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RESUMO

O desenvolvimento de compdsitos de matrizes poliméricas reforgcados com fibras sintéticas
cresce e se destaca em diversos segmentos da industria moderna, gracas as suas propriedades,
como baixa massa especifica e elevada resisténcia mecanica especifica. Para aplicagdes
estruturais, uma investigacao extensa dos compositos ¢ requerida, com o objetivo de garantir a
segurang¢a ¢ 0 bom desempenho mecanico do material. No presente estudo, compositos de
fibra de vidro/resina epoxi manufaturados através da técnica de moldagem por transferéncia
de resina (RTM) foram avaliados quanto a influéncia de diferentes teores de vazios no
comportamento mecanico por meio de andlise dindmico-mecanica e ensaios de fluéncia. A
microtomografia computacional de raios X (MCT) foi utilizada para reconstru¢do em 3D do
composito, de modo a determinar a posi¢do e as caracteristicas morfologicas dos poros. Os
resultados mostraram que o conteido de vazios interfere na transferéncia de tensdo,
permitindo maior armazenamento de energia na regido vitrea para as mostras menos porosas.
Além disso, na regido de transicdo vitrea, o menor conteido de vazio apresentou um
decaimento mais abrupto da rigidez, devido a maior dissipacdo de energia em um menor
intervalo de tempo. A tendéncia do comportamento de fluéncia ¢ igualmente afetada pelo
contetido e morfologia do vazio. Foram utilizados os modelos de ajuste de curva de Findley,
Burger e Weibull para as curvas de fluéncia, e os resultados indicaram que os modelos se
ajustaram bem as curvas experimentais de fluéncia. Os pardmetros obtidos por cada modelo
foram relacionados ao comportamento viscoeldstico dos compositos e associados com os

demais resultados deste estudo.

PALAVRAS-CHAVE: Compdsitos poliméricos. Teor de vazios. Porosidade. Andlise

dindmico-mecanica. Fluéncia.



ABSTRACT

The development of polymer composite reinforced with synthetic fibers grows and is
becoming prominent in several modern industry segments, due to the low specific mass and
high relative mechanical resistance. For structural application, an in-depth investigation of
composites is required. In the present study, glass fiber/epoxy composites were manufactured
by resin transfer molding (RTM) with different volume fraction of voids and evaluated by
dynamic-mechanical analysis and the creep behavior. The X-ray computational
microtomography (MCT) was used to reconstruct the composite in 3D to determine the pore's
position and morphological characteristics. The dynamic-mechanical analyzes were
performed over a wide temperature range and creep tested from different temperatures and
stress levels. The results showed that the void content influences the transfer of tensions,
allowing higher energy storage in the vitreous region. In addition, at the glass transition
temperature, a more abrupt decay is observed due to higher energy dissipation in a shorter
period. The creep behavior is also influenced by the content and morphology of the void. The
Findley, Burger and Weibull curve fitting models were used for creep curves. The results
indicated that the models fitted well to the experimental creep curves. The parameters
obtained by each model were related to the composites viscoelastic behavior and associated

with the other results of this study.

KEYWORDS: Polymeric composites. Void content; Porosity. Dynamic mechanical analysis.

Creep behavior.
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1 INTRODUCAO

Os compositos estruturais sao materiais que despertam grande interesse da industria. O
setor aeroespacial tem implementado esses materiais pelas suas caracteristicas peculiares,
como alta resisténcia mecanica e leveza, o que corrobora para a diminui¢do do peso das
aeronaves e contribui para um menor consumo de combustivel e/ou ganho de carga, devido a
menor massa especifica desses materiais (BOTELHO; PARDINI, 2006;GUERMAZI et al.,
2014)

Os compdsitos estruturais poliméricos devem ser obtidos com baixo teor de vazios,
pois estes influenciam diretamente nas propriedades mecanicas finais. A formagao dos vazios
¢ influenciada por diversos fatores, como processo de fabricacdo, o tipo de reforgo e
arquitetura do mesmo (FRATTA et al., 2015; SALVATORI et al., 2018; ZENG et al., 2014).
Dentre os processos mais utilizados e aceitos na fabricacdo dos compositos estruturais
poliméricos, o de moldagem por transferéncia de resina (RTM) tem se destacado, devido ao
baixo percentual de vazios formados no produto acabado, assim como a possibilidade de
fabricacdo de materiais com alta fragdo volumétrica de reforco (acima de 50%) (ALMEIDA
JUNIOR et al., 2012; HAMIDI; AKTAS; ALTAN, 2005a; MILITKY; JABBAR, 2015).

No processo RTM, os vazios sdo formados durante a impregnagdo dos filamentos de
fibras, quando o preenchimento do molde acontece. Os vazios uma vez formados sdo
conduzidos no decorrer do preenchimento, o que leva a alteracdo da sua distribui¢do espacial
e geometria (LUNDSTROM, 1996; PATEL; LEE, 1996a, 1996b).

Em geral, quando a fragdo volumétrica de vazios ¢ inferior a 1,5% os poros sdo
esféricos e pequenos, acima desse valor, proximo dos 10%, esses tendem ser achatados,
maiores e alongados (MEHDIKHANI et al., 2019b; STONE; CLARKE, 1975). Existem
métodos diretos e indiretos para estudar o vazio em compdsitos poliméricos: i) por correlagao
de alguma propriedade mecanica por exemplo, ou ii) por medicao direta, por exemplo, pelo da
microscopia eletronica de varredura (MEV) ou microtomografia de raios X, sendo esta ltima
uma das mais avancadas técnicas, devido a maior precisdo e capacidade de representar a
amostra ¢ o vazio de forma tridimensional (MEHDIKHANI et al., 2019a; MONTICELI et al.,
2019; NIKISHKOV; SEON; MAKEEV, 2014).

Estudos mostram que os vazios influenciam as caracteristicas finais dos compdsitos
poliméricos, como por exemplo, o estudo realizado por Stamopoulos et al. (2016), no qual o
efeito da porosidade nas propriedades mecanicas de um compdsito polimérico refor¢ado com

fibra de carbono foi avaliado por meio da técnica de microtomografia computadorizada de
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raios X. Os autores observaram que com o aumento do teor de vazios, o nimero de poros
diminui, seu volume aumenta, ou seja, apresentaram poros com didmetros maiores, € a
geometria muda de esférica para o formato de agulha. Os resultados dos ensaios mecanicos
mostraram que a maior fragdo volumétrica de vazios reduziu as propriedades mecanicas
estudadas do material, pois os poros agem como concentradores de tensdes.

Umer et al. (2020) estudaram o comportamento experimental da compactagdo por
fluéncia e permeabilidade de um sistema pré-impregnado de fibra de carbono/resina epdxi por
meio da técnica de microtomografia computadorizada de raios X. Nesse estudo foi verificado
o efeito do nimero de camadas na tensdo por fluéncia e nas fragdes do volume da fibra em
diferentes temperaturas. Nessa andlise as caracteristicas internas dos tecidos dos compodsitos
foram avaliadas. O estudo mostrou que o aumento no nimero de camadas reduziu a
resisténcia a fluéncia nos materiais.

O desenvolvimento de compositos, com a finalidade de aplicagdes estruturais mais
leves, ¢ acompanhado dos estudos das propriedades mecanicas que os mesmos apresentam, de
modo que sejam satisfatorias para sua finalidade. A propriedade mecanica de fluéncia
comecou a ser explorada nos estudos dos compositos poliméricos, para fins de aplicagdes
estruturais, por Sullivan em 1990, e desde entdo tem despertado interesse nos estudos para o
desenvolvimento desses materiais (SULLIVAN, 1990; SULLIVAN; BLAIS; HOUSTON,
1993).

Estudos realizados sobre o comportamento de fluéncia em compdsito poliméricos
demonstraram que a matriz utilizada, bem como o tipo de reforco, suas orientacdes e
arquitetura influenciam diretamente nessa propriedade. Militky e Jabbar (2015) estudaram o
comportamento de fluéncia a curto prazo de compdsitos de matriz epoxi refor¢gados com
tecido de juta tratados. Os tecidos da juta foram tratados com laser infravermelho pulsado
com CO2, ozoOnio, enzima e plasma. Os compdsitos foram fabricados pelo método de
disposicdo manual e moldagem por compressdo. Ensaios de fluéncia e andlises dinamico-
mecanicas no modo de flexdo de trés pontos foram realizados. Os autores verificaram que os
compdsitos que receberam tratamento exibiram menor deformacdo por fluéncia, quando
comparados com os que ndo receberam algum tipo de tratamento. O melhor resultado
observado em relagdo a deformacao por fluéncia foi apresentado pelo material que recebeu o
tratamento a laser, e verificou-se que o comportamento eldstico foi dominante sobre o
comportamento viscoso. Os autores utilizaram o modelo de quatro parametros de Burger com
o objetivo de ajustar os dados experimentais de fluéncia. Os resultados demonstraram uma

boa relagao entre os dados experimentais e as curvas tedricas construidas.
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Almeida et al. (2018a), estudaram a fluéncia, recuperagdo, relaxacdo de tensdo e o
comportamento viscoelastico de compositos de matriz epdxi reforcada com fibra de carbono,
com diferentes orientagdes das fibras. Os autores verificaram que no compdsito fabricado com
fibras alinhadas longitudinalmente a transferéncia de tensdo na fibra/matriz ¢ mais eficiente e
quase ndo apresentou deformacgdo por fluéncia significativa. Com base na abordagem de
distribuicdo de Weibull, as respostas de fluéncia e de recuperacdo, nas tensoes de 2 ¢ 5 MPa,
foram estudadas. Os resultados encontrados foram mais significativos para a tensdo mais alta.
Os autores verificaram que os resultados obtidos com o modelo de Weibull foram mais
satisfatorios, a medida que a tensdo aumentava (melhor ajuste).

Em outros estudos, Almeida et al. (2018b), estudaram o comportamento de fluéncia
com fibras em diferentes angulos, pelo uso dos modelos de Findley e Burger. Os resultados
desse estudo demonstraram que a maior diferenca no ajuste foi observada em temperaturas
mais altas e, de acordo com o aumento do angulo das camadas de fibra, o modelo de Burger
se ajustou melhor que o modelo de Findley.

Keller, Jellison e Ellison (2013), realizaram um estudo no qual foram feitos ensaios em
fluéncia sob flexdo em compositos carbono/epoxi, apos 0s mesmos serem expostos a dgua por
mais de 18 meses. O ensaio foi realizado por DMA e a superposi¢do tempo-temperatura
(TTS) foi elaborada com base na energia de ativacdo. As maiores mudangas de conformidade
nos resultados de TTS para a amostra exposta a dgua por 18 meses podem ser o resultado da
degradagdo da matriz. Com os resultados, os autores puderam verificar que os materiais
imersos em agua por até¢ 18 meses exibem maior deformacao por fluéncia.

Com base na literatura, ndo foram encontrados estudos anteriores sobre a influéncia de
vazios € suas caracteristicas (geometria, tamanho e posi¢do) associados a fluéncia de
compositos vidro/epoxi. Portanto, neste estudo, o comportamento de fluéncia de compositos
de vidro/epdxi com diferentes teores de vazios serd analisado por meio de diferentes modelos
analiticos (ajuste de curva). Para isso, foi feita a caracterizacdo e a avaliacdo do efeito do

conteudo de vazios no comportamento de fluéncia; modelagem de dados de fluéncia.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS

Conforme a Norma ASTM D3878, para que um material seja reconhecido como um
compdsito, ele deve ser constituido por dois ou mais materiais inerentemente insoluveis
(matriz e refor¢o), de modo que forme um novo material, com caracteristicas associadas dos
seus constituintes, como propriedades, formas ou constituicdo. Alguns desses materiais sao
produzidos com a finalidade de atingir certas propriedades especificas, como por exemplo,
melhores desempenhos nas resisténcias a tragdo, flexdo, ao impacto, a compressdo, a
corrosdo, além de redugdo de custos, e melhor desempenho ao isolamento térmico ou
acustico. Os materiais que constituem os compdsitos sdo delimitados por uma regido em
escala microscopica denominada interface (REZENDE et al., 2011; BALASUBRAMANIAN,
2013).

A interface separa as fases pelas quais os compositos sdo constituidos, sendo elas, o
reforco (fase dispersa) e a matriz (fase continua (ou dispersante)). A fase dispersa tem como
objetivo reforcar, aditivar ou preencher de maneira distribuida a fase continua. As
propriedades apresentadas pelos compositos sdo diretamente influenciadas pelas propriedades
apresentadas pelas fases que as constituem, das propor¢des em que sdo empregadas e da
interface formada (interacdo/adesdo). Algumas caracteristicas da fase dispersa tém grande
influéncia nas propriedades finais do composito, como forma, distribuicdo na matriz e
orientacdo ao longo do material (BALASUBRAMANIAN, 2013; ORNAGHI, 2014).

A Figura 1 ilustra um esquema de classificagdo dos compositos de acordo com o

refor¢co empregado.
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Figura 1 — Classificagdo dos materiais compositos quanto ao reforgo.
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Fonte: Adaptado de Balasubramanian (2013).

Os compdsitos podem ser classificados quanto a sua natureza (natural ou sintética),
tipo de matriz ou fase dispersante (metalica, polimérica ou cerdmica) e tamanho da fase
dispersa (nanocompdsitos, microcompdsitos ou macrocompdsitos). Para os compoésitos com
matriz polimérica, o material pode ser classificado de acordo com o tipo de polimero
empregado (termoplastico, termorrigido ou elastdmero), uma vez que para aplicagdes
estruturais, os termorrigidos destacam-se e sdo largamente utilizados. Um dos fatos que os
tornam tao atraentes estd relacionado ao seu processamento (BALASUBRAMANIAN 2013;
PARDINI et al., 2006).

Outro ponto importante ¢ o processo de fabricacdo, que depende da constituicdo do
compdsito; quanto a fase dispersa e dispersante, e sua aplicagdo. Como exemplo, em
compositos estruturais utilizados na indlstria aerondutica, constituidos por uma matriz
polimérica e refor¢cados com fibras continuas, seu processamento resulta em um produto final
fabricado com baixa massa especifica e elevada resisténcia mecanica (REZENDE et al., 2011;
CHUNG, 2010).

O desenvolvimento e estudo desses novos materiais t€m como objetivo substituir
parcial ou totalmente os materiais utilizados convencionalmente, como metais, ligas
metalicas, cerdmicas ou polimeros puros. A sua implementacao pode atender as mais diversas
areas, ndo somente a industria aeroespacial, mas também a indudstria automobilistica,

fabricacdo de artigos esportivos, eletronica, engenharia civil, entre outros, de maneira que se
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alcance um valor desejavel da relagdo resisténcia/peso (REZENDE et al., 2011; CHUNG,
2010).

2.2 MATRIZES TERMORRIGIDAS EM COMPOSITOS POLIMERICOS

A func¢do da matriz no compdsito ¢ envolver o refor¢o protegendo-o do meio externo e
também distribuir a carga aplicada ao longo do material. O uso de matrizes poliméricas vem
se destacando devido a sua baixa massa especifica, quando comparadas as matrizes metalicas,
por exemplo. As interagdes internas entre as fases dividem-se de duas maneiras: a fisica, que
acontece por ancoramento mecanico (adesdo mecanica entre a fase dispersa e a dispersante) e
a quimica, que ocorre devido a ligagdes quimicas. Para que haja uma distribuicdo de carga
efetiva ¢ importante que a matriz seja tenaz com dureza relativamente baixa e uma interagao
matriz/refor¢o adequada (CIOFFI, 2011; SONG et al., 2011).

Na industria aeroespacial, os compositos de matriz termorrigida sdo os mais utilizados
devido a suas propriedades, como boa resisténcia a solventes, alta temperatura de servigo
significativa, resisténcia mecanica e baixa massa especifica (REZENDE et al., 2011). As
resinas termorrigidas que se destacam nesse setor sdo as resinas epoxi, fenolica, poliéster e
poliimida (ORNAGHI, 2009; GALVAO, 2012). No entanto, uma das desvantagens ¢ que 0s
termorrigidos ndo podem ser reprocessados, ou seja, ndo sdo reciclaveis (SEVOSTIANOV;
VERIJENKO; VON KLEMPERER, 2000).

Os polimeros termorrigidos, diferentemente dos termoplasticos, apresentam uma etapa
denominada cura que, segundo a terminologia quimica, acontece quando os grupos reativos,
como 0s grupos epoxis, por exemplo, ou sitios ativos como insaturagdes, sdo consumidos. O
processo de cura de um termorrigido é complexo e se caracteriza pelas mudangas que ocorrem
nas propriedades quimicas e fisicas causadas pelo efeito de calor e/ou quando submetido por
condi¢des especificas de pressdo e vacuo. Durante a cura, dois importantes fendmenos
macroscopicos ocorrem: a gelificagdo e a vitrificagdo (LEE, 1967). Durante a gelifica¢do, o
sistema passa de um liquido viscoso a um gel elastico, ocorrendo a formagao de uma rede de
massa molar infinita; o que caracteriza um comportamento viscoeldstico ao fluido
(MANSON, 1976). A partir desse momento, a cura ocorre mais lentamente, com o aumento
da densidade de ligagdes cruzadas no sistema, o que leva a uma maior dificuldade na
mobilidade molecular. Com isso, as propriedades mecanicas, como a resisténcia a tragdo, e
aquelas térmicas, como a temperatura de transi¢do vitrea do material aumentam (PARDINI,

1990). O fenémeno de vitrificagdo ocorre apos a gelificagdo e caracteriza-se pelo fim das
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reagdes quimicas, quando ocorre a reticulagao total das cadeias, durante o processo de cura
formando um soélido vitreo.

As resinas ndo alcangam o estado de cura total, ou seja, 100% de conversao ¢ altamente
improvavel, devido a restrigdo da mobilidade das moléculas no sistema, quando atingem a
etapa de vitrificagdo, quando os grupos ou sitios reativos ainda presentes nao sao capazes de
reagirem em razdo dessa reticulacdo. Neste caso, pode-se dizer que eles encontram-se
“aprisionados”, podendo reagir, posteriormente, caso entrem em contato com algum outro
grupo reativo (PENN, 1982; REZENDE et al., 2011).

Existem diversos métodos para o processamento de compdsitos com matrizes
poliméricas como a moldagem por compressao a quente, “laminacdo manual” e “laminacao a
pistola (spray-up)”, que sdo as técnicas mais conhecidas. Quando o material exige um
processamento mais especifico ou ainda uma etapa de pods-cura, como a fabricagdo de
materiais com até 70% em volume de refor¢o, recomenda-se utilizar o processo de
enrolamento filamentar ou autoclave, no entanto quando se requer uma geometria mais
complexa, o emprego dessas técnicas torna-se limitado. Contudo, essas técnicas permitem um
baixo teor de vazio, geralmente ndo alcangado por outros processos de compositos
(MAZUMDAR, 2002; LEVY NETO et al., 2006; ALMEIDA et al., 2018b).

Um dos processos que se destaca, principalmente nos setores aeroespacial e
automobilistico, ¢ a técnica de moldagem por transferéncia de resina (RTM), que sera tratada
com mais detalhes posteriormente. Os materiais fabricados a partir dessa técnica possuem
baixo teor de vazio e fragio volumétrica de fibras superior a 50% (ALMEIDA JUNIOR et al.,
2012; MILITKY; JABBAR, 2015; STARK; JAUNICH; MCHUGH, 2015).

2.2.1 RESINA EPOXI

A resina epoxi, comumente utilizada como matriz de compoésitos poliméricos
estruturais, destaca-se frente a maioria dos outros tipos de resinas, como a poliéster, a fenolica
e benzoxazina, por apresentar caracteristicas como maior modulo de elasticidade e resisténcia
a tracdo, boa resisténcia quimica, resisténcia a umidade, resisténcia térmica, estabilidade
dimensional, boa aderéncia a grande parte das fibras sintéticas, entre outros (BEL; BOISSE;
DUMONT, 2011; COSTA et al., 2011; PIRES, 2012; SHIINO et al., 2012).

A reacdo de cura da resina epoxi acontece por meio da polimerizagdo, utilizando
agentes de cura. Essas substancias t€m como fung¢do reduzir a energia de ativacdo e aumentar

a velocidade da reagdo criando um caminho alternativo pela combinacdo de reagentes que
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modificam os mecanismos de reacdo (REZENDE et al., 2011; CHUNG, 2010). O tempo de
cura ¢ uma das principais desvantagens apresentadas por esse material, assim como as etapas
de pré-processamento como a preparacdo do molde com o emprego de desmoldante e
elementos para vedacdo, que se tornam necessarias para a fabricacdo adequada do produto
acabado. A temperatura de trabalho ¢ outro importante fator que deve ser considerado, se o
aquecimento do material ultrapassar a temperatura de estabilidade térmica da resina podera
ocasionar a degradagdo do material. Para garantir que a estabilidade térmica seja mantida
utiliza-se a temperatura de transicdo vitrea como referéncia de temperatura de trabalho
(CIOFFI, 2011; DONG; DAVIES, 2015).

A resina epdxi recebe esse nome devido ao grupo epdxi presente na sua estrutura
quimica, sendo a mais comum a resina epoxi aromadtica, chamada também de DGEBA
(Diglicidil Eter de Bisfenol A) representada na Figura 2, onde podem ser observados grupos
epoxis nas extremidades da cadeia principal. Durante a cura do material sdo formadas
ligacdes cruzadas, devido a presenca desses grupos, o que resulta em um material final rigido

(BALASUBRAMANIAN, 2013; PENN et al., 1982).

Figura 2 - Estrutura quimica da resina epoxi DGEBA.
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Fonte: Adaptado de Penn ef al. (1982).

23  REFORCO

A maior parte dos reforgos utilizados em compdsitos estruturais se da no formato de
fibras. Estas podem ser encontradas de maneira diversificada como na forma de fibras
continuas, fibras descontinuas e particulares. Seu formato influencia diretamente na
distribui¢do de tensdes no material acabado. Por exemplo, quanto maior o comprimento, mais
eficiente sera a distribuicdo da tensdo ao longo do material. O refor¢o tem como principal
funcdo atribuir ao material final maior resisténcia mecanica. O didmetro dos filamentos que
compdem as fibras varia entre 5 ¢ 20 um e quanto mais finas sdo as fibras maior a tendéncia
do material final ser mais resistente, pois diminui a ocorréncia de defeitos o que levaria a

falhas no material (GAY, 2003). A desvantagem da utilizacdo desses materiais esta por conta
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do custo de produc¢do elevado, uma vez que para fabricacdo de materiais com essas dimensdes
se requer técnicas e maquinarios muito especificos (PARDINI, 2006; GAY, 2003).

