosidade.

3.3.1. Analise Térmica

Para o DSC, foi utilizada primeiramente uma amostra nao curada, com
temperatura inicial de 80°C e uma taxa de aquecimento de 3 °C/min, até que fosse
atingida a temperatura de 285°C. Uma segunda curva foi feita apds a cura, com
temperatura inicial de 80°C e uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, até ser alcancada
a temperatura de 285°C. Em ambas foi utilizado um porta-amostra de aluminio, e o

ensaio foi realizado em uma atmosfera de nitrogénio, com fluxo de 50 ml/min.

A andlise termogravimétrica foi realizada a partir de uma pequena quantidade
de resina j& curada, para possibilitar a visualizagdo da temperatura de degradagdo do
polimero. Para tal, foi utilizada uma atmosfera de nitrogénio, com fluxo de 100 ml/min

e um porta-amostra de platina.
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O estudo de viscosidade da resina epdxi foi realizado utilizando trés isotermas,
a 80°C, 100°C e 120°C, temperaturas escolhidas a partir do resultado da calorimetria
exploratoria diferencial, que possibilitou a visualizagdo da temperatura limite de
injecdo da resina antes que a cura ocorresse. O tempo de analise foi de cerca de 50

minutos para cada isoterma.

3.4. Reforco

Foram utilizados dois tipos de reforcos de carbono, ambos fornecidos pela
ELEB/EMBRAER, sendo estes o tecido Satin Weave SHS e a preforma NCF. Para o
processamento do tecido Satin Weave foi utilizada uma fracdo volumétrica de fibras
de 52,43%, disposta em 10 camadas, sendo 5 com o urdume com a face para baixo e as
outras 5 com a face para cima, de modo que o material apresentasse simetria.

O NCF foi processado com orientacdo [(0°/45°/90°/-45°),/90°/-45°/0°/45°/(-
45°/90°/45°/0°),]1, totalizando 5 camadas, com fragao volumétrica de fibras de 54,31%.

3.5. Processamento

Primeiramente foram processados os compdsitos utilizando a preforma NCF,
sendo o molde e a resina pré-aquecidos a 80°C, para possibilitar a baixa viscosidade da
resina durante a impregnacdo. A resina foi entdo despejada no compartimento de
inje¢do do equipamento RTM e os tecidos, j& na direcdo e camadas determinadas,
prensados no interior do molde devidamente vedado. Realizou-se entdo a impregnagao
com uma pressao aproximada de 6 bar, até que a resina comegasse a aparecer no canal
de saida do molde. Apos o fechamento de todas as valvulas de entrada e saida de
resina, programou-se no controlador, ligado aos termopares, uma temperatura de 180°
por 120 minutos, de forma que ocorresse a cura do material. Foi calculado um volume
excedente de 200 cm’ de resina, correspondente & perda nas jungdes e ligamentos entre
os componentes do equipamento RTM.

Ao se perceber falhas nas primeiras placas processadas, alguns parametros, tais

como pressao de injecdo e temperatura de impregnacdo, foram alterados, de modo a
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corrigir possiveis erros causados por tais fatores. Apds utilizar uma temperatura de
pré-aquecimento de 100°C e uma pressao mais baixa, foi possivel produzir placas
visualmente homogéneas e com superficies bem acabadas, sendo entdo analisadas por
ultrassom e ensaios mecanicos.

Com os parametros ja corrigidos anteriormente, foi realizado entdo o
processamento do compdsito utilizando o tecido Satin Weave, sendo também
analisado por ultrassom e ensaios mecanicos, possibilitando a comparacao dos dois

compositos processados.

3.6. Analise Térmica do compdsito

ApoOs processado o composito, pequenas amostras desta placa foram utilizadas
para realizacdo da andlise termogravimétrica (TG) e a andlise dinamico-mecanica
(DMA). Para a TG, foi utilizado um fluxo de nitrogénio de 100 ml/min em um porta-
amostras de platina. Para o DMA, foram realizadas quatro andlises em flexdo,
utilizando as frequéncias de 1 Hz, 5 Hz, 10 Hz e 50 Hz, para cada tipo de compdsito
processado. As amostras, com dimensodes de 20,0 mm x 10,0 mm x 3,0 mm, foram
submetidas a uma taxa de aquecimento de 3 °C/min, sob atmosfera de nitrogénio com
fluxo de 100 ml/min. Os dados foram obtidos pelo software ligado ao equipamento,

permitindo visualizar os graficos para cada andlise.