As fibras sdo divididas em fibras naturais (animal, vegetal e mineral - como por
exemplo fibra de juta e macadamia) e fibras sintéticas (como por exemplo, carbono, aramida e
vidro). Como vantagem das vibras vegetais destacam-se boa resisténcia a tragdo e o mddulo
de elasticidade, porém seu uso pode ser restringido devido a sua baixa resisténcia térmica e
por absorver umidade. Os principais setores que utilizam essas fibras em compdsitos sdo os
de construcdo civil e o automobilistico (ORNAGHI, 2014; ALMEIDA JUNIOR et al., 2012;
ORNAGHI, 2009; ROMANZINI et al., 2013), em interior de automodveis por apresentarem
6timo isolamento acustico.

As fibras vegetais sdo basicamente formadas por celulose, hemicelulose e lignina, sdao
empregadas como reforco em materiais poliméricos quando se busca uma baixa massa
especifica e baixo custo. Outras vantagens no emprego desses materiais deve-se a facilidade
de ser encontrada no mercado, menor custo de processo em relagdo as sintéticas e por serem
recursos oriundos de fontes renovaveis, além da possibilidade de empregar mao-de-obra local
(ORNAGHI, 2014; ORNAGHI et al., 2019).

As fibras sintéticas, comparadas as fibras naturais, possuem vantagens como maior
resisténcia mecanica (como por exemplo maior resisténcia quanto a tra¢do), maior modulo de
elasticidade, possui melhor resisténcia a umidade e a ataques quimicos. Esse material pode ser
aplicado nas mais diversas areas, tais como, induastrias automobilisticas, aeroespaciais,
construcado civil, entre outras. Essas fibras possuem o custo relativamente mais elevado que o
custo das fibras naturais, além de possuirem, em alguns casos, certos componentes que sao

prejudiciais a0 meio ambiente ou a saude dos seres vivos (ORNAGHI, 2009).

2.3.1 Fibra de Vidro

As fibras de vidro possuem certas caracteristicas, como baixo custo, alta resisténcia a
tracdo, baixa degradabilidade comparada as fibras naturais por exemplo (o que resulta em um
material com vida 1til maior), sdo isolantes térmicos e acusticos, possuem boa resisténcia
quimica, baixa massa especifica e baixo coeficiente de expansdo térmica, o que diminui as
tensdes residuais geradas durante o processo e que as tornam o refor¢o mais utilizado em
compdsitos poliméricos (REZENDE et al., 2011; GAY, 2003; BRANDY, 1984).

A composicao quimica das fibras de vidro pode variar de acordo com seu constituinte e

aplicacdo, como mostrado através da Tabela 1.
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Tabela 1 — Composicao quimica (%) das fibras de vidro.

Componentes  g;(y, ALO; B:0; MgO CaO Na,O

Vidro E 55,2 14,8 7,3 3,3 18,7 -
Vidro C 65 4 5 3 14 8,5
Vidro S 65 25 - 10 - -

E= Resisténcia elétrica; C= Resisténcia quimica; S= Resisténcia mecanica.

Fonte: Adaptado de Levy Neto et al. (2006).

O principal constituinte da fibra de vidro ¢ a silica (SiO2). O material em sua forma
pura (SiOz), ndo apresenta um ponto de fusdo definido e amolece proximo a 2000 °C, quando

comeca a se degradar (KOTHARI, 1997).

2.3.2 Tecido ndo-dobravel

Os tecidos nao-dobraveis (NCF - Non-Crimp Fabric), sdo reforgos secos que possuem
como caracteristicas camadas de fibras orientadas em uma dire¢do, costuradas por fios de
poliéster para dar forma a um ndo-tecido (Figura 3), com orientagdes tipo unidirecional,
biaxial e quadriaxial (CIOFFI, 2011; DUAN et al., 2002; AUENHAMMER et al., 2020). Seu
emprego possibilita a produgdo de compositos com finas camadas, com quantidade de
filamentos relativamente grande e a variabilidade quanto a arquitetura (CIOFFTI et al., 2010).
A impregnagdo do reforgo pela resina acontece com maior eficiéncia em relagdo as mantas de
fibras aleatorias, por exemplo, devido a orientagdo unidirecional das fibras, o que corrobora

com a melhor homogeneidade dos compositos fabricados com esse tipo de tecido.

Figura 3 - Estrutura de um tecido NCF (Non-Crimp Fabric).
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Fonte: Cioffi (2011).
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Os tecidos NCF sdo ideais para a fabricacdo de compdsitos, pois apresentam bom
desempenho mecéanico no plano de carregamento e ainda possibilita a fabricacdo de
compdsitos com complexas arquiteturas (MARKLUND; ASP; OLSSON, 2014; EDGREN;
ASP, 2005). Outra vantagem apresentada por esses tecidos € o baixo custo de processamento,
pois 0 processo ocorre em uma Unica etapa, o que leva a um tempo menor de processo e exige
menos mao de obra (MIKHALUK et al., 2008).

Os tecidos NCF também sdao conhecidos como tecidos multiaxiais acoplados, devido
principalmente as suas grandes variagdes quanto a arquitetura. Esta pode ser classificada
como unidirecional, biaxial, triaxial ou quadriaxial, essa classificacdo ¢ dependente da
quantidade de camadas e de como elas variam quanto a sua orientacdo. As fibras podem ser
alinhadas na direcdo longitudinal (0°), obliqua (30° < 6 < 90°) e transversal (90°) (KONG,
2004).

Esses tecidos sdo indicados, principalmente, em processos com molde fechado. Uma
das justificativas se deve as fibras apresentarem linearidade e baixa ondulagdo, corroborando
para uma boa impregnacao e molhabilidade do tecido. A costura contribui para a ndo dobra
dos feixes de fibra e para a difusdo da resina no sentido vertical através das camadas do
tecido, de modo que a taxa de infusdo seja otimizada (CIOFFI, 2011).

Os tecidos NCF sdo altamente aplicados em componentes aeroespaciais, como por
exemplo, na fabricacdo do anteparo traseiro da parte pressurizada da aeronave Airbus A380,
peca esta fabricada através do processo de infusdo de resina (FONTES, 2017).

Koziol (2016), realizou um estudo entre compoésitos em formatos de placas planas e
pecas em formas curvilineas e avaliou, a partir de diferentes tipos de tecidos utilizados como
reforco, o comportamento mecanico dos materiais. Foram comparados um tecido 3D, um
tecido costurado bidirecional e um tecido bidirecional plano (descrito pelo autor como
“classico™), todos esses tecidos utilizaram fibras de vidro-E. Os resultados obtidos nesse
estudo mostraram que os compositos em forma curvilinea apresentaram menor resisténcia
mecanica (flexdo e tragdo), quando comparados aos compoésitos em formato plano. Também
concluiu que os compositos fabricados com tecidos costurados e com tecidos 3D sdo menos
sensiveis a diminui¢do da resisténcia mecanica com a curvatura, o que possibilita concluir que

esses tecidos exibem uma estrutura mais estavel.
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2.4 METODO DE MOLDAGEM

2.4.1 Moldagem por transferéncia de resina (RTM)

O processo de RTM foi criado devido a necessidade de maior produtividade e melhor
desempenho na impregnacdo das fibras. Ganhou destaque na linha produtiva em diversos
segmentos comerciais, principalmente na industria aeronéutica, civil, automobilistica, militar
e setores de materiais esportivos. Os moldes utilizados para esse processo sdo hermeticamente
fechados, o que evita a propagacdo de volateis no ambiente de trabalho e, em geral,
confeccionados de aco ou aluminio, de modo que seu uso seja possivel durante longos ciclos.
Essa técnica ¢ ideal para matrizes termorrigidas e se destaca nos setores automobilistico e
aeroespacial. Estudos realizados a partir desse processo tem concebido compositos com maior
resisténcia, como por exemplo ao carregamento ciclico, quando comparados aos produzidos
por VARTM ou outras técnicas menos automatizadas (BROCKS et al., 2013; ROSS;
CRISTESCU; SIERAKOWSKI, 1976; PARNAS et al, 1994; SHIINO; CIOFFI;
VOORWALD, 2011).

O emprego desse método se da devido a complexidade geométrica de algumas pecas, o
processo ocorre em sistema fechado sob pressdo e temperatura controlada durante todo
processamento; vacuo e tempo minimizado. Esses fatores contribuem para um material com
baixo volume de vazios e producdo em larga escala (BROCKS et al., 2013; CANDIDO et al.,
2014). Para essa técnica, o ideal ¢ ter o conhecimento de varidveis que irdo influenciar no
processamento do material, tais como a geometria do molde, o tipo de fibra, as caracteristicas
da resina, a temperatura do molde, a temperatura da resina para inje¢do, pressao de inje¢do e
uso de vacuo. A funcdo do vacuo ¢ retirar os volateis e bolhas de ar aprisionadas no reforgo
(LEE; WEL 2000).

Uma das razdes que tornam a resina epoxi ideal para processamento RTM ¢ a baixa
viscosidade quando aquecida em seu estagio inicial de cura, onde mondmeros com a massa
molar constante ainda ndo formaram nenhuma rede. A baixa viscosidade ¢ ideal para esse
processo, pois a impregnacao do reforco acontece de maneira mais eficiente, permitindo que a
resina envolva cada filamento do cabo de fibras, o que resulta em um material com boas
propriedades mecéanicas e baixa fracdo volumétrica de vazios (ZACHARUK et al., 2011;
LOPES et al., 2010; VAN VELTHEM et al., 2015).

O processamento do composito envolve quatro etapas consecutivas, sendo elas: (i)

armanezamento em temperatura ideal da formulacdo reativa; (i) obtencdo do formato por
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meio do molde e formagdo de fluxo; (iii) processo de polimerizagdo, também chamado de
cura; (iv) desmoldagem, podendo haver uma etapa de pos cura.

(i) Nessa etapa o tempo em que a formulacdo ¢ armazenada em fungdo da
temperatura ¢ importante para o processamento, pois ¢ essencial que a taxa de
polimerizacdo seja baixa para que assim seja possivel utilizar a solucdo reativa
até que se complete o ciclo de processamento do material;

(ii))  Na segunda etapa, a resina deve ser distribuida no molde antes de iniciar a
polimerizacao, pois se ndo a viscosidade aumenta dificultando o processo;

(iii) A tercira etapa, por envolver a cura por meio de aplicagdo de calor, ¢ definida
baseada em um ciclo térmico, de maneira que seja possivel uma cura rapida e
minimo consumo de energia.

(iv) A quarta etapa deve ocorrer de maneira a ndo gerar alteracdes na superficie e
formato do produto final.

As principais vantagens do RTM em relagdo a outros processos, como por exemplo
autoclave, sdo: a possibilidade de processar compoésitos em diferentes formatos; proteger o
ambiente de trabalho, uma vez que o processo ocorre em molde fechado, os volateis liberados
sdo retirados por um sistema de bomba a vicuo; o tempo para injecdo da resina ¢
consideravelmente baixo; uso de tecidos secos e o processamento ocorrido em uma fase

(SHIINO, 2015; MONTORUO, 2013;NAIK; SIRISHA; INANI, 2014).

2.5 POROSIDADE

Os compdsitos sdo passiveis de apresentar inumeros tipos de defeitos, que podem
corroborar com um dano uma vez em operagdo. Os defeitos mais comuns sdo os vazios ou
porosidade, delaminagdo, actimulo de resina em regides especificas, inclusdes,
desalinhamento de camadas ou orienta¢des incorretas das fibras. A porosidade, ou vazios, ¢
responsavel pela maioria dos defeitos gerados durante o processo de fabricacdo dos materiais
compositos (ANCELOTTI, 2006). A palavra “porosidade” e “vazios”, na literatura, sao
utilizadas de maneira indiferente e possuem o mesmo significado, logo neste trabalho as
palavras serdo empregadas como sindnimo.

A porosidade ¢ um defeito que pode ocorrer devido a diversos fatores, como a
descontinuidade na impregnagdo, impregnacao inadequada na regido de interface e/ou devido
a presenca de mondmeros que ndo reagiram. A existéncia desse defeito torna-se um grande

problema para certas aplicagdes, pois leva a reducao do desempenho mecanico do material,
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pois sdo concentradores de tensdo; sabe-se que esse defeito corrobora com a diminui¢do da
resisténcia a compressdo, da resisténcia ao cisalhamento interlaminar e da resisténcia a flexao
(VARNA et al., 1995; PARK et al.,, 2011; MONTORO, 2014; OLIVEIRA; BECKER;
AMICO, 2014).

Outro motivo que pode gerar tais defeitos ¢ o uso de resinas com um elevado teor de
volateis, caso a cura da resina aconteca antes de os volateis serem removidos do material,
porosidades internas serdo formadas, mostrando a necessidade da desgaseificacdo antes da
injecdo. A porosidade presente na superficie dos materiais ¢ prejudicial ao desempenho
mecanico, uma vez que em muitos casos a fratura comeca devido aos defeitos superficiais. A
Figura 4 exemplifica os possiveis poros no material polimérico, com conectividade e sem
conectividade com a superficie (MONTORO, 2014; OLIVEIRA; BECKER; AMICO, 2014;
NIU, 2000).

Figura 4 - Representacdo dos tipos de poros presentes em materiais referentes a forma: (PT)

poros de transporte, (PA) poros abertos, (PF) poros fechados e (PG) poros do tipo gaiola.

.

Fonte: Adaptado de Gregg e Sing (1982).

Os vazios no RTM sao formados principalmente pelos mecanismos de impregnagao
dos meios fibrosos, geralmente pela arquitetura ndo homogénea das fibras, durante o
preenchimento do molde, o que resulta em uma permeabilidade ndo uniforme da pré-forma de
fibra, resultando na variagdo da velocidade de inje¢do da resina. Essa varia¢ao na velocidade ¢
acentuada pelo efeito capilar, sobressaindo na microestrutura. Os vazios uma vez formados
sdo conduzidos durante o preenchimento, o que leva a alteracdao da sua distribui¢ao espacial e
morfologia geométrica (PATEL; LEE, 1996c; SHIH; LEE, 2002a; BLACKMORE; LI; GAO,
2001; MEHDIKHANI et al., 2019b).
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Embora a impregna¢do da pré-forma em macroescala seja descrita geralmente pela lei
de Darcy, baseado na teoria do escoamento de meios porosos, (IKEGAWA; HAMADA;
MAEKAWA, 1996; CHOI, DHARAN, 2002), dois fluxos distintos se desenvolvem em
escalas diferentes: 1) um fluxo viscoso entre os feixes de fibra; e 2) um fluxo capilar dentro de
cada feixe de fibras, impulsionado por forcas capilares. Quando esses dois fluxos estdo
avancando em velocidades frontais distintas, os vazios sdo formados pelo chamado
aprisionamento mecanico (SHIH; LEE, 2002a; ABRAHAM; MCILHAGGER, 1998).

De modo geral, quando a fracdo volumétrica de porosidade ¢ inferior a 1,5% os poros
sdo esféricos e pequenos, quando ultrapassam esse valor, aproximando-se dos 10%, tem a
tendéncia de serem achatados, maiores e alongados (MEHDIKHANI et al., 2019b; STONE;
CLARKE, 1975). O refor¢o também influencia as caracteristicas apresentadas pelos poros, de
acordo com sua orientacdo e distribuicio na matriz. Para compositos com reforgos
unidirecionais os poros sdo menores e esféricos, comparados aos compoésitos quase-
isotropicos por exemplo, que apresentam poros mais alongados e achatados (HSU, 1987;
COSTA; REZENDE; ALMEIDA, 2000). Os compdésitos refor¢cados com tecido apresentam
poros em diferentes formas, como esféricos (HSU, 1988), formas em cone truncado (RUBIN;
JERINA, 1994) e até mesmo em formato triangular (COSTA; REZENDE; ALMEIDA, 2000).
Compositos fabricados a partir desse reforco apresentam concentragdo de poros mais
acentuada nas regides com acumulo de resina.

De uma maneira geral, compdsitos com grandes quantidades de vazios apresentam uma
homogeneidade maior na sua distribuicdo, enquanto os materiais com baixa formacdo de
vazios tendem a concentrar-se em certas regides, principalmente nas que apresentam maior
quantidade de resinas (BOWLES; FRIMPONG, 1992).

Os compositos reforcados com fibras, devido & sua natureza multiescalar, podem
apresentar trés diferentes escalas de vazios, sendo eles: macroporos, mesoporos € microporos.
Através da Figura 5 pode-se observar as caracteristicas dos poros quanto a escala. Os
mesoporos sdo formados entre os feixes de fibras, os macroporos sdo formados em uma zona
maior da pré-forma e podem ser observados a olho nu, e os microporos sao formados entre as
fibras que formam os feixes de fibras e sdo em geral menores que os mesoporos na se¢ao
transversal, em contrapartida sdo geralmente maiores na vista plana (MEHDIKHANI et al.,

2019b).
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Figura 5 - (a) Esquema da formagao de vazios durante o fluxo longitudinal e transversal na
moldagem de composito liquido de um reforgo fibroso de dupla escala, exibindo a competi¢ao
entre o fluxo viscoso e o fluxo capilar — as setas inclinadas demonstram a impregnagao
transversal dos feixes; (b) micrografia demonstrando microporos dentro dos feixes de fibras;
(c) micrografia demostrando mesoporos entre os feixes de fibras.

(a)
Alta velocidade da resina Baixa velocidade da resina

Fluxo
Longitudinal

)

Microporo feixe d; fibra Mesoporo

Fluxo
Transversal

Fonte: Adaptado de Mehdikhani ef al. (2019b).

Ainda pode-se encontrar outras nomenclaturas atribuidas aos poros quanto a sua escala.
Muitas literaturas nomeiam o0s macroporos em ‘“‘pontos secos”, 0os mesoporos podem ser
chamados de poros interfilamentares ou de canais, € os microporos podem ser conhecidos
como poros intrafilamentares. Os macroporos sdo regides que ndo foram impregnadas pelo
fluxo macroscopico da resina, enquanto a resina ja atingiu a abertura de saida do processo.
Esses poros podem ser observados a olho nu, e geralmente sdo introduzidos por padrdes de
fluxos distorcidos, em virtude da irregular permeabilidade do reforco, locais de inje¢ao
inadequados, ou devido a presenca de irregularidades do molde, como nervuras ou desgaste

(MEHDIKHANI et al., 2019b).
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O processo que envolve a moldagem de compdsitos com matriz liquida ¢ considerado
adequado e eficiente para a produgdo de pecas sem pontos secos visiveis. Porém, no interior
dos feixes de fibras a impregnagdo pode ocorrer de maneira incompleta, que pode formar os
microporos € os mesoporos. Correlacionam-se com duas escalas distintas de lacunas a serem
preenchidas pela resina: as grandes lacunas (mesoporos), ocorrem entre os feixes de fibras; e
0s pequenos canais (microporos), ocorrem no interior dos feixes, entre as fibras individuais,
Figura 5a (MEHDIKHANI et al., 2019b).

Entre os feixes de fibras, a for¢a hidrodindmica direciona o fluxo viscoso da resina. Ja
entre as fibras individuais que formam os feixes, devido ao pequeno didmetro, a tensdao
superficial torna-se mais importante, logo o fluxo de absor¢ao devido a pressdo capilar torna-
se um fator atuante para conduzir o fluxo da resina. A formag¢ao de mesoporos € microporos €
controlada entre as diferengas de for¢a do fluxo viscoso e do fluxo capilar. Se o fluxo capilar
entre as fibras dominar o fluxo da resina, as regides entre os feixes de fibras do reforco
permanecem sem preenchimento, formando vazios entre eles, como pode ser observado nas
Figuras 5a e 5c. Porém, quando o fluxo hidrodindmico acontece mais rapidamente, as fibras
individuais formadoras dos feixes de fibras permanecem sem preenchimento, € 0s microporos
sdo formados no interior dos feixes, conforme representado nas Figuras 5a e 5b
(MEHDIKHANI et al., 2019b).

O fluxo da resina pode acontecer em duas diregdes em relacdo a orientagdo da fibra.
Por meio de modelagens analiticas foi possivel mostrar que quando o fluxo ¢ perpendicular a
direcdo da fibra (fluxo transversal - Figura 5a), os vazios sdo distribuidos por todo compdsito,
enquanto que, se o fluxo de resina acontecer paralelamente a dire¢do das fibras
(longitudinal/axial — Figura 5a), os vazios sdo localizados na regido frontal do fluxo
(MEHDIKHANI et al., 2019b).

Diversas metodologias podem ser empregadas para o estudo e visualizagdo na formagao
de vazios, como por exemplo: gravacdo de videos alta resolu¢do por microscopia assistida,
combinacdo de técnicas de andlise visual de imagens, sistema de sensor de voltagem,
termogravimetria por infravermelho e tomografia de raios X computadorizada (Micro-TC).
Independente do fluxo ser longitudinal ou transversal, a impregnacdo dos feixes pode
acontecer em duas diregdes: paralelas (indicadas pelas setas retas na Figura 5a) e transversal
(indicadas pelas setas inclinadas na Figura 5a). Binetruy et al. utiliza um modelo analitico
para verificar que no fluxo longitudinal a impregnacdo dos feixes acontece transversalmente

(MEHDIKHANI et al., 2019b; BINETRUY et al., 1998).
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O tamanho do vazio pode influenciar na sua mobilidade durante o processamento do
material. Em geral, os mesoporos podem ser removidos facilmente caso eles se movam com a
resina, enquanto os microporos sao mais dificeis de remover. Estudos realizados por Rohatgi,
Patel e James Lee (1996), atribuiram este fato as lacunas muito maiores entre os feixes de
fibras do que aquelas dentro dos feixes, o que resulta em arrasto de fibras insuficiente, devido
a pressao hidrodindmica, para tornar os microporos moveis, por isso a escolha de um processo
que minimize a formagao desse vazio ¢ de crucial importancia.

Os estudos de Frishfelds, Lundstrém e Jakovics (2008) mostraram que em reforgos do
tipo NCF impregnados, a movimentacdo dos vazios acontece com a movimentagdo da resina
através dos canais existentes entre os feixes, caso esses canais sejam muito estreitos 0s poros
ficardo aprisionados. Schell et al., 2007 estuda os vazios em um compoésito de vidro/epoxi
processado via RTM por meio da microtomografia computadorizada de raios X. Os resultados
permitiram observar a presenca de pequenos espacos de geometria esférica localizada em
regides ricas em resina e grandes espagos irregulares os feixes sobrepostos.

Um estudo comparativo entre a técnica de microtomografia computadorizada de raios X
e algumas outras técnicas de caracterizacdo de vazios foi realizada por Little, Yuan e Jones
(2012), onde foi possivel observar que esta técnica mais precisa e confidvel, que ainda
possibilita a andlise da forma, tamanho, distribui¢do e contetido dos espacos vazios nos
materiais. Os vazios detectados pela técnica de microtomografia computadorizada de raios X

em compositos de carbono/epdxi sdo apresentados na Figura 6.
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Figura 6 - Vazios em um compdsito com de carbono/epdxi caracterizado por microtomografia

de raios X, exibidos em (a) topo, (b) 3D, (c) frente e (d) vista lateral.

Fonte: Little, Yuan e Jones (2012).

2.6 PROPRIEDADES DINAMICO-MECANICAS

Os polimeros sdo materiais viscoeldsticos, ou seja, em condi¢des de deformacgdo
apresentam de maneira simultdnea componentes elastico e viscoso. Quando uma tensao
senoidal ¢ aplicada em um material polimérico ou em um compésito polimérico a resposta a
deformacdo também serd senoidal, porém atrasada comparada a solicitagdo inicialmente
aplicada (Figura 7). O atraso ocorre devido ao tempo que as moléculas levam para se
rearranjarem e esta relacionado a relaxacdo das cadeias poliméricas ou grupos pendentes
(BOTELHO et al., 2005).

Nos so6lidos lineares a tensdo aplicada (o) ¢ proporcional a deformacao (€) obedecendo
a lei de Hooke, Eq. (1) na qual a razdo de proporcionalidade corresponde ao modulo de
elasticidade (E). Os liquidos viscosos baseiam-se conforme a lei de Newton, Eq. (2), na qual a
tensdo de cisalhamento (t) e a taxa de deformacdo ou gradiente de velocidade (dU,/dy)
apresentadas pelo material estdo relacionadas pela viscosidade constante (u) (PASCAULT,

2002).

oc=Exe¢ (1)
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Figura 7 - Tensdo (o) aplicada em um material, deformacao () resultante e angulo de

defasagem (9) entre a tensdo e a deformacao.
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Fonte: Lorandi, Cioffi e Ornaghi (2016).

Para melhor compreensdo das propriedades viscoeldsticas dos materiais poliméricos
termorrigidos, dependentes do tempo e da temperatura, ¢ essencial o conhecimento a respeito
de certas propriedades fisicas, tais como densidade de ligagdes cruzadas, mobilidade das
cadeias, volume livre e temperatura de transi¢do vitrea. A estrutura quimica molecular e
macromolecular estd relacionada diretamente a essas propriedades. A heterogeneidade
apresentada pelos compositos termorrigidos exige o conhecimento de outras caracteristicas,
além das propriedades fisicas, tais como a morfologia e a interface (PASCAULT, 2002).

A andlise dindmico-mecanica de materiais poliméricos permite obter informacgdes
como moddulo de armazenamento, mddulo de perda e o fator de perda, além das transi¢des de
relaxacdo primdria, secunddria e terciaria. O modulo de armazenamento define o
comportamento eldstico do material, medido em cada ciclo baseado na forca (tensdo) exigida
para ocasionar o deslocamento/deformagdo (amplitude). O modulo de perda define o
comportamento viscoso do material, obtido através da diferenga de fases existente entre a
tensdo e a deformacdo. O fator de perda mede a energia dissipada no material, calculada a

partir da razdo entre o modulo de perda pelo médulo de armazenamento (ALMEIDA et al.,
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2018b; WILLIAMS; SUMMERSCALES; GROVE, 1996; FLIEGENER; HOHE;
GUMBSCH, 2016).

As propriedades apresentadas pelos polimeros termorrigidos variam de acordo com o
comportamento caracteristico do material, em fun¢do do tempo e da temperatura, e podem ser
divididas da seguinte maneira (PASCAULT, 2002):

Regido Vitrea: Nesta regido o material polimérico possui comportamento vitreo/fragil.
As propriedades sdo basicamente imperceptiveis as modificagdes de estrutura em escala
macroscopica, sendo praticamente dependentes da energia de coesdo que ocorre em nivel
molecular.

Regido de transicdo vitrea: Regido compreendida entre as regides I e III da Figura 8§,

nela as propriedades sdo influenciadas aos niveis macromolecular e molecular, ocorrendo
simultaneamente. Como por exemplo, o efeito das ligagdes cruzadas na T, (nivel
macromolecular), ¢ decorrente da funcdo apresentada pela rigidez das cadeias, dependente de
aspectos moleculares.

Regido elastomérica: Nessa regido o polimero apresenta um comportamento de um

solido viscoso. As propriedades sdo basicamente imperceptiveis as modificagcdes de estrutura
em escala molecular, sendo praticamente dependentes da estrutura macromolecular, como por
exemplo, da densidade de liga¢des cruzadas.

Um exemplo caracteristico de variagdo do modulo de armazenamento, do modulo de
perda e do fator de perda (em fungdo da temperatura) esta representado através da Figura 8 a

seguir, onde pode-se observar as trés regides descritas anteriormente.
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Figura 8 - Representacdo das regides comumente encontradas em um polimero junto ao
moédulo de armazenamento, médulo de perda e fator de perda.

(H (In (1

Regido Vitrea Regiao de Regiao
Transigao Elastomérica
(R T i
transigdo Y transicdo B transi¢do OL

Médulo de perda (MPa)
Fator de perda tand

Médulo de armazenamento (MPa)

Temperatura (°C)

Fonte: Lorandi, Cioffi e Ornaghi (2016).

Nos compdsitos poliméricos, gracas ao seu comportamento viscoeldstico, sdo
encontrados dois valores de mddulos, sendo o modulo de armazenamento (E') e o0 moédulo de
perda (E’”). A Figura 9a e Figura 9b apresentam um esquema que mostra que o médulo de
armazenamento ¢ proveniente do componente de tensdo resposta em fase junto a deformagao;
o modulo de perda ¢ proveniente do componente da tensdo resposta a 90° fora de fase com a
deformacdo. Geralmente, os resultados dindmico-mecanicos sdo representados,
matematicamente, em termos de modulo complexo (E*) por essas componentes (E’ ¢ E’’)
como pode ser verificado pela Eq. 3, definida pela razdo trigonométrica, representada pelo

esquema da Figura 10 (NIELSEN, 1994; LUCAS et al., 2001).
E* = E'+iE" 3)

O modulo de armazenamento (E’) representa a parte real do nimero complexo e a parte
imagindria é representada pelo modulo de perda (E”). A razdo entre esses valores, representa
uma grandeza intitulada tangente de perda ou (tan o), demostrada através da Eq. 4 (MAZUR,
2010).

= £
tan 6 = = 4)
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Figura 9 - Representagdo das funcdes senoidal da deformagao aplicada (y) e da tensao

resposta (o) para materiais: (a) eldsticos lineares, (b) viscosos lineares e (c¢) viscoelasticos.
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Fonte: Lucas et al. (2001).

Figura 10 - Relagdo trigonométrica entre o modulo complexo (E*), médulo de

armazenamento (E’) e modulo de perda (E’”) com o angulo (5).
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E

Fonte: Lorandi, Cioffi e Ornaghi (2016).

A tangente de perda, também ¢ conhecida como amortecimento ou fricgdo interna,
representa a razdo entre a energia dissipada por ciclo e a energia potencial maxima
armazenada durante o ciclo. Com isso, os materiais com maior rigidez apresentam valores de
tan 6 menores, comparados aos materiais mais flexiveis. A Figura 9¢ apresenta um esquema
das funcdes senoidal de deformacdo empregada e da tensdo resposta para os materiais
elasticos lineares, viscosos lineares ¢ viscoelasticos (LUCAS et al., 2001).

O moédulo de armazenamento corresponde a resposta eldstica do material, logo trata-se

de uma medida reversivel (FANCEY, 2005). Baseado na tensdo aplicada e na deformacgao
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resultante e pela relacdo trigonométrica da Equagdo 3, o mdédulo de armazenamento (E’) pode

ser calculado baseado na Eq. 5 a seguir.

E'=2cos§ =E*cos § (5)

€o

E* representa o médulo complexo, oo corresponde a amplitude da tensdo empregada, €o
corresponde a amplitude da deformagao resultante e o refere-se ao angulo de defasagem entre
essas amplitudes (MILITKY; JABBAR, 2015; GOERTZEN; KESSLER, 2006; WU; LIN;
MURAKAMI, 2017).

E importante ressaltar a diferenca existente entre 0 médulo de armazenamento obtido
no DMA (andlise dindmico mecanica) e pelo modulo de Young de determinado material. O
moédulo determinado através do DMA ¢ dinamico, sendo a tensdo ou deformacdo mecanica
empregada no material ¢ oscilatoria, tendo como resultado a deformagdo sofrida ou tensao
resultante em fun¢do da temperatura ou da frequéncia. O médulo de Young do material ¢
obtido a partir do ensaio estatico e destrutivo, calculado através do inicio da inclinacdo da
curva tensdo-deformacdo, na qual a tensdo e a deformagdo s@o aplicadas sobre o material a
taxa constante (YANG et al., 2006).

O modulo de perda (E’’) ao contrario do médulo de armazenamento (E’) ¢ uma medida
irreversivel, e deve-se a resposta viscosa (LORANDI et al., 2018). Pode ser calculado através

da Eq. 6.

E"=2sen8 = E*sen 8 (6)

€0

E* representa 0 médulo complexo, oo corresponde a amplitude da tensdo empregada, €o
corresponde a amplitude da deformagao resultante e o refere-se ao angulo de defasagem entre
essas amplitudes (MILITKY; JABBAR, 2015; GOERTZEN; KESSLER, 2006; WU; LIN;
MURAKAMI, 2017).

O tan & ¢ um indicativo da diferen¢a encontrada no comportamento do material com o
comportamento elastico ideal. Os materiais com tan 6 elevado dissipam a maior parte da
energia utilizada para deforma-lo na forma de calor. Materiais que apresentam
comportamento Newtoniano sdo casos de grande dissipacdo da energia na forma de calor com
amortecimento infinito (tan & = o), como por exemplo a dgua. J& os materiais perfeitamente

elasticos ndo apresentam amortecimento (tan 6 = 0), como € por exemplo as molas ideais. Os
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polimeros sdo materiais que apresentam um comportamento intermedidrio entre estes
extremos, logo sdo classificados como viscoelasticos (LUCAS et al., 2001).

A regido de transi¢do vitrea ¢ caracterizada pela inclinagdo abrupta da curva referente
ao moédulo de armazenamento. Também pode ser representada pelos picos das curvas que
indicam o moddulo de perda e tan . Como se trata de uma regido, ¢ ndo de um ponto
especifico, a temperatura de transicdo vitrea pode apresentar diferentes valores, de acordo

com a curva considerada para esta avaliagdo (LORANDI; CIOFFI; ORNAGHI, 2016).

2.7 FLUENCIA

Todos os materiais fluem em fun¢do do tempo. Esse efeito pode ser acelerado com o
aumento da temperatura ou da tensdo aplicada. Logo, a fluéncia ¢ uma deformacgao plastica
que ocorre quando o material é submetido a certas condi¢des de tensdo e temperatura, ambas
constantes. Essa deformacdo ¢ fortemente influenciada pela forga e pela temperatura aplicada
ao material. A temperatura envolvida na grande maioria dos casos ¢ elevada, entretanto,
abaixo da temperatura de fusdo para polimeros termoplasticos ou abaixo da temperatura de
transicao vitrea caso se trate de polimeros termorrigidos, pois sdo dependentes da aplicagao
(FINDLEY, 1976).

A estabilidade dimensional do material ¢ medida no ensaio de fluéncia e a resisténcia
que ele apresenta a este ensaio ¢ o que determina seu tempo de vida 1til. Esta andlise ¢ de
grande relevancia para os materiais com carater estrutural, pois a partir das informagdes
fornecidas verifica-se sua aplicacdo por longos periodos. Os periodos sdo determinados de
acordo com os resultados obtidos por ensaios acelerados que definem o comportamento do
material em um curto espaco de tempo. A partir de técnicas que extrapolam esses resultados
tem-se 0 comportamento do material em periodos de tempo inacessiveis laboratorialmente
(décadas) (FINDLEY, 1976; YANG et al., 2006; NIELSEN, 1994).

O ensaio de fluéncia ainda fornece importantes informagdes a respeito da viscosidade e
das propriedades viscoelasticas dos materiais poliméricos e dos compdsitos com matriz
polimérica. Os compositos tendem a apresentar a fluéncia reduzida, devido ao reforgo na
matriz, isto se justifica, pois ha um aumento da rigidez estabelecida pelo reforco que reflete
diretamente na matriz. A reducdo da fluéncia implica em uma estabilidade mais eficiente do
material quando este ¢ sujeito a certas condigdes de tensdes/temperatura. Os resultados
obtidos sdo fortemente influenciados de acordo com as caracteristicas do compdsito, como

por exemplo, o tipo de reforco utilizado, o seu volume, a interface reforco/matriz, a
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porosidade, entre outros fatores (RAGHAVAN; MESHII, 1998; NIELSEN, 1994;
GEORGIOPOULOS; KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; MILITKY; JABBAR, 2015;
GOERTZEN; KESSLER, 2006; PULNGERN et al., 2016).

Para polimeros termorrigidos, devido a presenca de ligagdes cruzadas, quando se aplica
uma tensao mesmo que constante no material, a resposta a esta solicitacdo nao é constante ao
longo da espessura do material, pois a mobilidade das cadeias apresenta diferentes restricdes
(NIELSEN, 1994).

A fluéncia pode ser definida de acordo com trés estdgios (Figura 11), em fun¢do da
variagdo das dimensdes (deformagdo) do material ensaiado com o decorrer do tempo
(FINDLEY, 1976):

I) Primeiro estagio: conhecido como fluéncia primaria, nesta regido ocorre a

deformagdo elastica do material, sucessivamente ocorre a deformacdo plastica
com velocidade de fluéncia maior. A velocidade de deformagdo neste estagio ¢é
decrescente;

IT) Segundo estagio: conhecido como fluéncia secundéria, nesta fase ocorre a etapa

mais longa de todo processo e caracteriza-se por apresentar taxa de fluéncia
constante.

IIT) Terceiro estagio: conhecido como fluéncia tercidria, nesta fase a deformacao do

material acontece de maneira muito rdpida e termina com sua ruptura, ou seja, a

fluéncia ocorre a uma taxa crescente.
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Figura 11 - Curva tipica para a deformagao por fluéncia e taxa de fluéncia em func¢ao do

tempo, com as trés etapas do processo de fluéncia de um material.
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Fonte: Adaptado de Nielsen (1994).

O estudo da fluéncia em compoésitos que apresentam baixa deformagdo pode ser
realizado através da andlise dinamico-mecanico (DMA). A andlise dindmico-mecanica para
estudos com alta deformagdo ndo € possivel, devido as limitagdes do equipamento. A analise
utilizando baixas deformacdes, mesmo que normalmente ndo sdo deformacgdes de uso, sdo
importantes uma vez que as respostas associadas a esta deformag¢do se devem as propriedades
microestruturais do material. Por meio desta técnica, ¢ realizado um ensaio de deformagao
em fun¢do do tempo em uma temperatura e tensao especificas.

Para os compositos, a resisténcia a fluéncia estd relacionada diretamente com a
deformagdo viscoeldstica e com o comportamento interfacial entre fibra/matriz. A
temperatura, tensdo e tempo sdo pardmetros essenciais para descrever o comportamento
viscoeldastico, principalmente quando a interag¢do entre fibra/matriz precisa ser avaliada, logo
modelos matematicos foram propostos com a finalidade de prever o comportamento de
fluéncia dos materiais a médio e a longo prazo, sendo os modelo de Findley, de Burger e de
Weibull os mais conhecidos (FINDLEY, 1976; YANG et al., 2006; GEORGIOPOULOS;
KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; MILITKY; JABBAR, 2015; LORANDI; CIOFFI;
ORNAGHLI, 2016; GUEDES, 2004; DENG; HOU; YE, 2007).
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2.7.1 Modelo de Findley

As curvas de fluéncia de grande parte dos polimeros sdo muito semelhantes com as
curvas de fluéncia apresentadas pelos materiais metalicos. Logo, muitos autores basearam-se
em modelos matematicos de fluéncia para metais para elaborar modelos empiricos e descrever
o comportamento de fluéncia dos polimeros. O modelo de Findley ¢ um dos mais conhecidos,
e descreve o comportamento de fluéncia de muitos materiais poliméricos com uma boa
precisao em uma ampla escala de tempo, baseado na Eq. 7 (FINDLEY, 1976)(YANG et al.,
2006):

e(t) = g + At" (7)

(n) ¢ uma constante da tensdo e geralmente menor que 1; (&) € a deformagao eléstica
(mm.mm™); (4) é a amplitude da deformagdo elastica transiente (mm.mm'.s!); (&,) e (4) sdo
fungdes da tensdo e variaveis ambientais que incluem o tempo ¢ a umidade; (e(t)) ¢ a
deformagdo por fluéncia (mm.mm™') no tempo (t) (s). As duas constantes (A € n) sdo
dependentes do material e da temperatura, uma vez que a mobilidade molecular das cadeias
poliméricas acontece mais facilmente em altas temperaturas, apresentando, portanto,
tendéncia de maiores deformagdes instantdneas quando se compara o mesmo material a
temperaturas mais baixas.

O estudo do comportamento de fluéncia de um composito carbono/epoxi com
diferentes sequéncias de empilhamento, moldados por enrolamento filamentar (filament
winding) foi realizado por Almeida et al. (2018b) e os resultados mostraram que o modelo de

Findley foi adequado para prever o comportamento de fluéncia dos materiais a longo prazo.

2.7.2 Modelo de Burger

O modelo de Burger ¢ um dos mais importantes dentre os modelos que predizem o
comportamento viscoelastico dos materiais em fluéncia, uma vez que ¢ o modelo que melhor
representa a correlagdo estrutura versus propriedade dos polimeros. Baseia-se na combinagao
entre outros dois modelos, o de Maxwell e Kelvin, conectados em série. Esse modelo também
¢ conhecido como o modelo dos quatro parametros (ou modelo de quatro elementos), sua

forma esquematica esta representada na Figura 12 (FINDLEY, 1976).
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A equacdo para o modelo de Burger pode ser baseada a partir da resposta em
deformacdo sob tensdo constante em cada um dos elementos em série. A deformagdo total
(€p) no tempo (¢) ¢ a soma das deformagdes dos elementos, sendo a mola e o pistdo em série
constituido no modelo de Maxwell considerados como dois elementos, representados na
Figura 12 por (eM1) (eM?2) e, mola e um pistdo que encontram-se em paralelo correspondente

ao modelo de Kelvin, representado por (¢K) na Figura 12 (YANG et al., 2006).

Figura 12 - Diagrama com esquema do modelo de Burger.
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Fonte: Yang ef al. (20006).

Para uma tensdo especifica, a deformac¢do em fungdo do tempo pode ser calculada de
acordo com a Eq. 8 a seguir.

EB =M1+ eM2 + ¢ (8)

B, M e K correspondem aos modelos de Burger, elementos de Maxwell e de Kelvin,
respectivamente. £y sdo as deformacdes da mola, £y, corresponde ao pistdo de Maxwell e

ek unidade de Kelvin. Com base nas peculiaridades das relagdes dos elementos e as condigdes
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iniciais em ¢ = ( o comportamento quanto a fluéncia dos materiais, de acordo com modelo de

Burger, pode ser definido a partir da Eq. 9:

e(t) = 2+ 72 (1 - e_t/f) + 2 9)

nm

Sendo &(t) é a deformagdo por fluéncia (mm.mm™) no tempo () em segundos; E,
(MPa) e ny(MPa.s) sdao o modulo e viscosidade da mola e pistdo de Maxwell,
respectivamente; Ex (MPa) e ngy (MPa.s) s3o o mddulo e viscosidade das unidades de
Kelvin, respectivamente; oy (MPa) ¢ a tensdo inicialmente aplicada; T = ng/nEy € o tempo
de retardagfio para produzir 63,2 % ou (1 — e 1) na deformagao total do elemento de Kelvin
- corresponde ao tempo de relaxacdo do modelo (FINDLEY, 1976; YANG et al., 2006).

Os aspectos de fluéncia proposta pelo modelo de Burger podem ser caracterizados da
seguinte maneira: o primeiro termo ¢ constante e descreve a deformagao eldstica instantanea;
o segundo termo ¢ referente a elasticidade retardada da unidade de Kelvin, dominante nos
estagios iniciais de fluéncia, porém chega a um valor de saturagdao perto de go/Eg, esta
relacionado com a rigidez apresentada pelas cadeias poliméricas amorfas (relaxagdo); o
terceiro termo refere-se ao fluxo viscoso que aumenta quase linearmente apds um periodo de
tempo consideravelmente longo de carregamento (YANG et al., 2006; GEORGIOPOULOS;
KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; MILITKY; JABBAR, 2015).

Por meio da diferencia¢do da Eq. 9 a taxa de deformacao por fluéncia ¢ dada de acordo

com a Eq. 10:

g= 204 2,7 (10)

nm Uie

(€) corresponde a taxa de deformagdo com o tempo (mm.mm-!).
Em escalas de tempo suficientemente longas, a taxa deformagdo por fluéncia torna-se
constante (Eq. 11):
£ (0) = 2 (11)

nm

O modelo de Burger pode ser empregado de forma satisfatéria para representar o
comportamento pratico dos materiais viscoelasticos. Os parametros dos materiais Ey;, 1y , Ex

e ng podem ser simulados por meio de dados experimentais junto a soffwares de analise e
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ajustes de dados, a partir do ensaio de fluéncia realizado por DMA, por exemplo. A varia¢ao
dos parametros simulados mostra o efeito das tensdes aplicadas (YANG et al., 2006).