3.7. Inspecao por Ultrassom

Para esta analise foi utilizado o equipamento MUIS32 da MATEC (Figura 12),
obtido pelo projeto FAPESP 02121-6, método pulso-eco realizado com o material
imerso em agua, que proporciona melhor transmissao de pulsos ultrassonicos. Para os
compositos processados com tecido NCF foi utilizado um transdutor plano de 10
MHz, e para o Satin Weave foram utilizados transdutores tanto de 2,25 MHz quanto

10 MHz. Os dados coletados pelo equipamento foram simultaneamente transferidos
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para o software I-view, desenvolvido pela MATEC, e assim foram obtidos os mapas

A-Scan e C-Scan do material em diferentes amplitudes de onda recebida.

Figura 12 - Equipamento de ultrassom por imersao em agua.

3.8. Flexao

O ensaio de flexdo foi realizado segundo a norma ASTM D790, sendo utilizado
o equipamento INSTRON 8801 (Figura 13) do Laboratorio de Propriedades
Mecanicas do DMT/FEG/UNESP, obtido através do projeto FAPESP 99/06549-5. Por
se tratar de um material fragil, foi utilizado o método de trés pontos para a analise do

composito.

Figura 13 - Ensaio de flexdo do composito processado.
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Foram escolhidas duas placas com boa impregnacdo, uma de cada tipo de
refor¢o, sendo entdo retirados 8 corpos de prova de cada uma delas, como mostra a
Figura 14. Para o ensaio, foi aplicada uma velocidade de 1,3 mm/min até que
ocorresse a ruptura do material, sendo anotado o limite de resisténcia a flexdo e o
modulo de elasticidade para cada corpo de prova. O fluxo de inje¢do da resina iniciou-
se na parte superior da Figura 13 a) e b), como mostra a seta, tendo sua saida pela

regido inferior da placa.

a)
Figura 14 - Localizacao da retirada dos corpos de prova para ensaio de flexao do
laminado a)NCF e b)Satin Weave.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Matriz

4.1.1. Analise Térmica

A analise de DSC antes da cura da resina epdxi apresentou a seguinte curva,

como mostrado na Figura 15:
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Figura 15 - Calorimetria Exploratoria Diferencial da resina epoxi antes da cura.

A partir deste grafico, pode-se determinar o inicio do processo de cura a
191,83°C e seu término em cerca de 266°C. A cura se deu de forma completa, como

pode ser observado a partir da Figura 15, devido a auséncia de picos exotérmicos, que

mostrariam residuos de material ndo polimerizado.
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Figura 16 - Calorimetria Exploratéria Diferencial da resina epdxi apds a cura.

Na Figura 16 ¢ possivel ainda visualizar a ocorréncia da transi¢do vitrea da
resina, que se dd a uma temperatura de aproximadamente 176°C. Esta ¢ definida como
a transi¢do entre um estado desordenado rigido e um estado desordenado com maior
mobilidade entre as cadeias poliméricas. Esta temperatura ¢ melhor determinada pelo
método de DMA, que apresenta maior sensibilidade na detec¢do de transformagdes
termodinamicas.

A andlise termogravimétrica de uma amostra de resina j& curada resultou na

Figura 17, mostrada abaixo:
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Figura 17 - Anélise termogravimétrica da resina CY COM.
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Pelo grafico, pode-se identificar o inicio da degradacdo a 300°C, com maior

queda de massa a 366,08°C e total degradacdo da resina a 741,96°C. Percebe-se que

como antes da degradagao nao ha alteragdes de massa, a cura ocorreu completamente e

nao houve desprendimento de volateis.

4.1.2. Estudo da Viscosidade

O estudo de viscosidade da resina epdxi monocomponente resultou nas curvas

apresentadas na figural 8.
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Figura 18 - Viscosidade da resina CYCOM em diferentes temperaturas.

Com os resultados obtidos, observou-se a baixa viscosidade da resina,
caracteristica essencial para o RTM. Notou-se também a estabilidade da viscosidade
em tais temperaturas, permitindo um intervalo de tempo suficiente para o ciclo de
injecdo. A partir deste estudo foi possivel escolher uma temperatura ideal de injegao,
para que a resina ndo apresentasse viscosidade excessiva, dificultando a impregnacao,
e nem muito baixa, de forma a garantir um fluxo de resina com resisténcia ideal para

aderir 4 matriz.

4.2. Composito Processado

4.2.1. Analise Termogravimétrica

Analisando o composito processado utilizando o NCF como reforgo, foi

possivel obter a Figura 19, correspondente aos resultados da andlise

termogravimétrica:
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Figura 19 - Termogravimetria do compdsito utilizando a preforma NCF.