O estudo do comportamento de fluéncia a curto prazo de um composito Juta/Epoxi
com diferentes tratamentos de fibras, moldados manualmente, foi realizado por Militky e
Jabbar (2015), e os resultados mostraram que as fibras tratadas apresentaram menor
deformagdo por fluéncia comparadas as fibras ndo tratadas para todas as temperaturas
utilizadas. O tratamento que utilizou laser apresentou os melhores resultados em relagdo a
deformacao, sendo observado menor deformagdo por fluéncia, este exibiu um comportamento
elastico predominante, principalmente em temperaturas mais elevadas. O uso do modelo de

Burger mostrou ser adequado para os dados experimentais de fluéncia dos materiais.
2.7.3 Modelo de Weibull

A deformacao viscoelastica ¢ considerada uma variagao suave, isto ¢, um material em
processo de fluéncia, recuperagdo ou relaxacdo de tensdo acontece de maneira continua com o
tempo. As mudangas viscoeldsticas acontecem através de saltos incrementais. Em escala
molecular, o fendmeno pode ser considerado como segmentos de moléculas saltando entre as
posi¢des de relativa estabilidade. Fancey foi o primeiro a levantar essa abordagem, quando
verificou que a fluéncia de materiais poliméricos, assim como a recuperaciao, poderia ser
caracterizada com precisdo por meio de equagdes baseadas na funcdo de distribuicdo Weibull
(FANCEY, 2001).

O modelo de Weibull na engenharia ¢ utilizado para descrever a confiabilidade,
repetitividade e homogeneidade dos dados de maneira que represente os elementos discretos
de falha. Com base nessa premissa, Fancey elaborou um modelo matematico (Eq. 11) no qual
a acdo dos elementos de trava, dependentes do tempo, descrevesse a resposta viscoelastica,
logo o objetivo era predizer as propriedades de fluéncia dos materiais viscoelasticos

(FANCEY, 2005).
e(t) = g + ¢, [1 —exp <— (i)ﬁc)] (11)

N¢

Sendo: &.(t)corresponde a deformagdo de fluéncia no tempo ¢ €;¢ a deformagio

instantanea; ;¢ o parametro de formato da curva. n, ¢ o tempo de vida caracteristico para

fluéncia (FANCEY, 2001).
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O estudo de comportamento de fluéncia de compdsitos poli (éter imida) (PEI) semi-preg
e epoxi pré-impregnado foi realizado por Reis et al. (2020). Utilizaram um analisador
dindmico mecanico para verificar as relacdes de estrutura vs. propriedade dos materiais
estudados em diferentes regides (vitreas, de transicdo vitrea e elastomérica). Utilizaram o
modelo analitico proposto por Weibull e verificaram que se ajustou de forma excelente a

curva experimental.

2.8 MICROTOMOGRAFIA COMPUTADORIZADA DE RAIOS X

A microtomografia de raios X trata-se de uma técnica nao destrutiva de ensaio, na qual
o material analisado pode ser utilizado mais vezes. Esse ensaio, atualmente, vem sendo
empregado em diversas areas, mas principalmente na area médica (DA SILVA, 2018).

A técnica consiste em criar uma imagem em trés dimensdes da amostra analisada a
partir da aquisicdo de imagens. Parte do mesmo principio de uma tomografia
computadorizada (TC), e foi inicialmente elaborada para verificar e estudar materiais que
possuem estruturas muito pequenas, em sua grande maioria, de ordem de micrometros
(CARVALHO, 2018).

A técnica de microtomografia de raios X tem como principio representar a distribuicdo
espacial de um parametro fisico, ¢ capaz de representar fielmente a estrutura interna do
material analisado, uma vez que sua resolucdo ¢ de ordem de micrdmetros. Tem como base
fundamental a técnica de raios X, sendo que a principal diferenca se encontra na ordem de
grandeza focada pelos tubos dos equipamentos de raios X. Uma similaridade entre as técnicas
¢ que ambas possuem imagens com diferentes tons de cinza, sendo proporcionais a densidade
das amostras analisadas. O uso da microtomografia possibilita analisar o coeficiente de
atenuacdo ponto a ponto, diferentemente de uma radiografia planar, na qual se pode perceber
profundidades distintas em um plano unico. As principais vantagens do uso dessa técnica sio:
a possibilidade de reproduzir imagens digitais com alto contraste, excelente resolucao
espacial, e reaproveitamento do corpo de prova apos o ensaio (FONTES, 2015).

Estudos realizados por Machado et al. (2015), utilizando da técnica de
microtomografia computadorizada aplicada na area biomédica, tinham como objetivo a
elabora¢do de um modelo experimental a respeito de fraturas dsseas. Para esse estudo foram
utilizados ratos como amostras; os mesmos foram varridos por um microtomoégrafo, modelo
SkyScan 1173. As condi¢des de operagdo utilizada para analise foram 70 kV e 114 pA, o

tamanho do pixel foi de 9,91 um. Através dos resultados, os autores chegaram a conclusdo de
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que as analises visuais das estruturas dsseas geradas por essa técnica foram bem relevantes,
principalmente a area fraturada.

Mehdikhani et al. (2019a) utilizaram a tomografia computadorizada por raios X para
gerar dados de caracteristicas dos vazios em laminados de carbono/epoxi com diferentes
sequéncias de empilhamento (Figura 13). Os vazios foram induzidos pela modificacdo do
ciclo de cura do material. As imagens tridimensionais obtidas pelo estudo foram utilizadas
para estudar os vazios, foram quantificadas com uso do software VoxTex. As caracteristicas
do vazio, como a forma, tamanho, orientacdo e distribuicdo espacial, foram analisadas. Os
autores verificaram que os vazios possuem formato alongado, alinhados com as fibras
vizinhas, grande parte dos vazios tinham secdes transversais ligeiramente achatadas. Foi
observado que os espacos vazios se localizaram nas camadas internas do laminado. Verificou-
se que a sequéncia de empilhamento afeta o tamanho e a forma dos vazios, com o contetido de

vazios maior para laminados mais espessos.

Figura 13 - Exemplos de imagens obtidas por microtomografia das amostras.

(67.5/22.5),

Fonte: Mehdikhani ef al. (2019a).
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2.9 REVISAO DA LITERATURA E MOTIVACAO DO TRABALHO

A revisdo da literatura ¢ um topico de grande relevancia para o presente estudo, uma
vez que as aplicagdes e estudos dos compdsitos vém ganhando destaque nos ultimos anos,
principalmente aqueles com caracteristicas estruturais empregados nas industrias
aeroespaciais.

Esta revisdo baseou-se em trabalhos que estudaram algumas das mesmas propriedades
discutidas no presente estudo, com foco principal nos ensaios de fluéncia. Como base na
discussdo, foi avaliado o comportamento apresentado pelos compositos; por exemplo, como
eles se comportam com as mudancas de alguma varidvel, tais como temperatura, tempo ou
tensdo e como essas variagdes influenciam na propriedade de fluéncia. E importante ressaltar
que as propriedades apresentadas pelos compdsitos sdo dependentes dos seus constituintes e
de como eles interagem entre si; do processo de fabricacdo; da orientacdo do reforco na
matriz; entre outros.

Almeida et al. (2018b), investigaram as caracteristicas interfaciais utilizando ensaio de
fluéncia (método indireto) de laminados de resina epdxi refor¢ados com fibra de carbono em
diferentes orientagdes de fibra. O processo de fabrica¢do utilizado para confeccionar os
laminados unidirecionais de 12 camadas foi por enrolamento filamentar seco, sendo curados
sob compressdo a quente. Foram estudadas as seguintes sequéncias de enrolamento: [0]i2,
[30]12, [45]12, [60]12 € [90]12, onde [x] refere-se ao angulo e 12 sdo os numeros de camadas
utilizadas. A analise dindmico-mecanica foi utilizada para avaliar o comportamento de
fluéncia dos compositos, os autores verificaram que houve influéncia da orientacdo da fibra.
A transferéncia de tensdo da fibra/matriz é mais eficiente para laminados a 0°, o que
proporcionou menor deformacgdo de fluéncia. Os autores utilizaram os ajustes de Findley e
Burger para analisar os dados de fluéncia. Foi verificado que a deformagdo por fluéncia
aumentou da orientacdo longitudinal para a transversal da fibra com o aumento de
temperatura. Os autores concluiram que os modelos de Burger e Findley foram adequados
para prever o comportamento de fluéncia dos materiais, onde mostraram um bom ajuste dos
dados experimentais. Foi observado ainda que com o aumento angular das camadas de fibras,
o modelo de Burger parece ndo se ajustar tdo bem aos dados experimentais como o modelo de
Findley.

Bouafif et al. (2013), estudaram o efeito do tipo, tamanho, conteido e processo de
fabricacdo de particulas no comportamento de fluéncia de compdsitos de particulas de

madeira e polietileno de alta densidade (PEAD). Realizaram ensaios de fluéncia a curto prazo
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em diferentes temperaturas. O modelo de Burger e de Findley foram utilizados para ajustar os
dados experimentais de fluéncia. Os autores verificaram que a fluéncia dos compositos
aumenta com a temperatura, e isto deve-se a mobilidade do volume amorfo. Foi observado
que o aumento do teor de particulas de madeira geralmente diminui o nivel de fluéncia.
Quanto ao processo de fabricagdo os autores concluiram que os materiais processados por
injecdo e compressdao apresentaram melhor comportamento de fluéncia do que os materiais
processados por extrusdo devido a diferencas nas microestruturas dos compositos. Ja o
tamanho das particulas ndo demonstrou ter forte influéncia nas propriedades de fluéncia. Os
autores verificaram que o modelo de Findley levou a um melhor ajuste do comportamento de
fluéncia dos materiais.

Almeida et al. (2018a) estudaram a fluéncia, recuperagdo, relaxa¢do de tensdo e o
comportamento viscoelastico de compdsitos de matriz epoxi reforcados com fibra de carbono
com diferentes orientagdes das fibras: [0]4, [30]4 e [60]s. O estudo abrange um procedimento
analitico e ensaios experimentais. Os autores verificaram que no composito fabricado com
fibras alinhadas longitudinalmente [0]s a transferéncia de tensdo na fibra/matriz ¢ mais
eficiente e quase ndo apresentou fluéncia significativa, também se observou que seu modulo
de armazenamento foi o que apresentou o maior valor, comparados aos demais compodsitos
com diferentes angulos em relacdo as fibras. Com base na abordagem de distribui¢do Weibull
os autores estudaram as respostas de fluéncia e recuperagdo, foram utilizadas duas tensoes, 2 e
5 MPa. Os resultados encontrados foram mais significativos para a tensdo mais alta. Os
autores verificaram que os resultados obtidos com o modelo de Weibull seguiram uma
tendéncia logica, principalmente para os compdsitos sob tensdo de 5 MPa, pois 2 MPa foi
uma tensdo considerada muito baixa para compdsitos rigidos como o utilizado no estudo.

Saba et al. (2017), estudaram o efeito da implementag¢do de nanofibras de celulose via
DMA de compositos epoxi em fungdo da temperatura. Para o estudo, os autores utilizaram o
método de colocagdo manual para fabricacdo dos nanocompdsitos de epdxi reforcados com
nanocelulose. Os compositos foram fabricados com diferentes teores de nanocelulose: 0,5%,
0,75% e 1% em resina epdxi. Os autores observaram, a partir dos resultados obtidos, que a
implementagdo da nanofibras de celulose melhorou a estabilidade térmica e melhorou as
propriedades dinamicas (E' e E"”) de todos os nanocompoésitos comparados ao epdxi puro.
Observou-se os compositos com 0,75% de carga conferiu maior resisténcia térmica e
melhores propriedades dinamicas. De modo geral, foi concluido que os nanocompdsitos de
epoxi com carga de 0,75% de nanofibras de celulose mostram maior estabilidade térmica,

temperatura de decomposi¢do, conteudo residual e propriedades viscoelasticas.
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3 OBJETIVOS

O objetivo geral do trabalho ¢ avaliar a influéncia da porosidade nas propriedades

viscoeldsticas € no comportamento a fluéncia sob baixa carga de um compoésito de matriz

polimérica de resina epoxi reforcada com tecido ndo dobravel de fibra de vidro, produzido

através do processo de moldagem por transferéncia de resina. Modelamentos analiticos foram

utilizados para relacionar a influéncia da temperatura e da carga com diferentes teores de

vazios no material. Ainda, microtomografia de raios X foi feita para verificacdo da

distribuicdo, morfologia e do teor dos vazios.

Para dar suporte ao objetivo geral, as seguintes etapas foram realizadas:

v

Caracterizagdo da matriz (resina epoxi) por meio da calorimetria exploratoria
diferencial (DSC), viscosimetria e termogravimetria (TGA).

Caracterizagdo do composito por meio das seguintes técnicas: inspe¢do por
ultrassom, andlise dindmico-mecanica (DMA), picnometria de gas hélio,
digestao acida e microtomografia de raios X;

Determinacdo do comportamento de fluéncia dos compositos sob diferentes
tensoes e temperaturas;

Utilizagdo de modelos analiticos, como os modelos de Findley, Burger e
Weibull aplicados as curvas de fluéncia e correlagdo de seus parametros com as
propriedades viscoeldsticas do composito;

Relagdo das possiveis diferengas nos resultados obtidos em cada etapa com a
diferenga de porosidade (incluindo distribuicdo, tamanhos de poros, quantidade

de poros abertos e fechados, etc.) para cada composito.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

4.1.1 Matriz e Reforc¢o

Neste trabalho foi utilizado um tecido non-crimp fabric (NCF) de fibra de vidro C-
0900 biaxial costurado (Barracuda Advanced Composites®). Os tecidos para a fabricagdo dos
compositos foram cortados nas orientagcdes 0°/90° para a montagem do composito. A
gramatura do tecido € igual a 307 g.m!; a massa especifica da fibra de vidro igual a 2,58
g.cm’l; apresentam fibras com didmetro de 13 pm; a espessura do tecido é de 0,21 mm. A
costura do tecido evita o arraste das fibras pela passagem da resina. Os tecidos foram
montados em uma arquitetura biaxial [(0 e 90)s],, em 14 camadas. A Figura 14 mostra o tipo
de tecido de fibra de vidro que foi utilizado neste trabalho. As 14 camadas se justificam em
razdo da simetria, balanceamento fundamentais do laminado e garante uma fracao

volumétrica de fibras superior a 50%.

Figura 14 - Tecido de fibra de vidro utilizado no presente trabalho.

Fonte: Elaborado pelo autor.



55

A Eq. 12 foi utilizada para calcular o volume teorico de fibras (%Vy), de modo que a

fracdo volumétrica de fibras utilizada superasse 50%.

ne. ﬂ.ﬂ
%V, = A6 ).100 (12)

Vm

na qual n; corresponde ao namero de camadas de tecidos utilizadas, A, refere-se a area
total do tecido, ¥ ¢ a gramatura do tecido, p; corresponde a densidade da fibra e V;,, representa
o volume do molde utilizado para moldagem do compésito.

A resina epoxi utilizada foi a RTM6 da Hexcel. E ideal para o processamento via RTM
e possui excelentes caracteristicas para componentes estruturais de aplicacdo aeronautica. O
fabricante da resina fornece algumas informagdes a respeito do processamento, como
temperaturas de servigo de -60 °C a 120 °C; linha de injecdo: 90 - 110 °C; Pressdo do pistao
RTM: 5 bar; Ciclo de cura: 90 minutos a 180 °C. Possuem vantagens como: baixa absor¢ao
de umidade: 2,0 - 3,0%; viscosidade <100 mPa.s nas temperaturas do processo; possui
propriedades mecanicas semelhantes aos pré-impregnados de ultima geragdo quando

combinados com refor¢os adequados.
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4.2 METODOS

O fluxograma da Figura 15 destaca os processos de obtengdo e caracterizagdo dos

compositos.

Figura 15 - Fluxograma das etapas do projeto.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2.1 Caracterizacio da resina

A analise de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) forneceu a temperatura inicial e
final de cura da resina em estudo. Além disso, foi obtida a analise do ciclo de cura por meio
de isotermas baseadas na curva gerada pela cura da resina. Pela andlise termogravimétrica foi
determinada a estabilidade térmica da matriz e foi realizado o estudo de viscosimetria da

resina. S3o pardmetros importantes para o processamento RTM, uma vez que definem a
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configura¢do do mesmo devido a sensibilidade da viscosidade com a variagdo de temperatura.
O conhecimento dos pardmetros permite evitar ou minimizar a ocorréncia de certos defeitos
como race tracking, (impregnagao inadequada na regido central do reforco pela resina durante
o processo de inje¢do, de modo que a resina percorre pela regido lateral do molde até a saida),
e o fiber wash out (regido pobre em resina), que geralmente ocorrem devido a viscosidade

e/ou pressdo de injecao inadequada.

4.2.1.1 Analise Termogravimétrica da resina

Para a andlise de termogravimetria (TGA) foi utilizado equipamento SII Nano
Technology INC, modelo TG/DTA 6200, com atmosfera de nitrogénio, em um porta-amostra
de alumina entre 25 °C a 800 °C, 10 °C.min! e¢ 10 mg da amostra de resina curada,
aproximadamente, de acordo com a ASTM E2550, no Laboratério de Reologia e

Termoanalise da FEG/UNESP.

42.1.2 Estudo da Cura da Resina

Para analisar o ciclo de cura da matriz (resina HEXFLOW® RTM6, da Hexcel
Composites) foi utilizado o equipamento da PerkinElmer, modelo DSC 8000, obtido pelo
processo CNPq 486083/2012-8 do DMT/FEG/UNESP. A andlise dindmica forneceu a
temperatura de inicio de cura, temperatura de pico e temperatura de final de cura por meio do
seguinte processamento: célula de aluminio hermeticamente fechada sob atmosfera inerte de
nitrogénio, fluxo de gis de 20 mL.min"! e razdo de aquecimento de 10 °C.min!, em um
aquecimento dinamico de 30 °C a 300 °C. Em seguida, foram realizadas trés isotermas entre
os pontos da temperatura de inicio e pico, 180 °C, 220 °C e 240 °C, e determinado o tempo de

cura para cada temperatura.

4.2.2 Viscosimetria

Para o RTM, a baixa viscosidade ¢ exigida para uma melhor permeabilidade da resina
através do reforco seco e empilhado no molde fechado. Trés curvas isotermas foram obtidas
em temperaturas inferiores ao inicio de cura até o inicio do ponto de gel da resina, que
corresponde a formagdo de uma rede de massa molar infinita, na qual a viscosidade a taxa de

cisalhamento igual a zero se torna infinita, dando origem ao comportamento viscoelastico do
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fluido, sendo elas 100 °C, 115 °C e 125 °C, para medir a viscosidade (ou cisalhamento interno
da matriz) e o tempo. O equipamento utilizado foi o viscosimetro Brookfield modelo DV-II +
PRO — RV, com spindle tipo SC4-27 do DMT/FEG/UNESP. O volume de amostragem

utilizado foi de aproximadamente 10 mL.

4.2.3 Processamento das amostras
Os compdsitos foram obtidos pelo processo de moldagem por transferéncia de resina

(RTM), conforme descricao que segue.

4.23.1 Moldagem por transferéncia de resina (RTM)

Considerando que o processo de RTM requer uma resina com viscosidade especifica, a
resina epoxi utilizada foi a HEXFLOW® RTM6, da Hexcel Composites, com massa
especifica de 1,301 g.cm™. Neste trabalho foi utilizada a injetora Radius 2100 cc RTM
Injector, adquirida pelo Processo FAPESP n°® 2006/02121-6.

O processamento foi baseado de acordo com o esquema ilustrado na Figura 16. Os
principais componentes que formam o sistema de RTM sdo: injetora, bomba de vacuo, molde,
trap (reservatdrio utilizado para o excesso de resina) e compressor. A injecdo da resina no
molde acontece através de um pistdo cilindrico (7), onde o mesmo tem a func¢do de transferir a
resina, que se encontra dentro de um cilindro, este que permite o controle de temperatura para
alcancgar a viscosidade ideal.

O molde (5) ¢ feito para processar os compositos € possuem entrada e saida (1) da
resina criando uma frente de fluxo durante a impregnagdo dos reforcos. O sistema de vacuo
(4) tem como funcgdo retirar o ar presente nos reforcos. O trap, também denominado
armadilha priméria, (2) tem a funcdo de proteger a bomba de vacuo da resina, ja o trap
secundario (3) ¢ refrigerado e retém os volateis que sdo liberados pela resina de forma a
proteger a bomba a vacuo. O sistema de aquecimento (6) ¢ formado por resisténcias e controle
de temperatura, sua finalidade ¢ oferecer calor, de maneira homogénea. O processamento dos
compdsitos foi realizado sob pressdo de injecdo 2 bar e vacuo de 500 mbar. Para a montagem
do composito, os tecidos de fibra de vidro foram montados manualmente na seguinte

sequéncia de empilhamento: [90°/0/90°/0/90°/0/90°]s. A espessura dos compositos obtidos foi

de aproximadamente 3 mm.
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Figura 16 - Equipamento RTM utilizado para processar o compdsito.

Fonte: Cioffi (2011).

Através da andlise de DSC e viscosimetria. foi possivel obter os demais parametros para

0 processamento, tais como temperatura de inje¢do, viscosidade, temperatura e tempo de cura.
4.2.4 Fracao volumétrica de fibras

A fracdo volumétrica de fibras foi determinada a partir do calculo teoérico, de acordo

com a Eq. 13, que considera a massa especifica da fibra, a gramatura do tecido e o volume:

A,
%V; = Atn-gme (13)
PfYmo
Na qual %V} corresponde a fragdo volumétrica das fibras, A, € a area do tecido, n deve-
se ao numero de camadas do tecido, gm,; € gramatura do tecido, p; refere-se a massa

especifica das fibras do tecido utilizado e v,,, ao volume da cavidade do molde.
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4.2.5 Preparo das Amostras

A preparacdo das amostras para todas as analises foi realizada com a utilizagcdo de uma
cortadeira materialografica TechCut-5, Allied High Tech Products (processo CNPq n°
483308/2010-2), disponivel no DMT/UNESP/FEG. O disco utilizado ¢ diamantado para
evitar a delaminacdo dos compositos e a formag¢ao de novos vazios ou ainda algum tipo de
defeito durante o corte. O disco de corte utilizado foi metal bond (high concentration) da

Allied High Tech Products, com dimensdes 7" x 0.025" x 1/2".