No grafico apresentado anteriormente, pode-se determinar a temperatura de
inicio de degradacdo em torno de 300°C, sendo que a partir desta a perda de massa
ocorre de forma brusca até cerca de 475°C, limitando entdo o uso deste compdsito até

uma temperatura abaixo da de degradagao.
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Figura 20 - Termogravimetria do composito utilizando o tecido Satin Weave.
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A partir da Figura 20 mostrada acima, pode-se determinar o inicio da
degradacdo do composito utilizando o tecido satin weave a uma temperatura de
aproximadamente 300°C, semelhante ao formado a partir da preforma NCF. Também ¢
possivel visualizar uma variagdo na inclinagdo da curva em torno de 410°C, indicando
uma maior dificuldade de degradagdo em certas partes da resina. Isto ocorreu devido a
uma possivel melhora na interacao refor¢o/matriz deste tecido do que na preforma, ja
que sua impregnacdo ocorreu de forma mais homogénea comparada ao NCF, que ¢
composto por tecidos costurados e de menor permeabilidade quando comparado a um
empilhamento de tecidos simples.

Pode-se associar a perda de massa diretamente com a matriz, uma vez que a
degradacdo das fibras de carbono, tanto no NCF quanto no Satin Weave, ocorre em

temperaturas mais elevadas que a resina polimérica (CANEVAROLO, 2003).

4.2.2. Analise Dinamico Mecanica

Para a andlise dindmico-mecénica, foram obtidos dois graficos, o primeiro
referente ao NCF/epoxi, (Figura 21), e o segundo ao Satin Weave/epoxi, (Figura 22).
A frequéncia de 50 Hz foi escolhida por apresentar maiores detalhes sobre o
comportamento do composito durante o aquecimento. Quanto maior a frequéncia,
maior sera a temperatura do pico tan o, devido as relagdes fundamentais entre
temperatura e mudancas conformacionais de cadeia (GOERTZEN; KESSLER, 2007).

Nas Figuras 21 e 22 a curva verde representa o0 modulo de armazenamento do
composito (E’) e a vermelha ao mddulo de perda do mesmo (E’’), sendo que a razdo
entre E>” ¢ E’ ¢ denominada tangente de perda (tan J), representada pela curva em

azul. (CANEVAROLO, 2003; COSTA et al, 2003) .
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Para a determinagdo da temperatura de transi¢ao vitrea, pode ser utilizado tanto
o pico de E’’ quanto o tan d, como mostra a literatura. Segundo Akay (AKAY, 1993),
a definicdo da Tg a partir de E’> ¢ mais consistente, pois mostra precisamente a

temperatura em que a rigidez (E’) sofre uma maior deterioragao.
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Figura 21 - Grafico do ensaio dindmico-mecanico do composito NCF/Epoxi, com

freqliéncia de 50 Hz.

Em contrapartida, Goertzen e Kessler (GOERTZEN; KESSLER, 2007)
afirmam que a Tg deve ser analisada a partir de tan 0, por apresentar maior coeficiente
de correlacdo e menor desvio padrao quando submetido ao aquecimento. Neste estudo
serd utilizada a andlise a partir do E’’, como ¢ sugerida pela ASTM D 4065
(ALVAREZ; VALDEZ; VAZQUEZ, 2003).

No modulo real, a temperatura na qual ocorrem os picos de E’’ e tan &
coincidem, porém na pratica percebe-se que ha uma diferengca entre as mesmas.
Experimentalmente obtém-se uma temperatura no pico de E’> menor que a

temperatura no tan o tratando-se, respectivamente, do meio e final da regido de
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transi¢ao. O intervalo entre os picos varia de acordo com a orientagao das fibras, que
definem o comportamento da carga aplicada (AKAY,1993).
Na Figura 21 nota-se que a maior deterioragdo da rigidez do composito formado

pelo NCF ocorre a 182,6°C, com final de transi¢ao vitrea a 193,6°C.
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Figura 22 - Gréfico do ensaio dindmico-mecanico do composito Satin
Weave/Epoxi, com freqiiéncia de SOHz.

Para o composito formado pelo tecido Satin Weave, a partir do grafico da
Figura 22, pdde-se perceber que ha um declive no mddulo de perda do composito a
uma temperatura aproximada de 75°C. Este fendmeno corresponde a transi¢do beta (J3),
que se refere a relaxacdo de segmentos de cadeia e grupos laterais na fase amorfa. A
partir deste grafico pode-se determinar também a temperatura média da transi¢do
vitrea da resina polimérica, que ocorre a 203,2°C, vista a partir do maximo pico do
modulo de perda, e o fim da transi¢do a 209° C (CANEVAROLO, 2003; COSTA et al,
2003).
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A Tg do composito processado deve ser semelhante a Tg da matriz, uma vez
que as fibras ndo possuem estado viscoso. Conforme analise DSC realizada na resina
pura, a temperatura encontrada foi de 176°C, diferindo 6,6°C do valor encontrado para
o NCF/epoéxi e 27,2°C do Satin Weave/epoxi, utilizando o DMA. Além da diferenga
entre os tipos de andlise utilizados, em que o DMA apresenta uma maior precisdo na
curva, ha o fato de que ao permear entre as camadas de fibras, a resina se torna menos
acessivel ao calor do forno.