4.2.6 Microscopia por Inspecido Acustica

A microscopia por inspe¢do acustica ¢ uma técnica de ensaios ndo destrutivos aplicada
em diversas areas da engenharia. A inspecdo foi realizada através de um equipamento da
marca Sonotron NDT, do tipo C-Scan (Equipamento de Inspecdo Acustica), modelo ISONIC
2006, com transdutor de 10 MHz plano e o método utilizado foi o de pulso-eco, com um
ganho variando entre 0 e 60 dB, disponivel no Departamento de Estruturas Aeroespaciais do
Instituto Tecnoldgico da Aerondutica (ITA), localizado em Sao José dos Campos, conforme
demonstrado na Figura 17.

A calibracao do equipamento foi feita de acordo com o tipo de material inspecionado e
de acordo com as especificagdes do fabricante. Uma calibrag¢do prévia com o proprio material
analisado foi necessaria, medindo-se sua espessura e suas dimensdes. Esta técnica ¢ essencial
para qualificar o processamento do material de maneira que defeitos gerados durante o
processo de fabricacdo, como por exemplos vazios internos, acumulo de resina, delaminagao,

sejam detectados.
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Figura 17 - Equipamento de microscopia por inspe¢ao acustica utilizado no ensaio dos

compositos.

Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2.7 Picnometria de gas hélio

A técnica de picnometria de gas hélio foi utilizada com a finalidade de se determinar a
massa especifica real dos compdsitos processados. O ensaio foi feito no laboratério de
caracterizacdo de compositos no departamento de materiais e tecnologia da FEG/UNESP,
utilizou-se o equipamento da marca Quantachrome Instruments®, modelo ULTRAPYC
1200e, adquirido através do Processo CNPq n°. 483308/2010-2. A temperatura em que 0s
ensaios foram realizados foi de 20 °C e o resultado de cada anélise foi obtido a partir da média
de cinco leituras. Os resultados de cada amostra foram obtidos a partir da média de trés

corridas, a pressao utilizada foi de 17 Psi (0,12MPa).
4.2.8 Digestao acida
A analise foi feita seguindo a norma ASTM D3171, para resina epoxi, procedimento B,

sendo as amostras pesadas e em seguida imersas em um banho de acido sulfarico (H,SO,). A

analise foi realizada em um digestor da marca Marconi. O sistema foi aquecido a 150 °C por 3
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horas. Em seguida, uma solu¢do de perdxido de hidrogénio, H,O, 50% (v/v), foi adicionada.
As fibras remanescentes, a partir desse processo, foram lavadas com 4gua destilada e acetona
e secas, posteriormente pesadas para que assim o volume da matriz (%V),) e o volume de

fibra (%V}) fossem calculados, de acordo com as seguintes Eq. 14 € 15, respectivamente:

%V, = W;—’,”f).[f—C.mO (14)
%V = %.Z—;.mo (15)

Sendo que M, corresponde a massa inicial da amostra, M P a massa das fibras pesadas
ap0s analise por digestdo acida, p. refere-se a massa especifica da amostra, p corresponde a

massa especifica da matriz da amostra e pra massa especifica da fibra do tecido.
A porosidade das amostras (%Vy,), por digestdo acida, ¢ calculada de acordo com a Eq.
16 descrita a seguir:

%V, =100 — (V, + Vf) (16)
4.2.9 Analise Dinimico-Mecanica

Este ensaio foi realizado no laboratorio de polimeros da Universidade de Caxias do Sul
(LPOL/UCS). O equipamento utilizado para realizagdo do ensaio foi DMA Q-800 da TA
Instruments. O teste foi realizado a partir de um dispositivo de flexdo de trés pontos (three-
point bending) com uma pré-carga de 1N. A frequéncia e amplitude de deslocamento utilizada
foi de 1Hz e 35 pm, respectivamente. Utilizou-se uma faixa de temperatura de 30 °C a 250 °C
com uma taxa de aquecimento de 10 °C.min"!. Para a realiza¢do do teste, as amostras foram

seccionadas nas dimensdes proximas de 45 mm x 10 mm x 3 mm.
4.2.10 Fluéncia

Os ensaios de fluéncia foram realizados em um equipamento DMA Q-800 da TA
Instruments, disponibilizado no laboratério de polimeros da Universidade de Caxias do Sul
(LPOL/UCS). As amostras foram seccionadas nas dimensdes de 45 mm x 10 mm x 3 mm,

aproximadamente. A faixa de temperatura utilizada foi de 30°C a 250°C com uma taxa de
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aquecimento de 20 °C.min!. A Figura 18 mostra o esquema do ensaio, onde as setas azuis
representam o apoio onde a amostra ¢ colocada e a seta verde representa o carregamento

imposto sobre a amostra.

Figura 18 - Esquema do ensaio de fluéncia.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Cada amostra foi ensaiada em trés diferentes tensdes: 1 MPa, 5 MPa e¢ 10 MPa. A
tensdo utilizada no ensaio foi aplicada na regido central das amostras, na area correspondente
a largura x comprimento e fixa por um tempo de 600 segundos (10 minutos). Assim, a
deformacao por fluéncia foi tratada em fun¢ao do tempo.

Os modelos utilizados (Findley, Burger e Weibull) foram estudados para que houvesse
uma melhor compreensdo a respeito do comportamento viscoelastico do material em estudo.
Utilizou-se o software DataFit 7.1 e o programa OriginPro 8 para realizar os ajustes
necessarios, compilar os dados e construir as curvas. Os ajustes t€m como principio basico
atribuir valores para os pardmetros das equagdes dos modelos em estudo, para comparar se as
curvas dos modelos estdo proximas do comportamento apresentado com o uso dos dados

experimentais e conferir o coeficiente de determinagio (R?).
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4.2.11 Microtomografia de raios X

Para aquisicdo das imagens das amostras ensaiadas foi utilizado o aparelho de
microtomografia de raios X da marca SkyScan/Bruker, modelo 1272, demonstrado na Figura
19, disponivel pelo Laboratério de Nanotecnologia do Centro Nacional de Pesquisa em

Energia e Materiais (CNPEM) em Campinas.

Figura 19 - Equipamento de microtomografia SkyScan/Bruker modelo 1272.

Fonte: Adaptado de Fontes (2015).

O equipamento possui tubos de raios X microfocados, com tensdo e corrente que
permitem ajustes. Possui um manipulador de objetos que tem como finalidade posicionar e
rotacionar as amostras durante a captura das imagens; permite a rotagdo dos corpos de prova
em até 360°. Na Tabela 2 encontram-se as principais especificagdes do equipamento.

A partir da aquisicdo das imagens, a etapa de reconstrucdo das projecdes
bidimensionais obtidas pela andlise foi realizada. Essa reconstrucdo se deu por meio da
compilacdo dos cortes (fatias) bidimensionais, com o auxilio do programa NRecon da
SkyScan (versdao 1.6.9.16) com licenga do Laboratorio de Nanotecnologia (LNNano) do
Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM) em Campinas. O programa
tem como base o algoritmo de FeldKamp para reconstruir a geometria de feixes conicos de
raios X (ALVES, 2012).

Para a quantificagdo das imagens foi utilizado foi utilizado o software CTanaly (CTan)
com licenga do Laboratério de Nanotecnologia (LNNano) do Centro Nacional de Pesquisa em

Energia e materiais (CNPEM), em Campinas.
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Tabela 2 - Principais especificagdes do microtomografo SkyScan 1272.

Microtomaégrafo SkyScan 1272

Tensao 20-100 kV

Ponto Focal 5 micrometros

Poténcia 10 W

Matriz Detector 4904x3280 pixels

Tamanho Pixel Detector 0,35 um (16Mp) e 14 bits de range
dindmico

Arquivos Salvos 16 bits, extensdo . TIFF

Filtros Al 0,25 mm; Al 0,5 mm; Al 1.0

mm; Al 0,5 mm + Cu 0,038 mm Cu 0,11

mm

Fonte: Adaptado de Fontes (2015).

A microtomografia computadorizada de raios X mostra-se como a técnica mais precisa
disponivel para avaliagdo 3D das caracteristicas microscopicas de um material composito. Sao
incluidas regides de vazios presentes nos compositos reforcados com fibras, pois tem a
capacidade de focar os feixes de raios X em um tamanho de pontos de alguns micrometros
(MEHDIKHANI et al., 2019b).

A Figura 20, a seguir, representa como ¢ feita a nomenclatura estabelecida pelo
microtomodgrafo de raios X, denominada coronal, sagital e transaxial. A vista coronal
representa o plano perpendicular ao eixo, com referéncia a mesa, em uma posicao inicial de
0°. A vista sagital localiza-se a 90° em relacdo a vista coronal e a vista transaxial refere-se ao
um ponto de observacdo de cima para baixo. Para analisar os compositos em diferentes
perspectivas, verificar a morfologia e representa-los em 3D foi utilizado o sofiware Data

Viewer.
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Figura 20 - Diagrama representativo das vistas coronal, sagital e transaxial das amostras

analisadas.

-
y
”®

Fonte: Elaborado pelo autor.

O estudo quantitativo dos vazios presentes nos compositos, a partir das imagens
obtidas pela microtomografia computadorizada de raios X, foi realizado por meio do
tratamento das imagens no programa imagelJ, conforme ilustrado na Figura 21.

A Figura 21a representa uma secdo do compdsito vidro/epoxi obtida a partir da
microtomografia, com uma consideravel concentracao de poros a fim de ilustrar as etapas do
tratamento das imagens. Na Figura 21b a imagem foi tratada por meio do recurso threshold
com o objetivo de destacar os poros presentes na se¢ao (em vermelho). Em seguida, aplicou-
se o tratamento de cores de modo que as fibras e a resina sdo desconsideradas (Figura 21c¢),
permanecendo apenas a regido de interesse (vazios). Em seguida, com a regido de interesse
destacada, foi possivel processar a imagem de modo que diversas caracteristicas a respeito
dos poros fossem obtidas, como fracdo de porosidade, tamanho médio e formato. Esses
resultados sdo dispostos a partir de tabelas com dados gerais e individuais de cada poro
presente na imagem, como pode ser observado na Figura 21d, onde os poros sdo numerados,
de modo que possibilite observar suas caracteristicas individuais e correlacioné-las com os

dados das tabelas.
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Figura 21 - Tratamento das imagens de microtomografia para analise quantitativa de

porosidade.

13

Fonte: Elaborado pelo autor.

O tratamento das imagens foi igual para todos os compdsitos, para que o erro de

analise fosse o menor possivel.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

As curvas representadas pela Figura 22 foram construidas a partir dos resultados da
andlise termogravimétrica e representam a variacdo da massa em fun¢do da temperatura da
resina epoxi RTM6 curada. Observa-se que a resina possui uma unica etapa de decomposi¢ao
térmica e apresentou um residuo final de 14,74% de massa. A temperatura de méxima taxa de
degradacdo, definida pelo pico da curva da DTG (curva em vermelho), foi de
aproximadamente 405 °C. Essa andlise permitiu conhecer a temperatura de estabilidade
térmica do material, com isso foi possivel limitar a faixa de temperatura utilizada na analise
por calorimetria exploratoria diferencial (DSC). O ensaio de DSC deve ser limitado a
temperatura abaixo da temperatura de inicio de degrada¢do do material, sendo essa proxima

aos 265 °C, como pode ser observado por meio da analise da Figura 22.

Figura 22 - TGA e DTG da resina RTM6.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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5.2 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL

A andlise de calorimetria exploratoria diferencial foi utilizada para avaliar as
temperaturas envolvidas nas reagdes de cura, com a formagdo de ligagdes cruzadas, e assim
estabelecer as temperaturas mais adequadas para o processo de inje¢do e para a cura da resina.
O objetivo principal desta andlise foi avaliar os melhores parametros de manipula¢do da
resina RTM6 para processa-la através da moldagem por transferéncia de resina (RTM).

Inicialmente, foi feito um DSC dinamico, que permitiu a constru¢do do grafico
apresentado na Figura 23, que mostra o evento exotérmico. Observou-se que a temperatura de
cura tem inicio em torno de 175 °C, logo a temperatura a qual a resina deve ser injetada deve
ser inferior a esta temperatura, de modo a garantir uma baixa viscosidade, sem que o material
entre em processo de cura. A temperatura de pico encontrada foi de aproximadamente 240 °C,
que corresponde a maxima taxa de cura sendo o intervalo finalizado proximo a 280 °C. A
faixa de temperatura que corresponde a temperatura inicial e a de pico, corresponde a
eficiéncia 6tima de cura da matriz; nesse estagio a taxa ¢ lenta e hd tempo suficiente para a

liberagdo dos volateis, além disso apos a taxa maxima de cura, o processo perde eficiéncia.

Figura 23 - Curva de DSC dindmico da resina ep6xi RTM6.
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Em seguida, foram realizadas anélises de DSC isotérmico com o objetivo de encontrar o
tempo de cura da resina em determinadas temperaturas. O ensaio foi realizado variando-se
apenas o fluxo de calor pelo tempo. As temperaturas escolhidas para os ensaios de DSC
isotérmicos foram obtidas a partir dos dados da analise do DSC dindmico na faixa de inicio de
cura até o ponto correspondente ao pico maximo, Figura 24, garantindo assim sua maxima
eficiéncia. Trés temperaturas foram escolhidas, 180 °C por corresponder a temperatura
proxima do inicio do processo de cura, 220 °C por se tratar de uma temperatura intermedidria

e 240 °C por ser proxima da temperatura do pico.

Figura 24 — Curvas de DSC isotérmico da resina epdxi RTM6.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os resultados mostraram que as temperaturas de 220 °C e 240 °C ndo sao indicadas,
pois o tempo de cura apresentado foi muito rapido, proximos dos 25 minutos e 27 minutos,
respectivamente. A rapida cura ndo ¢ indicada pois pode gerar falhas e imperfeicdes no
material curado, como a presenga de vazios durante o processo de cura, ou ainda, uma rapida
cura pode levar a um acimulo de tensdo residual interna no material (MONTICELI, 2017).

A temperatura de 180 °C mostrou-se mais adequada para a cura do material, com um

tempo estimado para a cura de aproximadamente 65 min, em comparacdo as demais
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temperaturas, o que diminui a possibilidade de ocorréncia de imperfeicdes durante esse

processo. Esse valor também ¢ proximo ao recomendado pelo fabricante.

5.3 VISCOSIDADE

O ensaio de viscosidade forneceu a temperatura e o tempo de trabalho. Isotermas foram
utilizadas para verificar o melhor valor de viscosidade (mPa.s) por tempo (min). A baixa
viscosidade permite um intervalo de tempo seguro para o processamento do material e
permite a limpeza dos equipamentos utilizados sem que seja atingido o ponto de gel ou o
inicio de cura da resina. Deste modo, as temperaturas foram escolhidas com base nos dados
obtidos através da andlise de calorimetria exploratéria diferencial dindmico, Figura 23, da
qual foram escolhidas trés diferentes temperaturas, todas abaixo da temperatura de inicio de
cura da resina.

Foram selecionadas as temperaturas de 100 °C, 115 °C e 125 °C. A Figura 25 apresenta
os resultados da viscosimetria para as trés temperaturas estudadas. Observou-se que as
temperaturas selecionadas apresentaram viscosidade dentro do desejado para o processo de
moldagem por transferéncia de resina, uma vez que as viscosidades se encontram abaixo de

100 mPa.s (MONTICELI et al., 2020).

Figura 25 - Resultado da viscosimetria da resina epéxi RTM6.
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Quanto maior a temperatura, mais rapido o tempo de gel da resina sera atingido, o que
corrobora para o aumento da sua viscosidade. A analise da Figura 25 mostra que incialmente
maiores temperaturas promovem uma redu¢do significativa da viscosidade. Este
comportamento €, entdo, seguido de uma inclinagdo, relacionada ao inicio da etapa de
formagdo das ligacdes cruzadas, e de um aumento exponencial na viscosidade, devido ao
inicio do ponto de gel. A isoterma de 125 °C apresentou uma viscosidade abaixo de 100
mPa.s por aproximadamente 2 h, o que ¢ adequada para o processamento e limpeza do
equipamento de injecdo da resina, deste modo esta temperatura foi selecionada para o

Processo.

5.4 MICROSCOPIA POR INSPECAO ACUSTICA

Apobs o processamento, o primeiro ensaio realizado foi o de microscopia por inspecao
acustica, um ensaio ndo-destrutivo, que permite analisar a qualidade do processamento quanto
a impregnacao ao longo do composito e verificar a presenga de imperfei¢des. O sentido de
impregnacao esta indicado na Figura 26 pelas setas azuis. Os sinais de atenuagdo registados
no sistema de aquisicdo de dados foram colocados em graficos. A partir da escala de cores ¢
demonstrada a qualidade do material produzido. Quanto mais préximo de 0 dB menor
atenuagdo, ou seja, menor o desvio de onda, e quanto mais proximo de 12 dB maior
atenuacao, isso indica maior possibilidade da presenca de defeitos. Cada cor corresponde ao
retorno do sinal emitido pelo probe. Em regides ausentes de imperfei¢cdes o sinal retorna na
faixa de cores destacada pelo retangulo na escala de cores presente na Figura 26. A
identificacdo de outro retorno indica a presenca de defeito no laminado.

A andlise desta figura mostra que o laminado tem um comportamento heterogéneo de
atenuagdo, ou seja, com coloracdo variada ao longo das amostras, predominantemente nas
cores verdes (entre 0 e 2 dB), azuis (entre 4 ¢ 10 dB) e alguns pontos pretos (entre 10 e 12
dB), o que indica a presenca de descontinuidades do tipo vazios (poros), caracterizadas nas
regides azuis com concentragdo mais expressiva na regido central dos compdsitos. Esta
descontinuidade ¢ favorecida durante o processamento do material, sendo a impregnacdo do
reforco pela resina ndo homogénea.

A partir dessa andlise foram selecionadas trés regides distintas a fim de se obter
amostras com diferentes porosidades como pode ser observado através da Figura 26. Por meio

da regido I foram obtidos os corpos de prova do composito A, das regides II e III foram
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obtidos os corpos de prova dos compdsitos B e C, respectivamente, utilizados para as demais
analises no presente estudo.

A regido I ¢ caracterizada por apresentar predominantemente cores verdes (0-2 dB), ou
seja, com menor atenuagdo comparada as demais regides selecionadas. Na regido II,
observou-se maior heterogeneidade das cores comparada a regido I (0-8 dB). Ja a regido III
observou-se predominantemente tons de azul escuro com presenca de pontos pretos (8-12 dB)

o que indica presenca de imperfei¢des em quantidade superior as demais regides.

Figura 26 - Resultado da microscopia por inspec¢do acustica das placas produzidas.

Sentido de Injecio
Placa 1 da Resina Placa 2

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.5 PICNOMETRIA DE GAS HELIO

O ensaio de picnometria de gés hélio foi realizado nos materiais para calcular a massa
especifica e o volume real dos compositos. Essa andlise ¢ importante pois auxilia no estudo de
porosimetria de mercurio e de digestdo acida, uma vez que € necessario o conhecimento do

volume do material analisado. Foram utilizadas 5 amostras para andlise de cada composito.
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As amostras foram seccionadas nas dimensodes de 10 mm x 10 mm x 3 mm. Os resultados

estdo representados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultado de massa, massa especifica e volume dos compositos.

Compdsito Massa (g) Volume (cm?) Massa
Especifica (g.cm™)
Al 0,61 0,33 1,82
A2 0,59 0,32 1,83
A3 0,68 0,37 1,80
A4 0,52 0,28 1,82
AS 0,71 0,38 1,85
B1 0,58 0,32 1,83
B2 0,64 0,35 1,81
B3 0,53 0,28 1,85
B4 0,53 0,29 1,83
B5 0,56 0,30 1,83
C1 0,52 0,29 1,79
C2 0,53 0,30 1,74
C3 0,45 0,26 1,71
C4 0,49 0,28 1,77
C5s 0,49 0,27 1,81

Fonte: Elaborado pelo autor.

Com os resultados foi possivel calcular a média da massa especifica e volume dos

compdsitos, bem como o desvio padrdo, e esses valores estdo representados na Tabela 4 a

seguir.
Tabela 4 - Média dos resultados de picnometria de gas hélio.
Compdsito Massa (g) Volume (cm?) Massa Especifica
(g-cm™)
A 0,62+ 0,07 0,34 £ 0,03 1,83 +£0,01
B 0,57 £ 0,04 0,31 +0,02 1,83 +£0,01
C 0,50+ 0,03 0,28 £ 0,01 1,76 £ 0,03

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Os resultados demostraram que amostras C possuem menor massa € volume real
comparadas as demais amostras, isto se deve a presenga mais significativa de vazios nesse
material, corroborando com o observado através da microscopia por inspe¢ao acustica. As
amostras A, como foram retiradas de uma regido com baixo indice de porosidade (Figura 26 —

Regido ) apresentaram valores superiores de massa e volume real.

5.6 DIGESTAO ACIDA

O ensaio de digestdo acida foi realizado com base nos resultados obtidos através dos
ensaios de picnometria de gas hélio, pois a partir deste, dados como volume, massa e massa
especifica de cada composito podem ser obtidos. A digestdo acida possibilitou a coleta de
valores importantes como a fragdo volumétrica real da matriz, a fragdo volumétrica real da
fibra e a fragdo volumétrica dos vazios.

O ensaio foi realizado em 5 amostras para cada compdsito estudado (compésito A, B e
C). Os resultados sdo apresentados na Tabela 5 a seguir. Verificou-se que os compodsitos
apresentaram uma fracao volumétrica de fibra de vidro préxima a 48%. Os compositos A ¢ B
apresentaram valores semelhantes quanto a fracdo volumétrica de vazios (aproximadamente
2% e 3%, respectivamente), j& o composito C apresentou valor relativamente superior
(proximo a 8% de vazios). Essa diferenca observada provavelmente deve-se a presenca
significativa de poros abertos (conectados com a superficie) no composito C, o que pode ter
corroborado para a maior porosidade apresentada por esse material. Os resultados corroboram
com o que foi observado através da microscopia por inspecao acustica (Figura 26). O mapa de
cores permitiu selecionar regides com diferentes conteudos de vazios, e por meio da digestao
acida foi possivel verificar de maneira quantitativa a fragdo volumétrica de vazios presente em

cada amostra selecionada.
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Tabela 5 — Resultados obtidos a partir da digestao adcida dos compdsitos.

Composito  Volume de Fibras Volume de Matriz Volume de Vazios

(%) (%) (%)
Al 44,81 53,92 1,26
A2 47,33 49,64 3,02
A3 48,22 49,54 2,22
A4 45,33 53,19 1,46
A5 48,37 48,87 2,74
Bl 46,28 51,31 2,40
B2 43,84 54,80 1,35
B3 48,76 48,24 2,98
B4 49,02 45,71 5.25
B5 47,17 49,80 3,02
Cl1 47,82 45,05 7,12
C2 44,26 48,54 7,18
C3 46,38 41,68 11,93
C4 46,93 45,87 7,19
C5 49,82 42,53 7,63

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir da Tabela 6 pode ser observado a média e o desvio padrdo dos resultados.
Observou-se que o compdsito A apresentou uma maior homogeneidade dos resultados devido
ao menor valor do desvio padrdo. J& o compodsito C foi o que apresentou uma maior
heterogeneidade, indicando que nesse material os poros estdo distribuidos de maneira mais
aleatéoria e em diferentes fragcdes volumétricas. Os resultados corroboram com estudos
realizados anteriormente (BOWLES; FRIMPONG, 1992), que mostraram que compositos que
apresentam baixa fracdo volumétrica de vazios, esses tendem a concentrar-se em certas
regides, distribuidos de maneira mais heterogénea ao longo do material, principalmente em
regides ricas em resina. Os compdsitos que apresentam maior fracdo volumétrica de vazios
mostram, em muitos casos, uma homogeneidade maior na distribui¢do de poros ao longo do

material.
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Tabela 6 - Média dos resultados de digestao acida.

Composito Volume de Fibras Volume de Matriz Volume de Vazios
(“e) (“e) (“e)
A 46,81 £ 1,65 51,03 £2,33 2,14+0,76
B 47,01 £2,10 49,97 + 3,40 3,00 + 1,42
C 47,04 + 2,03 44,73 + 2,74 8,21 £2,08

Fonte: Elaborado pelo autor.

5.7 MICROTOMOGRAFIA COMPUTADORIZADA DE RAIOS X

A técnica de microtomografia computadorizada de raios X foi utilizada a fim de
visualizar as caracteristicas morfologicas do material. Através desta andlise, imagens 2D
foram obtidas e por meio dessas foi possivel realizar a reconstrucdo tridimensional dos
compdsitos com o software CTVol, o que possibilitou a andlise detalhada do material em
profundidade e realizar tratamentos de imagens para ressaltar o componente de estudo. Logo,
a técnica permite a visualizagdo das camadas das fibras de vidro utilizadas na fabrica¢do do
compdsito, assim como sua orientacao e a presenga de defeitos.

A Figura 27 exemplifica uma imagem 3D do compdsito vidro/epoxi. Através dessa
andlise foi possivel identificar os componentes presentes no material, assim como a presenga
de poros. Nota-se que a identificagdo dos componentes pode ser feita devido as diferencas na
escala de cores (tons de cinza), formadas pelas atenuagdes distintas decorrente da incidéncia
dos raios X. A presenca da cor preta nas microtomografias indica a ocorréncia de poros, pois
durante a andlise os raios X, quando passam por regides de vazios (poros), esses ndo sao

atenuados. J4 as fibras de vidro aparecem nas imagens em tom mais claro (branco).
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Figura 27 — Representacao 3D e 2D dos compositos estudados por meio da andlise de

microtomografia computadorizada de raios X.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 27 permite ainda verificar a sequéncia do empilhamento das camadas do
tecido de fibra de vidro. Nota-se que, como mencionado anteriormente, os compdsitos foram
fabricados a partir da disposi¢do de 14 camadas de fibra, como pode ser melhor observado
através da reconstrucdo em 3D da amostra, confirmando o conteudo de camadas de fibras
inicialmente proposto.

A Figura 28 representa os diferentes formatos de vazios encontrados nos compoésitos
analisados, que sdo esféricos (Figura 28a, b), elipticos (Figura 28c, d) e irregulares (Figura
28e, f), por meio de imagens bidimensionais e tridimensionais.

Nota-se que os poros esféricos (Figura 28a, b) sdo mais curtos que os demais, pode ser
mais bem observado na imagem 2D. A coalescéncia de vazios esféricos ou a inclinagdo e
achatamento de forma circular devido ao cisalhamento resultante da pressao de injecdo leva a
uma forma de vazio eliptica (Figura 28c, d). A morfologia de vazio irregular (Figura 28e, f)
estd associada com o aumento do didmetro de vazio (concentragao de vazio e coalescéncia). A
alta concentragdo de reforgo leva a formas irregulares devido a limitagdo de espago para o

crescimento da porosidade (ALVES et al., 2021b).
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Figura 28 - Morfologia dos vazios: (a) 2D esférico, (b) 3D esférico, (c) 2D eliptico, (d) 3D
eliptico, (e) 2D irregular, (f) 3D irregular
W b)

R
o
»

s s

T s <
b Poro Irregular|f =
.]' /

\

Fonte: Adaptado de Alves et al. (2021b).
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A Figura 29 apresenta diferentes se¢des do compdsito A, a partir das trés perspectivas:
coronal (Figura 29a), transaxial (Figura 29b) e sagital (Figura 29¢) e uma representacdo das
mesmas em 3D de uma dada regido do material (Figura 29d). De modo geral, verificou-se que
a amostra A apresenta poros em didmetros pequenos, quando comparada as demais amostras.
A localizagdo dos mesmos ¢, na sua grande maioria, na regido central da amostra. Foi ainda
verificado que poros menores possuem a forma esférica (indicado pelos circulos azuis) e de
acordo com o aumento de tamanho tornam-se mais elipticos (indicados por retdngulos
vermelhos).

As setas verdes presentes no plano sagital indicam a orientagdo das fibras utilizadas na
fabricacdo do material [0°/90°]s. Notou-se que a morfologia dos poros varia de acordo com a
perspectiva, o plano coronal, quando comparado com o transaxial, sio menores e logo sua
forma predominantemente circular se destaca. A andlise da Figura 29d corrobora com as
justificativas feitas anteriormente. Observou-se que 0s poros se concentraram nas regides
mais internas da amostra, seu formato, quando analisado em duas dimensdes, varia de acordo
com a perspectiva. Para o poro selecionado na imagem percebeu-se que quando observado

pela vista sagital possui formato circular e nas demais vistas seu formato ¢ eliptico.
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Figura 29 - Perspectiva do composito A. a) vista coronal; b) vista transaxial; c) vista sagital.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 30 representa diferentes se¢cdes do composito B a partir das trés perspectivas:
coronal (Figura 30a), transaxial (Figura 30b) e sagital (Figura 30c) e uma representagdo delas
em 3D de uma dada regido do material (Figura 30d). De modo geral, as imagens mostram
que a amostra B, comparada ao compdsito A, apresentou poros consideravelmente maiores.
Seus formatos sdo elipticos (indicados por retdngulos vermelhos) alguns poucos possuem a
forma circular (indicados pelos circulos azuis) e outros apresentaram uma forma irregular
(indicados pelos circulos roxo), e assim como aconteceu com amostra A sua localizacdo esta
na regido mais central do material.

As setas verdes presentes no plano sagital indicam a orientagdo das fibras utilizadas na
fabricacdo do material [0°/90°]s. A morfologia dos poros variou de acordo com o plano
analisado, a presenga de poros menores e na forma circular foi mais predominante no eixo
coronal, enquanto no eixo transaxial os poros apresentaram formatos irregulares e elipticos, ja
no eixo sagital os poros sdo elipticos. A analise da Figura 30d corrobora com esses resultados.
Observou-se que 0s poros se concentraram nas regides mais internas da amostra, seu formato,
quando analisado em duas dimensdes, varia de acordo com a perspectiva. Para o poro

selecionado na imagem observa-se que seu formato € eliptico nas trés vistas que o representa.
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Figura 30 - Perspectiva do composito B. a) vista coronal; b) vista transaxial; ¢) vista sagital.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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A Figura 31 representa diferentes se¢cdes do composito C a partir das trés perspectivas:
coronal (Figura 31a), transaxial (Figura 31b) e sagital (Figura 31c) e uma representa¢do delas
em 3D de uma dada regido do material (Figura 31d). Através das imagens verificou-se que a
amostra C apresentou uma caracteristica diferente das demais amostras. Nas regides proximas
as extremidades laterais sdo notadas grandes concentracdes da cor preta (indicados pelos
retangulos roxos), que caracterizam regides de vazios, isto pode indicar que ndo houve uma
boa impregnacao do reforco pela resina nas regides proximas a superficie do material, ou seja,
0 composito apresenta poros abertos (regides de vazios conectados a superficie).

Nas areas centrais observou-se que o tamanho dos poros ¢ pequeno e em formatos
circulares (indicados pelos circulos azuis), com algumas excec¢des onde sdo mais alongados
em forma eliptica (indicados pelos retdngulos vermelhos). As setas verdes presentes no plano
sagital indicam a orientagdo das fibras utilizadas na fabricagdo do material [0°/90°]s. A
morfologia dos poros variou de acordo com o eixo analisado, a presenga de poros menores
nas formas circulares e elipticos foram observados no eixo coronal e no eixo transaxial, ja no
eixo sagital os poros apresentaram formatos variados (irregulares, circulares e elipticos) e de
grande diametro. A andlise da Figura 31d corrobora com as justificativas feitas anteriormente;
foi verificado que as regides com grandes vazios se encontram nas regides proximas a
superficie do material. Ja os poros na regido central sdo bem menores quando comparados aos
apresentados pelas demais amostras. Para a regido selecionada na imagem percebeu-se que o
formato dos poros sdo circulares quando observado pelo plano sagital e elipticos quando

observados nas demais vistas.
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Figura 31 - Perspectiva do composito C. a) vista coronal; b) vista transaxial; ¢) vista sagital.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Através das andlises das imagens dos compositos e das consideragdes realizadas,

pode-se dizer que os vazios, de modo geral, sdo localizados predominantemente em regides
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ricas em resina. Quando estdo localizados em regides mais internas do material os seus
formatos variam predominantemente na forma eliptica, circular e em alguns casos sdo
irregulares. Esse comportamento foi também evidenciado por Schell ef al. 2007, que
utilizaram a técnica de microtomografia de raios X para estudar os vazios em composito de
vidro/epoxi processados por RTM. Eles observaram pequenos vazios na forma esférica
presentes nas zonas ricas em resina e grandes vazios em formatos irregulares entre os cabos
sobrepostos (SCHELL et al., 2006).

A Figura 32 mostra a microtomografia computadorizada de raios X dos compositos
estudados, utilizando um angulo de observagao de 46° (a esquerda esta a reconstru¢do 3D e a
direita apenas os poros em diferentes posigoes). A representacdo dos poros foi feita a partir do
software CTVol, por meio de ajustes de opacidade, sendo possivel desconsiderar as regides na
presenca das fibras de vidro e da resina epoxi, como resultado teve-se as regides
caracterizadas pela falta de atenuacdo, devido a presenga de vazios (regides na cor preta). A
alteracdo da opacidade comanda a forma de visualizacdo dos Voxel (elemento de um volume
com representagdo tridimensional, partindo de um conjunto de dados (matriz), de modo que
cada elemento ¢ chamado de um voxel), de maneira que quanto mais baixa for a intera¢do da
matéria com os raios X mais transparente serd o retorno da imagem do compoésito (BRUKER,

2003).
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Figura 32 - Representacdo 3D dos compositos e dos poros presentes em cada amostra em

diferentes angulos.

Fonte: Adaptado de Alves et al. (2021a).

Essa analise corroborou com os resultados discutidos anteriormente. A Figura 32a
(composito A) apresenta grande parte da porosidade em pequenos didmetros e fragdes
volumétricas inferiores, em comparagdo com as demais amostras. Os poros estdo localizados
na regido central (poros fechados - sem conexdes superficiais) com formato esférico. Com o
aumento dos didmetros os vazios tornam-se elipticos, visto que o crescimento do tamanho dos
poros passa a ser limitado pela presenga do reforco, alterando sua morfologia (RUIZ et al.,
2006; MEHDIKHANI et al., 2019a). O volume total calculado para o compdsito A foi de
3,87%.

O Composito B (Figura 32b) também apresenta menor indice de vazios (4,02%) e
poros fechados; no entanto, apresentaram didmetros maiores - aumentando o tamanho do
formato eliptico no laminado. Nota-se que a quantidade de poros ¢ inferior a quantidade de
poros existentes no composito A. Por fim, o composito C (Figura 32¢) apresentou uma
caracteristica distinta, na qual se notam grandes concentragdes de vazios conectados as
superficies (poros abertos), o que levou a um aumento do conteudo de vazios (9,05%). Na

regido central, observa-se que a porosidade ¢ menor e circular, com algumas excec¢des que sao
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mais achatadas na forma eliptica. O aumento do conteudo de vazios e do tamanho do
didmetro ocorre devido a coalescéncia dos poros, em que sua unido gera uma forma maior,
tendendo a conexao com a superficie (MONTICELI et al., 2019).

O estudo quantitativo dos vazios presentes nos compositos, a partir das imagens
obtidas pela microtomografia computadorizada de raios X, foi realizado por meio do
tratamento das imagens no programa imagelJ.

Através do tratamento das imagens foi possivel obter os valores da fragdo total de
vazios presentes em cada compdsitos. O composito A apresentou aproximadamente 3,87% de
porosidade, as amostras B e C apresentaram uma fracdo de poros correspondente a 4,2% e
9,05%, respectivamente.

Na Figura 33 a seguir, estdo representadas a média da distribuicdo do tamanho de
poros para os compositos A, B e C. No eixo das ordenadas estdo apresentadas o percentual de

se¢des, € no eixo das abcissas apresenta a faixa de tamanho do didmetro dos poros.

Figura 33 - Histograma de distribui¢do de didmetro de poros. (a) distribuicao de tamanho de

vazio, (b) porosidade maior (> 100 um) destacada.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Estudos realizados por Hamidi ez al. (2005a) estabeleceram que os vazios pequenos se
encontram abaixo de 50 pum de didmetro, vazios médios na faixa de 50 —100 um e poros
grandes maiores que 100 um de didmetro (HAMIDI; AKTAS; ALTAN, 2005a). De modo
geral, notou-se que houve um decréscimo das frequéncias, nas trés amostras, com o aumento
do diametro dos poros e que para os trés compositos o maior percentual da fase porosa refere-

se aos poros com didmetro na faixa dos 20 a 40 um. O compoésito A apresentou maior
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frequéncia (53,8 %) para os poros com até 20 um de didmetro, assim como a amostras B que
apresentou maior frequéncia (51,1 %) para a mesma faixa de didmetro de poros. J& o
compdsito C os resultados demonstraram que a maior frequéncia (47,6%) ocorreu para os
poros com didmetro maiores que 20 um e menores que 40 um. J& para os poros acima de 100
um de didmetro a frequéncia foi relativamente pequena, como ¢ possivel visualizar este
intervalo no gréafico. Observou-se que a frequéncia de didmetro dos poros acima de 100 pm
dos compodsitos A e B foram relativamente semelhantes, sendo elas 2,7% e 2,8%,
respectivamente.

A amostra C apresentou uma frequéncia de didmetros acima dos 100 um equivalente a
8,7%. Essa diferenca nos resultados indica que poros superficiais (poros abertos)
apresentaram tamanhos consideravelmente maiores que os poros fechados, uma vez que a
presenga de poros com essas caracteristicas ndo foi observada de modo significativo nos
compositos A e B. Os valores de maximo diametro encontrado para os compdsitos A, B e C
foram de 795 um, 1250 pm e 1290 pum, respectivamente. Esses resultados corroboram com as
andlises feitas anteriormente, no que diz respeito a incidéncia de poros maiores presentes nos
compdsitos B e C, e poros menores presentes no composito A, bem como os tipos de poros
(aberto e fechado).

A média da distribui¢ao do formato dos poros encontrados nos compositos estudados
estdo representadas na Figura 34 a seguir. O modo de classificagdo ocorreu por meio da
avaliagdo dos dados obtidos mediante tratamento das imagens utilizando o software ImageJ,
mais especificamente mediante os resultados de circunferéncia, que avalia o vazio através de
um valor, que varia de 0 a 1, onde quanto mais préximo do valor 1 mais o poro aproxima-se
de uma circunferéncia perfeita. Valores inferiores a 0,5 caracterizam poros com formato
irregulares, poros que se encontram na faixa de 0,5 até 0,9 possuem forma eliptica e poros que

apresentaram valores no intervalo de 0,9 a 1 possuem formato esférico.
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Figura 34 - Histograma dos formatos dos poros dos compdsitos.
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Os resultados demonstraram certa similaridade entre as amostras. Poros circulares sao
0s mais presentes nos trés compdsitos, em seguida estdo os poros elipticos e o que apresentou
menor frequéncia foram os poros irregulares. Notou-se que o composito A apresentou valores
superiores para os poros circulares (68%) comparado aos demais compositos. Esse resultado
corrobora com os resultados referentes ao didmetro, pois poros com didmetros menores
tendem a ser mais esféricos que os poros com didmetros maiores. Isso ainda permite justificar
os menores valores de frequéncia apresentados pelo compoésito A para os poros irregulares
(11,2%) comparados, por exemplo, ao composito C (14,55%), uma vez que o composito C
apresentou maior frequéncia (2,01%) de poros acima de 400 um de diametro, enquanto o
compdsito A expressou uma contribui¢cdo de aproximadamente 0,3% para poros com didmetro
superior a 400 um. J& os poros elipticos apresentaram uma frequéncia extremamente similar

entre os compositos, aproximadamente 20%.
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5.8 ANALISE DINAMICO-MECANICA

As curvas construidas a partir dos resultados da corrida dindmica para os compdsitos,
com diferentes fracdes volumétricas de poros, vidro/epoxi fabricados pelo processo via RTM
entdo representados na Figura 35. Observou-se um comportamento caracteristico com o
aumento da temperatura, ou seja, para 0 modulo de armazenamento (curva em preto) houve
uma diminuicdo da propriedade do modulo em fungdo da temperatura, para o méddulo de
perda e tan o houve inicialmente uma linearidade e em seguida um aumento da propriedade
com o aumento da temperatura (curvas em vermelho e azul, respectivamente). As curvas da
Figura 35 representam o modulo de armazenamento, de perda e tan 6 dos compositos

estudados.



Figura 35 - Curvas de DMA (mo6dulo de armazenamento, modulo de perda e tan & versus

temperatura) para o compdsito vibra de vidro/epoxi com diferentes volumes de poros.
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Em relacdo ao modulo de armazenamento, na regido vitrea maiores valores de méddulo
sdo atribuidos a maior rigidez do material, associada aos segmentos moleculares que estdo
“congelados” (movimento mais restrito) levando a maiores tempos de relaxacdo. Com o
aumento da temperatura, o modulo de armazenamento reduz drasticamente na regido de
transicao vitrea, em virtude da transformacdo da energia mecanica em calor, por meio das
movimentagdes micro-Brownianas dos segmentos da cadeia principal. Em seguida, na regido
elastomérica, os menores valores sdo atribuidos as maiores movimentagdes das cadeias
poliméricas, causadas pela grande agitacio molecular em altas temperaturas, as
movimentagdes internas respondem a tensdo aplicada no material, o que corrobora para o
baixo armazenamento de energia nesta regido (CASSU, 2005; WUNDERLICH, 1997).

O moédulo de perda se refere a energia dissipada na forma de calor por ciclo de
deformacdo. Valores maximos na regido de transi¢do vitrea sdo observados (pico mdximo da
curva) proveniente da maior dissipacdo de energia que ocorre quando a frequéncia do ensaio
se assemelha a frequéncia das movimentagdes internas ocorridas no material, em determinada
temperatura na qual ¢ realizada a medi¢do. Observou-se valores inferiores na regido vitrea,
uma vez que essa regido se caracteriza pelo maior armazenamento de energia, e na regiao
elastomérica onde a parte viscosa ¢ predominante (CASSU, 2005; WUNDERLICH, 1997).

As curvas de tan 6 apresentaram um comportamento semelhante as curvas do modulo de
perda, pois essa curva ¢ construida a partir da razdo entre o modulo de perda e o modulo de
armazenamento. Apresentaram seu valor maximo na regido de transi¢do vitrea, caracterizado
pelo pico presente na curva, devido a grande diferenga entre a energia dissipada e a energia
armazenada nessa regido (CASSU, 2005).

De modo geral, esse ensaio inicia-se na regido de viscoelasticidade linear do material,
ou seja, a deformagdo ¢ proporcional a tensdo aplicada, logo tem-se um modulo de
elasticidade que sera elevado (E’). A tensdo aplicada no ensaio ¢ ciclica, (uma deformacgao
senoidal ciclica), isto corrobora no comportamento das curvas observadas a partir dos
resultados. Observou-se que quando maiores valores de modulo de armazenamento sdo
obtidos, menores valores do modulo de perda sdo encontrados, isto significa que o material
estd recebendo energia sem dissipa-la, ou seja, esta armazenando a energia.

A partir do ponto que comega a ocorrer a diminui¢do da curva do modulo de
armazenamento, como pode ser observado através da Figura 35, o modulo de perda comeca a
atingir valores superiores, ou seja, 0 aumento da temperatura leva a maiores mobilidades
moleculares das cadeias, com isso aumentando a energia interna do sistema levando ao

aumento da movimentagdo molecular, que para polimeros ¢ conhecido como movimentagao
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Browniana (movimentagdo de segmentos de cadeias), essa maior movimentagdo leva as
cadeias terem mais contatos entre si, sobrepondo-se uma as outras, fazendo com que o sistema
ndo seja capaz de absorver toda energia fornecida a ele.