Assim, ao se comparar as curvas obtidas através do DMA para os compositos
processados, percebe-se que a temperatura de transicao vitrea do composito formado
pelo NCF € menor que a encontrada no material formado pelo Satin Weave. Como a
resina utilizada para ambos ¢ a mesma, a menor Ty ¢ diretamente relacionado as
interacoes € movimentacdes inter e intramoleculares, influenciadas pela difusdo de
calor no material e a quantidade de camadas, indicando que tais intera¢des sdo maiores
no material processado utilizando o NCF (COSTA et al, 2003).

Para ambos os graficos, pode-se dizer que a cura do material ocorreu
completamente, j4 que ao se analizar o mdédulo de armazenamento E’, nota-se um
descréscimo do mesmo com o aumento de temperatura. Isto indica uma menor rigidez
do material devido a maior movimentagdo das cadeias poliméricas. Caso houvessem
regides nao curadas, a curva de armazenamento sofreria um aumento, devido a

formacao de ligagdes cruzadas na matriz polimérica (COSTA et al, 2003).

4.2.3. Inspec¢ao por Ultrassom

4.2.3.1. Ultrassom do NCF

A primeira placa processada utilizando o tecido NCF apresentou visivel

heterogeneidade em sua impregnagdo, e foi entdo realizada a inspeg¢ao por ultrassom,

ilustrando o comportamento da resina durante a injecao (Figura 23).
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Figura 23 - Mapeamento C-Scan a) da 4rea intermediaria; e b) do eco de fundo da
placa do composito pelo método do ultrassom.

Analisando a Figura 23a, pode-se compreender que a resina flui de baixo para
cima da imagem, inicialmente com impregna¢io homogénea. A medida que a resina
avanga sobre o tecido, seu alcance diminui, tendendo a um caminho preferencial pelas
laterais do tecido, onde hda uma maior ocorréncia de poros, devido a menor
compactacdo das fibras nesta regido. O eco de fundo reflete tudo o que se encontra ao
longo da espessura da placa. Desta forma, pode-se confirmar a distribui¢do
heterogénea da resina e a impregnagdo deficiente na regido central da placa, como
mostra a Figura 23b. Nesta area, devido a ocorréncia de poros abertos, foi possivel
determinar a menor dispersdo da energia do som devido ao meio de propagagdo mais
eficiente da agua, como pode ser visualizado na regido verde ao redor do defeito.

A segunda placa processada resultou nos mapeamentos da Figura 24, na qual
pode-se perceber uma melhor homogeneidade da resina, quando comparado a primeira

placa. A partir da Figura 24b, nota-se um gradiente de atenuagdo, que ocorre devido a
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presenca de maior quantidade de resina no inicio da inje¢do, € menor retorno de sinal

na lateral oposta ao bico injetor, referente a falta de alcance de pressao.

Figura 24 - Mapeamento da segunda placa processada a) com graficos A-Scan,;
b) C-Scan.

Na Figura 24a, a regido 1 mostra a curva obtida pelo método A-scan da regido
do inicio da inje¢do, e notam-se picos referentes a menor atenuagdo do som emitido
pelo transdutor. A regido 2 apresenta uma boa propor¢do fibra/matriz do composito,

sendo considerada ideal a impregnagao.
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Figura 25 - Mapeamento C-Scan para a terceira placa processada.

Para terceira placa processada, foi alterada a pressdao de injecdo, de forma a
melhorar o ganho na atenuag@o na regido que anteriormente mostrou-se deficiente, ou
seja, no lado de saida de resina. Desta forma, obteve-se 0 mapeamento da Figura 25,
no qual nota-se um menor gradiente de atenuagdo, porém com maior resposta de sinal

no inicio da placa, devido ao acumulo de resina em resposta a maior pressao de

inje¢ao.