Como o sistema ndo ¢ capaz de armazenar toda energia por conta da movimentagao
Browniana ele recebe uma parcela de energia, a retém e dissipa uma outra parcela, o que
justifica o aumento da curva do médulo de perda e a queda do médulo de armazenamento
observado. Quando a movimenta¢do ¢ muito elevada e de maneira cooperativa entra-se na
regido de transicdo, fazendo com que o sistema como um todo comece a ter um aumento
muito grande de energia interna ou de movimentacdo em um curto intervalo de tempo,
fazendo com que o material ndo seja capaz de armazenar essa quantidade de energia e apenas
dissipa-la. Esse comportamento pode ser observado pela queda abrupta do moédulo de
armazenamento e um grande aumento do mddulo de perda até um maximo.

Depois que o material tem uma grande perda de energia ele tende a ndo conseguir mais
armazena-la, pois o mesmo estara em um estado viscoso  (moddulo
elastomérico/viscoso/borrachoso) e também o modulo de perda comega a diminuir.

Na regido elastomérica o material ndo ¢ capaz de armazenar e nem dissipar energia, pois
o material estd em um estado de tanta movimentacao molecular que ndo ¢ capaz de dissipar
energia, pois ja dissipou tudo que era possivel.

A seguir serdo detalhados os resultados obtidos para cada um dos compositos em

relacdo ao moédulo de armazenamento, médulo de perda e tan 9.

5.8.1 Modulo de Armazenamento (E’)

De acordo com a Figura 36, observou-se que a porosidade influenciou
significativamente os valores do modulo de armazenamento. Proximo a temperatura ambiente
(25 °C), na regido vitrea, o maior volume de vazios contribuiu para o menor valor do médulo
de armazenamento, onde a amostra A, que contém o menor volume de vazios apresentou o
valor de 255 GPa, seguida pelas amostras B e C, que apresentaram valores de modulo 200
GPa e 146 GPa, respectivamente. Esse parametro ¢ de grande relevancia uma vez que se
refere a resposta elastica do material, representada ap6s um carregamento aplicado.

A diferenca encontrada nos valores do modulo de armazenamento das amostras deve-se
a diferenga de porosidade que as mesmas contém. As regides de vazios sdo caracterizadas por
ndo apresentarem resina, logo os resultados indicam que a menor fragdo volumétrica de

vazios favorece a melhor interagdo entre o refor¢o e a matriz, influenciando o carregamento
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mecanico. Dessa maneira, os materiais sdo mais rigidos, o que corrobora aos maiores valores
de médulo de armazenamento apresentados pelas amostras menos porosas.

Pela andlise do moddulo de armazenamento foi observado que todas as amostras
apresentaram regido vitrea proxima a temperatura de 160 °C, obtidas através da onset. No
entanto, observou-se que a amostra A apresenta uma redu¢do de mddulo mais acentuada,
comparada as demais. A amostra B, que apresenta poros com maiores dimensdes, mostrou-se
mais estavel nessa faixa de temperatura, comparada a amostra A, o que pode estrar
relacionada ao maior volume e tamanho dos poros, indicando que 0os mesmos agiram como
barreira, restringindo a movimentag¢do das cadeias poliméricas, diminuindo a inclinagdo da
curva nessa regiao.

Ou seja, a tendéncia observada indica que a maior capacidade de armazenar energia
deve-se a maior quantidade de matriz (amostras com menos poros), isso corrobora para a
melhor transferéncia de tensdo nessas condigdes, resultando em uma maior capacidade de
armazenar energia, apresentando assim maior restricdo molecular, com isso torna-se
necessario quantidades maiores de energia para que ocorram movimenta¢cdes moleculares,
com a maior capacidade de armazenar energia sua dissipa¢do acontece de forma rapida
levando a uma queda de médulo de armazenamento mais acentuada, como foi observado pela
amostra A na Figura 36.

Além disso a amostra A apresentou um ombro (destacado por meio da seta vermelha na
Figura 36) indicando aumento no médulo de armazenamento que precede diretamente a queda
que corresponde a Tg. Esse evento condiz com um rearranjo na molécula relativo ao alivio de
tensdes congeladas abaixo da T, devido ao processamento. Essas tensdes ficam retidas no
material até¢ que uma mobilidade suficiente seja permitida na T, resultantes nas cadeias que se
movam para um estado de energia mais baixo.

O comportamento da amostra B por apresentar uma regido de vazios (poros) maiores,
apresentou menor capacidade de armazenar energia comparado ao compdsito A, no entanto a
dissipacdo da energia armazenada acontece de maneira mais branda, em fun¢do do tempo e

temperatura.
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Figura 36 - Modulo de armazenamento em fun¢do da temperatura para os compdsitos

vidro/epdxi com diferentes volumes de poros.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os valores do modulo de armazenamento na regido elastomérica ndo variaram
significativamente, estando proximos de 10,5 GPa, logo a porosidade ndo teve influéncia
nessa regido, que se caracteriza por apresentar mobilidade das cadeias poliméricas

relacionadas a modificacdo na estrutura do material em escala macromolecular.
5.8.2 Moédulo de Perda (E”)

Os modulos de perda das amostras ensaiadas estdo representados na Figura 37. O
comportamento apresentado pelas curvas mostra que a porosidade influenciou os resultados.
Na regido vitrea foi observado que os compdsitos com menor fragdo volumétrica de poros
apresentaram valores do moddulo maior, comparado aos demais. Os valores dos modulos
apresentados foram de 14 GPa, 7 GPa e 5,2 GPa, para os compositos A, B e C,

respectivamente.
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Figura 37 - Modulo de perda em fun¢do da temperatura para os compositos vidro/epdxi com

diferentes volumes de poros.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

As curvas das amostras A e B demonstraram, na regido vitrea, a presenca de um
ombro, onde ¢ mais caracteristico para a amostra A. O ombro est4 relacionado as relaxagdes
do material, e pode estar associada a maneira com que a energia ¢ dissipada, devido ao
movimento das moléculas poliméricas, ou ainda, pode indicar a cura ndo completa ou regides
heterogéneas da matriz.

As curvas apresentaram picos na regido de transi¢do vitrea, caracterizando a maxima
dissipacdo de energia em virtude da movimentacdo das cadeias poliméricas. A Tabela 7
apresenta os resultados obtidos através da andlise grafica dos valores maximos encontrados

para o modulo de perda das amostras com suas respectivas temperaturas correspondentes.

Tabela 7 - Resultados do médulo de perda das amostras com diferentes volumes de vazios.

Amostras E”max (GPa) Temax (°C)
A 27 171
B 20,1 186
C 20,2 178

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A temperatura correspondente ao valor maximo do moédulo pode ser considerada como
a temperatura de transi¢do vitrea. A temperatura de transi¢do vitrea quando calculada a partir
do modulo de perda demonstra com mais precisdo a maior alteracdo da rigidez do material
(AKAY, 1993). Nota-se que nao houve diferenca significativa na temperatura onde acontece
o valor maximo do médulo.

O comportamento das curvas demonstrou que a amostra A apresentou maior dissipagao
de energia, devido ao maior valor obtido pelo mddulo de perda. Um perfil de curva mais larga
e mais baixa do mddulo de perda pode indicar uma maior rigidez do composito, devido a
dificuldade do processo de relaxagdo, onde a movimentacao das cadeias poliméricas diminui
nas regioes proximas a superficie das fibras (ALMEIDA, 2012; ORNAGHI, 2010).

A porosidade influenciou o mddulo de perda, como pode ser observado na Figura 37.
Na regido vitrea as amostras com menores volumes de vazios apresentaram os maiores
valores de moédulo. Esse resultado corrobora com a discussdo feita anteriormente para o
modulo de armazenamento, a maior capacidade em armazenar energia apresentada pela
amostra A, assim como a reducdo de modulo mais abrupta, levaram a uma dissipagdo maior
de energia, por esse motivo o moédulo de perda nessa regido foi maior nessas condigdes. As
curvas apresentam picos na regido de transi¢do vitrea, caracterizando a maxima dissipacao de
energia em virtude da movimentacdo das cadeias poliméricas. Observou-se que a amostra A
apresentou um valor méximo de mddulo proximo a 27 GPa. As amostras B e C apresentaram
valores semelhantes, proximos a 20 GPa. A analise ndo mostrou diferencas significativas na

temperatura do maximo valor dos mddulos, compreendidos na faixa de 170 °C a 186 °C.

5.8.3 Tangente de Perda (tan d)

Os graficos apresentados pela Figura 38 representam o comportamento das amostras
quanto tangente de perda (tan §). Observou-se, para as trés amostras, a presenga de um pico
caracteristico localizado na regido de transicdo vitrea. Através da andlise desse pico, foi
determinada a temperatura de transicdo vitrea dos compositos, bem como o valor méximo
encontrado da tan 6. Esses valores, do maximo de tan & e da temperatura correspondente a

esse maximo, estdo dispostos na Tabela 8.



102

Figura 38 — Tangente de perda em fun¢do da temperatura para os compoésitos vidro/epdxi com

diferentes volumes de poros.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Notou-se que a porosidade refletiu no comportamento das curvas, de modo que a
amostra A foi a que apresentou o maior valor de tan §. O maximo valor apresentado
localizado na regido de transi¢do vitrea pode indicar quio boa ¢ a adesdo entre a matriz e o
refor¢o, onde menores valores refletem em melhor adesdo. A diferenca observada, mesmo que
pequena, pode ser decorrente dos diferentes niveis de poros presentes em cada amostra.
Compdsitos com menor conteudo de vazios tendem a proporcionar melhor intera¢do entre o
refor¢o e a matriz, o que possibilita garantir que durante o processo de fabricacdo do material
houve uma boa qualidade na impregnagdo da resina ao refor¢o. Os materiais com boa
interface sdo caracterizados por dissiparem menos energia do que aqueles que apresentam
uma interface fraca, pois o refor¢o torna-se mais eficaz (ROMANZINI et al., 2013;

BOTELHO; PARDINI, 2006; PISTOR et al., 2012).
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Tabela 8 - Resultados da tangente de perda das amostras com diferentes volumes de vazios.

Amostras tan Omax Tan sMax (°C)
A 0,42 176
B 0,32 190
C 0,38 182

Fonte: Elaborado pelo autor.

As trés amostras apresentaram um pico caracteristico localizado na regido de transi¢cao
vitrea. Por meio dessa analise foi determinada a temperatura de transi¢do vitrea das amostras
através do pico maximo, sendo as temperaturas de 176 °C para amostra A, 182 °C para
amostra C e 190 °C para amostra B. Essa diferenca deve-se a capacidade de armazenar e
dissipar energia que cada amostra apresentou. A amostra B por apresentar uma dissipagao de
energia mais suave na regido vitrea, fez com que a transicdo ocorresse em um faixa mais
deslocada de temperatura em relagdo as demais (14 °C de diferenga comparada a amostra A).
A menor dimensdo dos poros apresentados pela amostra A permitiu que uma quantidade de
energia maior fosse acumulada, por outro lado, os poros nao sdo capazes de manter essa
quantidade de energia, logo a dissipacdo acontece de forma mais rapida, principalmente na
regido de transi¢ao onde ocorre maiores movimentagdes de cadeias poliméricas.

O grafico de Cole-Cole (Figura 39) d4 uma ideia da distribui¢do dos tempos de
relaxagdo e homogeneidade do sistema (DEVI; BHAGAWAN; THOMAS, 2010), podendo
ser aplicado a compositos. Todas as curvas apresentaram formato semicircular, conforme o
esperado. Semicirculos mais proximos indicam que o processo de relaxacdo ocorre em uma
faixa mais estreita, enquanto curvas mais abertas indicam um processo de relaxacdo ¢ mais
amplo (POWLES, 1993). Como a porosidade influenciou nas curvas dindmico-mecanicas, os
graficos de Cole-Cole também foram influenciados. O composito com maior volume de poros
(Compodsito C) apresentou um processo de relaxagcdo em uma faixa mais estreita, enquanto um

menor didmetro de poros (Composito A) apresentou uma faixa de relaxagdo mais ampla.
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Figura 39 - Grafico Cole-Cole das curvas da tangente de perda das amostras estudadas.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
59  FLUENCIA

O comportamento sob fluéncia foi avaliado sob trés tensdes distintas (1, 5 e 10 MPa)
em uma faixa de temperatura de 30 °C a 230 °C (Figura 40). Entdo foram selecionadas trés
temperaturas, 50 °C por representar a temperatura contida na regido vitrea do material, 170 °C
por estar proxima da Tg, calculado a partir da maxima de tan 6 e 210 °C, pois esta contida na

regido elastomérica (Figura 41).
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Figura 40 - Resultados da analise de fluéncia das amostras A, B e C em diferentes tensoes e
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Figura 41 - Resultados da andlise de fluéncia dos compositos A, B e C em diferentes tensdes a

50 °C, 170 °C e 210 °C. a) | MPa; b) 5 MPa; c) 10 MPa.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os resultados observados pelos graficos da Figura 40 mostram que com o aumento da
temperatura, para todas as amostras analisadas, houve uma maior deformacao instantdnea. As
amostras ensaiadas sob cargas mais baixas também apresentaram baixa deformacgdo
instantdnea. Com isso, ndo ha um numero consideravel de segmentos poliméricos a serem
ativados por tensdo que envolvam a resposta de fluéncia. Maiores tempos fazem com que um
numero maior de segmentos poliméricos seja ativado, deixando-os mais orientados, o que
leva ao aumento da taxa de fluéncia. Assim, as amostras ensaiadas sob tensdes mais elevadas,
levaram a uma maior deformagao instantanea.

Devido ao processo de relaxagdo em compdsitos com matriz polimérica estar
relacionado diretamente com a facilidade ou com a dificuldade da matriz em ordenar os

segmentos poliméricos, a temperatura segue a mesma tendéncia da tensao aplicada.



107

Observou-se que inicialmente as curvas apresentaram um comportamento caracteristico
de deformacao ao longo do tempo de ensaio, no qual foi possivel verificar os dois primeiros
estagios de fluéncia, para o tempo de 10 min de anélise.

Foi verificado que no estdgio primario de fluéncia, o aumento da tensdo refletiu no
aumento da deformacdo instantdnea, devido a maior carga aplicada ao material. Em
temperaturas e tensdes menores, a deformagdo instantdnea foi menor. Para um mesmo
intervalo de tempo as amostras sofreram maior fluéncia quando sujeitas a cargas maiores.
Observou-se que no segundo estagio de fluéncia a deformac¢do aumentou com o tempo, porém
com taxa de fluéncia menor, isto ¢, com menor velocidade de deformagdo, comparada ao
primeiro estagio.

O aumento da temperatura corroborou para maiores deformagdes, devido ao ganho de
mobilidade das macromoléculas, levando a diminuicdo da rigidez dos materiais. Essa
caracteristica pode ser associada aos valores de E’ obtidos pelo DMA (Figura 36). As maiores
deformacdes observadas com o acréscimo da temperatura devem-se a reducdo dos valores do
modulo de armazenamento. A menor deformacdo apresentada pela amostra A (Figura 41)
corroborou com os resultados obtidos através do mddulo de armazenamento na regido vitrea,
onde apresentou o maior valor de médulo comparado as demais amostras, indicando que
poros em menor fracdo volumétrica, bem como menor didmetro, influenciaram diretamente
para esses resultados.

Para a temperatura de 50 °C (regido vitrea), a amostra A apresentou a maior resisténcia
a deformacdo por fluéncia, enquanto as amostras B e C (Figura 41) apresentaram a menor
resisténcia. Essa relacdo se manteve nas trés tensoes estudadas e indica estar relacionada com
a diferenca de porosidade existente em cada amostra. Nessa regido, o material com menor
concentragdo de vazios apresentou maior resisténcia a deformacgao por fluéncia. Os resultados
da amostra C indicam que a presenca de vazios localizados proximos a superficie do material
(poros abertos) corroborou para a baixa resisténcia por fluéncia apresentada pelo mesmo. Isso
demostra que na regido vitrea a concentragdo de poros, bem como sua localizagdo ao longo do
material, influencia a propriedade de fluéncia.

Observou-se que para a temperatura de 170 °C (regido de transicdo vitrea dos
materiais), o comportamento das curvas foi similar ao das curvas a 50 °C. Na temperatura de
170 °C ocorreu um deslocamento mais perceptivel entre as curvas no eixo y (deformacao)
para a amostra C. Nessa regido a tensdo influenciou de maneira mais significativa o

comportamento das curvas, houve um deslocamento para valores maiores de deformagao de



108

acordo com o aumento da tensdo, sendo que a mudanca foi mais evidente quando se utilizou a
tensdo de 10 MPa (Figura 41c).

Na regido elastomérica do material, a 210 °C, a porosidade influenciou o
comportamento das curvas de maneira mais perceptivel. Amostras com poros maiores
apresentaram menor resisténcia a deformacgao por fluéncia, uma vez que os poros sdo regioes
de vazios formados durante o processo de fabricacdo, a menor quantidade de poros indica
maior quantidade de matriz o que justifica a maior resisténcia a deformagdo por fluéncia
observada.

A influéncia do vazio no comportamento de fluéncia ¢ ilustrada na Figura 42. A
presencga de porosidade ¢ diretamente proporcional a capacidade de deformagdo do material,
em que um maior conteido de vazios esta associado a um maior espago livre no interior do
material, facilitando a deformacgdo pelo aumento da temperatura ou tensdo. Além disso, a
morfologia da porosidade também apresenta uma contribui¢do para o comportamento
mecanico (ALVES et al., 2021a; HAMIDI; AKTAS; ALTAN, 2005b), uma vez que o vazio
eliptico ocupa mais espaco livre - resultando na redugdo abrupta da resisténcia a fluéncia
(Figura 42b). A porosidade conectada a superficie também mostra uma reducdo na resisténcia
a fluéncia (Figura 42c); no entanto, ¢ menos significativa do que a influéncia da temperatura

no comportamento de fluéncia.
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Figura 42 - Influéncia da porosidade na deformagao por fluéncia.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

5.10 MODELAMENTO

Os modelos utilizados neste trabalho (Findley, Burger e Weibull) serdo discutidos
separadamente, visando uma melhor compreensdo dos resultados e do melhor ajuste dos
modelos a resposta pretendida.

Os ajustes das curvas dos modelos, das trés amostras ensaiadas, foram realizados nas
trés temperaturas e nas trés tensoes utilizadas neste estudo como pode ser observado na Figura
43, visando uma melhor compreensdo da correlacdo estrutura versus propriedade dos

materiais.
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Figura 43 - Ajuste das curvas baseadas nos modelos de Findley, Burger e Weibull a)
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modelo de Findley, das trés amostras ensaiadas, foram

realizados nas trés temperaturas e nas trés tensoes utilizadas neste estudo (Figura 43), visando

uma melhor compreensdo da correlagdo estrutura versus propriedade dos materiais.

Com base na Eq. (7) foram obtidos os valores de cada pardmetro do modelo de

Findley (g, A e n) sendo estes, representados na Tabela 9.



Tabela 9 - Valores dos parametros para o modelo de Findley.

Tensdo
(MPa)

10

Temperatura
“C)

50

170

210

50

170

210

50

170

210

Parametros de Findley

Amostra A

5.4152E-6

2.2525E-6

8.7672E-6

1.1050E-5

1.3614E-5

2.1728E-4

3.4650E-6

2.5156E-5

2.5038E-4

A (mm.mm.s?)

Amostra B

4.2116E-6

2.9546E-6

1.6067E-5

1.6786E-5

3.4284E-5

1.5010E-3

3.5693E-6

2.5826E-5

6.2740E-4

Amostra C

7.4266E-6

5.9022E-6

1.7246E-5

1.2302E-5

9.2357E-6

4.2704E-4

1.0020E-5

1.8456E-5

8.4099E-4

Amostra A

0.2416

0.3867

0.3827

0.1811

0.2550

0.1257

0.3539

0.2500

0.1457

n

Amostra B

0.2819

0.3718

0.3303

0.1668

0.1986

0.0478

0.3600

0.2424

0.0971

Amostra C

0.2246

0.3091

0.3585

0.1725

0.2827

0.0982

0.2528

0.2686

0.07423

Amostra A

2.3356E-5

2.9616E-5

3.1913E-5

8.7879E-5

7.7935E-5

-9.4055E-5

9.4473E-5

1.0406E-4

-1.0083E-4

£ (mm.mm")
Amostra B
2.7409E-5
3.5847E-5
2.3361E-5
1.5103E-4
1.7862E-4

-1.2088E-3
1.1754E-4
9.7794E-5

-3.9761E-4

Amostra C

5.5564E-5

5.229E-5

3.4040E-5

9.6371E-5

9.6394E-5

-2.7130E-4

1.6170E-4

1.7484E-4

-5.1195E-4

Amostra A

0.9860

0.9970

0.9975

0.9859

0.9964

0.9990

0.9847

0.9976

0.9991

R2
Amostra B
0.9847
0.9966
0.9990
0.9817
0.9953
0.9987
0.9849
0.9970

0.9988

Amostra C

0.9833

0.9961

0.9988

0.9829

0.9910

0.9989

0.9804

0.9897

0.9978

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O pardmetro A refere-se a amplitude da deformacdo transiente apresentada pelos
materiais ¢ esta diretamente relacionado com a deformagdo instantanea dos mesmos. Em
escala molecular, esse parametro estd relacionado com a deformagdo inicial dos segmentos
das cadeias menores presentes na matriz (YANG et al., 2006). De modo geral, os valores
atribuidos ao pardmetro A4, nas trés tensdes estudadas, aumentaram com a temperatura em
todas as amostras. Os Unicos valores que desviaram desse fundamento foram os obtidos
através do ensaio empregando 1 MPa de tensdo a 170 °C, e demonstraram menores valores
comparados aos ensaiados na temperatura de 50 °C. Essa ocorréncia foi observada para as trés
amostras e acontece na regido da T, Através das curvas de fluéncia (Figura 40) observou-se
em todas as amostras que a deformacao inicial ¢ semelhante, ¢ aumentou com o aumento da
temperatura.

Observou-se ainda que a amostra A apresentou os menores valores ¢ a amostra C os
maiores valores para este parametro (A), de modo que maiores valores significam menor
resisténcia a fluéncia (GEORGIOPOULOS; KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; PEREZ;
ALVAREZ; VAZQUEZ, 2008). Logo, a amostra A foi a que apresentou a maior resisténcia a
deformacdo por fluéncia. Essa diferenca deve-se a diferenca de porosidade dos materiais,
poros nas regides externas, proximos a superficie do material (poros abertos), se mostraram
mais prejudiciais a resisténcia a fluéncia, quando comparados com amostras com poros
localizados em regides mais internas (poros fechados) e com menor didmetro, como o0s
presentes na amostra A. Maiores tensdes refletiram em maiores valores do pardmetro A,
indicando menor resisténcia as deformagdes por fluéncia.