4.2.3.2. Ultrassom do Satin Weave

O mapeamento realizado utilizando o tecido Satin Weave resultou na no mapa
da Figura 26, que assim como o NCF, apresentou uma bolsa de resina no inicio da
placa, facilmente visualizado na Figura 26b. Com o transdutor de 2,25 MHz, percebe-
se a diferenca de impregnacao nas bordas, que sdo provenientes da aplicacdo de
silicone para evitar o caminho preferencial da resina pelas laterais (Figura 26a).
Também ¢ possivel verificar na seta indicada um ponto de deficiéncia, podendo ser um

possivel vazio.
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0% 0% 100%:

Figura 26 - Mapeamento C-Scan da placa processada utilizando o tecido Satin Weave

5HS: a) utilizando transdutor de 2.25 MHz; e b) transdutor de 10 MHz.

4.2.4. Ensaio de Flexao

Para os compositos processados, os resultados obtidos através do ensaio de

flexao de trés pontos para os 8 corpos de prova podem ser visualizados na Tabela 3:
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Tabela 3 - Dados do ensaio de flexao obtidos para cada corpo de prova do compdsito
NCF/epoxi e Satin Weave/epoxi.

NCF Satin Weave
Corpo Tensaode  Modulo de Corpo Tensdaode  Modulo de
de ?gva Ruptura  Elasticidade de I;[c))va Ruptura  FElasticidade
p (MPa) (GPa) P (MPa) (GPa)
CDP 1 882.93 30.68 CDP 1 784.28 26.66
CDP 2 922.22 31.94 CDP 2 716.37 35.63
CDP 3 711.45 26.96 CDP 3 728.33 24.05
CDP 4 669.60 28.07 CDP 4 803.27 28.03
CDP 5 717.13 25.98 CDP 5 756.45 26.59
CDP 6 760.71 26.75 CDP 6 806.11 25.30
CDP 7 834.71 27.30 CDP 7 849.34 29.37
CDP 8 799.08 33.95 CDP 8 763.76 25.63
Média 787.23 28.95 Média 775.99 27.66
Desvio Desvio
Padrio 76.36 2.88 Padrio 43.85 3.61

O laminado NCF apresentou maiores tensdes de flexao nas regides de entrada e
saida de resina em comparacdo com a parte central. Isto se deve ao fato da placa
processada apresentar certo grau de empenamento apos o resfriamento, resultante da
assimetria das orientagdes das camadas de fibra. Assim, na regido central da placa, o
acimulo de tensdes internas residuais foi maior do que nas extremidades da mesma,
evidenciado pelo desvio padrdo de aproximadamente 10% do valor médio.

O laminado 5SHS apresentou um grau de empenamento muito menor, ja que as
camadas foram dispostas simetricamente, resultando entdo em uma menor dispersao
dos resultados de tensdao de flexdo do corpo de prova e um desvio-padrao menor que
no composito formado pelo NCF, com diferenga de 5,6% a partir da média.

Como o desvio-padrao dos modulos de elasticidade encontrados foram
relativamente baixos comparados ao valor médio, pode-se afirmar que a propor¢ao
fibra-matriz se manteve praticamente homogénea, resultado de uma boa impregnagao

dos laminados processados.
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5. CONCLUSAO

Com as analises realizadas neste projeto, pode-se avaliar com as técnicas
empregadas que os laminados tanto de NCF quanto de Satin Weave apresentaram
impregnacao homogénea e com boa interagdo refor¢co/matriz, alcangando o objetivo de
estudo do processamento. O composito utilizando o NCF apresentou, em média,
valores maiores de tensdo de flexdo do que o Satin Weave, o que pode ser justificado
devido a disposi¢do das fibras a 0° apoiadas no sentido longitudinal, as quais
aumentam a resisténcia a flexao do laminado (maior distancia dessas camadas da linha
neutra). Apesar destes valores, o laminado Satin Weave/epoxi apresentou melhor
homogeneidade ao longo de sua extensdo, ocasionado pela simetria encontrada entre
as camadas de fibras, o que ndo ocorre no compdsito NCF/epdxi, que apresentou um
empenamento na regido central da placa e gerou um desvio padrdo mais elevado nos
valores de tensdo de flexao.

A temperatura de transi¢ao vitrea do laminado Satin Weave/epoxi foi maior que
a do NCF, o que indica maior interagdo entre as cadeias devido a melhor impregnacao
entre as camadas de tecido. Isto ocorre porque no composito formado pelo Satin
Weave ocorre o empilhamento de camadas simples de tecido, enquanto no NCF as
camadas sdo costuradas quatro a quatro, dificultando a permeabilidade da resina entre
as mesmas.

Desta forma, pode-se concluir que o composito formado pelo Satin Weave
apresentou uma melhor impregnacdo e uma maior homogeneidade nos valores de

resisténcia a flexao devido a maior planicidade do compdsito.
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