Para o material estudado verificou-se que o pardmetro 4 mostra maior dependéncia
com a tensdo aplicada ao material do que com a temperatura empregada. Estudos realizados
por Lorandi et al. (2018) e Georgiopoulos et al. (2015) também demonstraram o aumento do
parametro 4 com o aumento da tensdo, assim como com o aumento da temperatura.

Segundo a equacdo de Findley, o parametro n representa a constante exponencial do
tempo. Esse pardmetro ¢ dependente da temperatura e do material (YANG et al., 2006;
MILITKY; JABBAR, 2015). Neste estudo ndio houve tendéncia particular envolvendo esse
pardmetro em relacdo a sua dependéncia quanto a temperatura e a tensdo, com exce¢ao nos
ensaios realizados com a tensdo de 1 MPa, que mostraram o aumento desse parametro com a
temperatura. Assim, esse termo ¢ somente um valor de ajuste de modelo e sem significado
fisico, como sugerem os resultados para as amostras estudadas neste trabalho.

O parametro ¢ refere-se a deformagdo instantdnea do material. De acordo com a

equacdo de Findley esse parametro corresponde ao ponto de intersecdo dos eixos das
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coordenadas na curva deformacdo versus tempo. Logo, valores negativos podem ser
assumidos, devido ao ajuste da curva ao modelo (YANG et al., 2006). Através dos resultados
obtidos pode-se verificar que os valores atribuidos a & foram, na maior parte das andlises,
positivos, com excecdo dos ensaios realizados utilizando 5 MPa e 10 MPa, que apresentaram
valores negativos para a temperatura de 210 °C (regido elastomérica). Portanto, serd analisada
a tendéncia dos materiais em funcdo da temperatura e do tempo e ndo eventuais pontos que
ndo seguiram a tendéncia.

Os maiores valores para & indicam que a deformagdo ¢ mais significativa, e pela
andlise feita através da Tabela 9, verificou-se que a amostra A foi a que obteve os menores
valores quando comparada as demais. Nesse contexto, a amostra C foi a que apresentou os
maiores valores, sendo esta a amostra que apresentou uma deformagdo mais significativa, que
pode estar relacionada ao maior volume de vazios presente nesse material, quando comparado
com a amostra A, que apresenta a menor fracdo volumétrica de vazios. Outra tendéncia
observada foi que os valores de € crescem de acordo com o aumento da tensdo e da
temperatura aplicada. Observou-se, ainda, que as curvas de fluéncia da amostra A,
representada na Figura 41, ficaram proximas entre si para todas as tensdes e temperaturas, o
que justifica a similaridade dos valores apresentados pelo pardmetro €. As demais amostras
mostraram um comportamento semelhante para a tensdo de 1 MPa (Figura 41b e Figura 41c),
0 que corrobora para os valores proximos entre si observados do pardmetro €. Ja para as
demais tensoes (5 e 10 Mpa), foi observada uma diferenca mais significativa de acordo com o
aumento da temperatura, principalmente a 210 °C.

Como & esta relacionada diretamente com a deformacdo inicial do material, seus
resultados corroboram com os resultados do mdédulo de armazenamento (E’) (Figura 36) na

regido vitrea (50 °C), indicando a maior estabilidade da amostra A comparada as demais.

5.10.2 Modelo de Burger

Os ajustes das curvas no modelo de Burger, das trés amostras ensaiadas, foram
realizados nas trés temperaturas e nas trés tensdes, como mostra a Figura 43.
Com base na Eq. (9) foram obtidos os valores de cada parametro do modelo de Burger

(Em, M, Ex e nk) sendo estes, representados na Tabela 10.
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Tabela 10 - Valores dos pardmetros para o modelo de Burger.

Parametro de Burger

Tensao Temperatura

(MPa) ) Em Ex Nk nm R
Amostra A Amostra B Amostra C Amostra A Amostra B Amostra C Amostra A Amostra B Amostra C Amostra A Amostra B Amostra C Am?:"a Amf;"a Amostra

50 3.1944E+4 2.9369E+4 1.5088E+4 7.3071E+4 6.4869E+4 6.0999E+4 7.7357E+6 7.9373E+6 6.5070E+6 2.3078E+8 2.7204E+8 2.1289E+8 0.9927 0.9944 0.9873

1 170 3.0419E+4 2.5162E+4 1.5904E+5 1.1501E+5 9.7370E+4 7.0155E+4 5.0964E+6 3.5701E+6 2.4325E+6 3.8077E+7 3.1362E+7 2.6485E+7 0.9931 0.9938 0.9908
210 2.3317E+4 2.1999E+4 1,72E+08 3.1037E+4 2.1973E+4 1.7485E+4 1.0563E+6 9.0979E+5 7,32E+09 9.5138E+6 8.5712E+6 6.2530E+6 0.9953 0.9943 0.9948

50 4.9047E+4 2.9030E+4 4.4484E+4 4.3691E+5 3.2858E+5 3.6721E+5 2.0840E+7 1.6208E+7 2.5433E+7 2.9109E+8 2.2719E+8 4.1913E+8 0.9712 0.9627 0.9716

5 170 5.2344E+4 2.2742E+4 4.6923E+4 2.1215E+5 1.2847E+5 2.6830E+5 7.7913E+6 3.9887E+6 6.1147E+6 9.6669E+7 6.4134E+7 9.6442E+7 0.9878 0.9854 0.9851
210 3.2976E+4 1.3949E+4 2.5342E+4 3.8329E+4 1.8120E+4 2.7014E+4 1.1666E+6 4.5426+5 7.6336E+5 2.4639E+7 1.3524E+7 1.8253E+7 0.9888 0.9850 0.9877

50 9.9365E+4 8.0785E+4 5.6812E+4 6.8516+5 7.1908E+5 5.7421E+5 6.5615E+7 5.7385E+7 3.0440E+7 4.8253E+8 3.7692E+8 2.9892E+8 0.9767 0.9753 0.9636

10 170 7.2951E+4 7.6334E+4 5.1120E+4 2.3313E+5 2.4237E+5 2.9544E+5 9.3968E+6 9.0871E+6 6.8931E+6 1.1433E+8 1.1657E+8 1.0990E+8 0.9892 0.9884 0.9826
210 5.3085E+4 3.4442E+4 2.5916E+4 5.4271E+4 3.7328E+4 3.9033E+4 1.7238E+6 1.0518E+6 9.7785E+5 3.3456E+7 2.5194E+7 2.6476E+7 0.9892 0.9867 0.9845

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O parametro Em da equagdo de Burger refere-se a deformacdo eléstica instantidnea da
amostra, e ¢ dependente da temperatura e da tensdo e esta relacionado com a rigidez elastica
do material. Com o aumento da temperatura, os valores atribuidos a Em tendem a diminuir
(YANG et al., 2006). Este comportamento foi observado em todas as amostras estudadas
neste trabalho, com excec¢do da amostra C ensaiada a 1 MPa, onde foi observado um aumento
do valor do pardmetro Em com o aumento da temperatura.

Foi observado uma relagdo entre o valor Em com a tensdo aplicada, com o aumento da
tensdo os valores do pardmetro também aumentaram. Observou-se que para a tensdo de 10
MPa, o valor do parametro Em variou de maneira mais significativa com a variacdo das
temperaturas, comparado, por exemplo, com os resultados obtidos quando aplicado 1 MPa, no
qual o parametro Em variou com a temperatura, porém de maneira mais sutil. Como Ewm estd
relacionado a resposta elastica da amostra, uma relacdo com os valores do modulo de
elasticidade (E’) pode ser feita; observou-se que os valores do parametro variam de maneira
menos expressiva até a temperatura de transi¢do vitrea, a partir desta temperatura os valores
de Em apresentam uma redug@o mais significativa.

A amostra A apresentou os maiores valores para Em indicando maior rigidez em
relacdo as demais amostras. A amostra C, de modo geral, apresentou os menores valores,
indicando, portanto, ser o material menos rigido, logo com maior mobilidade molecular.
Excec¢do ¢ observada para o teste realizado sob a tensdo de 5 MPa, que apresentou os menores
valores de Em para a amostra B, para as trés tensdes estudadas. A maior rigidez atribuida a
amostra A pode ser devido ao menor teor de vazios presente neste material, bem como aos
poros com didmetros menores e localizados em regides mais internas do mesmo. Uma vez que
a porosidade pode estar relacionada com a qualidade de impregnacdo, uma interagdo entre o
refor¢o e a matriz mais adequada, os poros podem interferir na distribuicdo de tensdo no
material, diminuindo sua rigidez, como foi observado para as amostras mais porosas.

Segundo a equacao de Burger, Ex refere-se a elasticidade retardante e nk a viscosidade
retardante da amostra. Esses parametros estdo associados a rigidez e com o fluxo viscoso das
cadeias amorfas presentes na matriz polimérica. Os resultados mostraram que com o
acréscimo da tensdo os valores de Ex aumentaram, ja com o aumento da temperatura todas as
amostras tiveram os valores de Ex reduzidos, com excecao dos ensaios realizados com 5 MPa,
quando os valores do parametro proximos a temperatura de transi¢ao vitrea foram maiores.

Essa redugdo dos valores do pardmetro Ex estd associada a redugdo da rigidez dos
materiais, isso ocorre gracas a capacidade de absorver energia, com ganho de mobilidade

molecular, corroborando para maiores deformagdes em maiores temperaturas, aumentando a
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deformacdo viscoelastica relacionada ao tempo de relaxacdo (GEORGIOPOULOS;
KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; YANG et al., 2006; MILITKY; JABBAR, 2015), o
que justifica os valores Ex decairem de forma mais significativa apos a temperatura de
transicao vitrea, como observado para todas as amostras estudadas.

Os valores de nk reduziram com o aumento da temperatura, apenas a amostra C na
tensdo de 1 MPa fugiu desse padrdo, que apresentou o maior valor para a temperatura de 210
°C. A reducdo desse parametro, assim como o a reducdo de Ex, acontece por meio da maior
mobilidade das cadeias com o aumento da temperatura. Em maiores temperaturas a
manifestagdo da parte viscosa das amostras ¢ mais predominante, por esse motivo ocorre a
reducdo da rigidez. Na literatura, estudos realizados por Georgiopoulos et al. (2015), Yang et
al. (2006), e Lorandi et al. (2018), relatam a mesma caracteristica (GEORGIOPOULOS;
KONTOU; CHRISTOPOULOS, 2015; LORANDI et al., 2018; YANG et al., 2006).

Foi observado que com o aumento da tensdo houve o aumento do valor nk. Essa
caracteristica pode indicar maior dificuldade de mobilidade por parte das cadeias poliméricas,
dificultando a manifestacdo da parte viscosa, aumentando sua rigidez. Por outro lado, em
maiores tensdes, a variacdo da temperatura influenciou a reducdo mais significativa do
parametro mk, ou seja, nessa condi¢do o material ¢ mais sensivel a variacdo de temperatura,
como observado para todas as amostras analisadas.

A diferenca nas fragdes de vazios presentes em cada amostra afetou os resultados.
Como esses parametros estdo relacionados com a rigidez apresentada pelos materiais, logo
seus valores podem estar associados a mobilidade na matriz polimérica. A amostra A, com a
menor fragdo volumétrica de vazios, apresentou os maiores valores, quando comparada as
demais amostras. Isso indica a menor mobilidade das cadeias poliméricas e menor ac¢do da
parte viscosa para esse material, justificando o resultado de Em. A amostra A com poros com
didmetros menores e formatos esféricos e em regides proximas ao centro da amostra,
apresentou resultados mais satisfatorios de Enm, quando comparada as outras amostras com
poros maiores ou entdo localizados proximos a superficie da amostra (poros abertos).

Para os polimeros amorfos e semicristalinos o parametro nk estd relacionado com as
deformacdes irreversiveis ocorridas na regido amorfa da matriz polimérica. Os resultados de
Nk mostraram que esse parametro sofreu forte influéncia com variagao da temperatura, devido
a redu¢do da viscosidade e a maior mobilidade das moléculas poliméricas, em temperaturas
maiores. J4 a variagdo de tensdo ndo mostrou ter uma relagao particular com os valores de nk.
Os resultados mostraram a reducgao do valor do pardmetro com o aumento da temperatura para

todas as amostras ensaiadas, sendo mais significativa sob a tensdo de 1 MPa. Yang et al.
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(2006) também verificaram que em baixas tensdes a variagdo da temperatura influencia o

pardmetro Nk de forma mais significativa (YANG et al., 2006; MILITKY; JABBAR, 2015).

5.10.3 Modelo de Weibull

Os ajustes das curvas no modelo de Weibull, das trés amostras ensaiadas, foram
realizados nas trés temperaturas e nas trés tensdes e pode ser observado na Figura 43.
Com base na Eq. (11) foram obtidos os valores de cada pardmetro do modelo de

Weibull (g, &, n e Bc) sendo estes, representados na Tabela 11.



Tabela 11 - Valores dos parametros para o modelo de Weibull.
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Tensio
(MPa)

10

Temperatura (°C)

50

170

210

50

170

210

50

170

210

Parametros de Weibull

Amostra A

3.0401E-5

2.9836E-5

3.2415E-5

9.0853E-5

7.9352E-5

-3.8644E-5

9.4999E-5

1.0473E-4

-4.3484E-5

&i

Amostra B

3.3427E-5

3.6015E-5

2.4813E-5

1.5762E-4

1.8264E-4

-3.8980E-4

1.1788E-4

9.8409E-5

-1.9962E-4

Amostra C

5.9967E-5

5.5620E-5

3.5461E-5

8.5644E-5

9.6927E-5

-1.4279E-4

1.6378E-4

6.7415E-4

-2.0496E-4

Amostra A

1.7998E-5

3.1404E-4

2.0159E-3

9.8489E-5

5.4675E-4

1.2817E-3

2.4112E-4

3.6910E-3

1.9073E-3

&

Amostra B

1.90025E-5

6.2261E-4

1.4140E-3

9.4932E-5

7.5911E-4

2.1811E-3

4.1397E-4

4.0023E-3

2.4313E-3

Amostra C

4.6741E-5

6.0052E-4

2.1560E-3

1.1351E-4

8.8782E-4

1.7431E-3

2.1309E-4

-4.8292E-4

2.3690E-3

Amostra A

1.4051E+2

2.4770E+5

1.1612E+6

3.0687E+4

9.0966E+5

1.1018E+5

9.3761E+4

3.3808E+8

1.3245E+5

Amostra B

1.5256E+2

1.3793E+6

49118E+5

5.0721E+3

1.8497E+6

3.1918E+3

3.6596E+5

8.0387E+8

5.5758E+4

Amostra C

9.4545E+2

2.0734E+6

4.9172E+5

4.3376E+4

6.7125E+6

7.9500E+4

6.0635E+4

1.9958E+4

4.1869E+4

Amostra A

0.7775

0.4033

0.3923

0.2358

0.2754

0.1717

0.3809

0.2551

0.1889

Be

Amostra B

0.8383

0.3814

0.3471

0.2499

0.2213

0.1201

0.3767

0.2469

0.1493

Amostra C

0.3685

0.3214

0.3732

0.1460

0.2933

0.1476

0.2940

-0.1579

0.1278

Amostra
A

0.9944

0.9971

0.9974

0.9856

0.9963

0.9989

0.9846

0.9975

0.9989

R?

Amostra
B

0.9953

0.9960

0.9989

0.9810

0.9952

0.9985

0.9848

0.9970

0.9986

Amostra
C

0.9865

0.9963

0.9987

0.9793

0.9909

0.9989

0.9800

0.9852

0.9976

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O parametro & da equacdo de Weibull se deve a deformagdo instantanea a partir do
inicio da ampliacdo da carga. Os resultados demonstraram a relag@o direta entre a tensdo e os
valores assumidos pelo parametro, sendo que o acréscimo de carga contribuiu para o aumento
dos valores de &i. Essa relacdo ja era esperada, pois a deformacao instantanea ¢ influenciada
pela tensdo inicialmente aplicada no ensaio. O nlimero de travas ativadas ¢ maior, ou seja, a
quantidade de segmentos de cadeias ativadas simultaneamente aumenta de acordo com o grau
da tensdo estatica. Os resultados ndo demonstraram uma relagao especifica entre o parametro
com a variacdo da temperatura.

O parametro & refere-se ao numero de ativagdes acumuladas com o tempo, que
mostrou seguir a mesma tendéncia de &;, ou seja, os maiores valores ocorreram de acordo com
aumento da tensao (FANCEY, 2005).

Logo, os resultados sugerem que a tensdo aplicada nas amostras causa a ativacao
progressiva dos elementos de trava, o aumento de tensdo proporciona a maior quantidade de
travas ativadas ao longo do tempo. No aspecto molecular, esse comportamento pode ser
relacionado a maior quantidade de segmentos das cadeias que atuam de maneira cooperativa,
para assim vencer as barreiras energéticas para a movimenta¢ao molecular, ou seja, indicam
que as mudancas viscoeldsticas podem ocorrer por meio de saltos incrementais, € 0s
segmentos moleculares saltam entre posicdes de relativa estabilidade. Os resultados obtidos
para esse parametro também foram influenciados pela variacdo de temperatura, seu valor
aumentou de acordo com o aumento da temperatura, isso indica que temperaturas mais
elevadas corroboram para a maior ativagdo desses elementos (LORANDI et al., 2018;
FANCEY, 2005).

O parametro n da equagao deve-se ao tempo de vida caracteristico para fluéncia, sendo
uma constante que depende do material e da temperatura. Em geral, a tendéncia observada
entre a variagdo da temperatura e os valores de n, é que esse pardmetro aumenta até
temperaturas proximas a regido de transi¢do vitrea, e diminui na regido elastomérica. Como os
compositos sdo constituidos pela mesma matriz polimérica e o mesmo refor¢o, ndo se pode
dizer que a variagcdo observada foi devido aos materiais utilizados. Isto pode indicar que a
variagdo observada entre as amostras estd associada a diferenca volumétrica de vazios
presentes, sendo que a amostra A apresentou os menores valores e apresenta a menor fracao
volumétrica de poros (e poros com didmetros menores). A varia¢do da tensdo influenciou o
pardmetro n e o acréscimo da tensdo aumentou o valor de » para a maioria dos casos

estudados neste trabalho. Essa relagdo deve-se aos valores mais altos de &, quando ¢
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necessario mais tempo para uma parte maior dos segmentos da cadeia serem ativadas devido
ao aumento de tensdo imposta (LORANDI et al., 2018; FANCEY, 2005).

O parametro . refere-se ao formato da curva. Estudos anteriores como o proposto por
Ornaghi et al. (2010) indicam que a largura da curva de tan 6 pode estar relacionada com o
expoente 3, que indica a distribuicdo do tempo de relaxagdo das cadeias, onde valores mais
altos para esse pardmetro indicam uma distribuicdo mais estreita e valores mais baixos
representam uma distribui¢do mais ampla. Foi observado uma relagdo entre os valores B com
a varia¢dao da temperatura. Com o aumento da temperatura os valores de . diminuiram, isso
foi caracteristico para todas as amostras ensaiadas e para todos os niveis de tensdo, sendo
mais sensivel sob a tensdo de 1 MPa, nas demais tensdes os valores de P. ficaram mais

proximos entre si (LORANDI et al., 2018; FANCEY, 2005).
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6 CONCLUSAO

O presente estudo possibilitou determinar o efeito do teor de vazios no comportamento
de fluéncia de compositos de vidro/epdxi em niveis de baixa tensdo (1, 5 e 10 MPa). O
contetdo e a morfologia dos vazios influenciaram a andlise dindmico-mecanica e o0s
parametros dos modelos de ajuste. O compdsito com menor teor de vazios apresentou maior
moddulo de armazenamento na regido vitrea em compara¢ao aos compdsitos com maior teor de
vazios. Porém, a medida que os compdsitos passam pela regido vitrea, a diminuicdo do
moddulo de armazenamento foi mais atenuada para o laminado com menor volume de vazio,
devido a maior dissipa¢do de energia (observada pela curva de perda) em uma faixa de
temperaturas mais estreita.

Além disso, ao analisar as curvas de fluéncia, os compositos contendo maior conteudo
de vazios mostraram ter menor capacidade de carga, devido a menor transferéncia de tensao.
As curvas de fluéncia mostraram a mesma tendéncia para todos os compositos analisados,
independentemente do contetido de vazios. Os modelos de fluéncia utilizados (Findley,
Burger ¢ Weibull) mostraram um excelente ajuste para todos os compodsitos em todas as
temperaturas € niveis de tensdo, apresentando coeficiente de determinagdo (R?) acima de 0,98.
Os modelos de Findley, Burger e Weibull se adaptaram melhor a temperatura. O modelo de
Weibull, por possuir uma quantidade maior de parametros, seu ajuste a curva experimental
torna-se mais dificil, porém ele fornece melhores informagdes a respeito das caracteristicas do
material analisado.

Para os trés compdsitos, nos ensaios de fluéncia a deformagdo em fun¢do do tempo
aumentou com o aumento da temperatura, devido a maior mobilidade molecular causada pelo
acimulo de energia recebida. Verificou-se que a deformacdo também aumentou com a
aplicagdo de tensdes de carregamento maiores.

Conclui-se também que a utilizagdo da microtomografia computacional de raios X foi
viavel e mais eficiente que a técnica de digestdo acida na caracterizagdo de vazios, pois
permitiu uma caracterizagdo mais completa quanto a presenca de vazios no material,
possibilitou conhecer a morfologia dos poros e sua distribui¢do. O didmetro dos poros
mostrou influenciar a resisténcia a fluéncia dos compdsitos, principalmente no ensaio sob
maior tensdo. Quando os contetidos de vazios presentes nas amostras sdo semelhantes (como
nas amostras A e B), porém com tamanhos diferentes, verificou-se que os poros maiores

(amostra B) contribuiram para uma maior deformagao por fluéncia do material.
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Foi verificado que o aumento da porosidade eliptica e irregular diminui a resisténcia a
fluéncia por ocuparem um volume maior no compoésito. Essa declaragdo mostra que a

morfologia do vazio apresenta um efeito significativo na deformacao por fluéncia.
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