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RESUMO

Este trabalho refere-se ao processamento e caracterizagao de dois compdsitos hibridos metal
fibra: aluminio/poli-sulfeto de fenileno/fibra de carbono e titanio/poli-éter-éter-cetona/fibra de
carbono. Para uma boa adesdo na interface do compoésito que possui como componente o
aluminio, foi necessaria a realizagdo de um tratamento eletroquimico, o qual foi avaliado por
meio de microscopia de forga atobmica (AFM), de medidas de angulo de contato e microscopia
optica. Os dois compdsitos foram produzidos por meio de moldagem por compressao a quente
e depois caracterizados utilizando os seguintes ensaios mecanicos: cisalhamento interlaminar
(ILSS), cisalhamento por compressdao (CST), losipescu e vibragdo. Para uma caracterizagdo
da interface, realizou-se a microscopia Optica antes e apos os ensaios. Com os resultados
obtidos, foi possivel avaliar que o tratamento da superficie do aluminio melhorou
consideravelmente sua adesdo, além de mostrar que as propriedades avaliadas apresentaram
otimos valores para os compositos em questdo, se comparados com os valores encontrados na

literatura.

PALAVRAS-CHAVE: Compésitos hibridos metal fibra.. Baixa massa especifica. Adesao.
Aluminio. Titanio. Interface.



ABSTRACT

This work deals with the processing and characterization of two hybrid metal composites:
aluminum / PPS / carbon fiber and titanium/PEEK/carbon fiber. For a good adhesion at the
composite interface that has aluminum as component, it was necessary to perform an
electrochemical treatment. The treatment was evaluated by means of atomic force microscopy
(AFM), contact angle measurements and optical microscopy. The two composites were
produced by hot compression molding and then characterized using the following mechanical
tests: interlaminar shear test (ILSS), compression shear test (CST), losipescu and vibration.
For an interface characterization, the optical microscopy was performed before and after the
tests. With the results obtained, it was possible to evaluate that the aluminum treatment
considerably improved its adhesion. Lastly, the results showed that the composites properties

evaluated presented excellent values if compared with literature.

KEYWORDS: Hybrid metal fiber composites.. Low specific mass. Adhesion. Aluminum.

Titanium. Interface.
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1 INTRODUCAO

Compositos sdo materiais compostos por fases quimicamente distintas que sdo separados
por uma interface. Esta classe de material pode possuir uma ou mais fases descontinuas que
sdo incorporadas por uma fase continua que ¢ denominada de matriz e pode ser polimérica,
ceramica ou metélica (SINKE, 2009).

Diversas inovagdes nesta area ocorreram nestes tltimos anos, principalmente com o intuito
de reduzir o peso para as aplicagdes estruturais. Levando em consideracao a necessidade da
diminuicdo da massa especifica aliada com elevadas propriedades mecanicas, foi
desenvolvido o compdsito hibrido metal-fibra. Esse laminado ¢ constituido por um metal
intercalado por um composito polimérico, conforme ilustrado na Figura 1. Esse material
apresenta certas vantagens quando comparados com as ligas metélicas tradicionais, das quais
podem ser citadas: excelentes propriedades a fadiga, elevada resisténcia ao fogo e boa

resisténcia a corrosdo (SATHISHKUMAR et al, 2014).

Figura 1 - Detalhe do compdsito hibrido metal/fibra

Laminas de metal

Laminas de composito

Fonte: (EMBERY at al, 2007)

A industria aeronautica demanda cada vez mais esses compositos hibridos caracterizados
pela estrutura “sanduiche”. Podendo ser citados o ARALL (fibra de aramida/epdxi/aluminio),
o CARALL (fibra de carbono/epoxi/aluminio) e o GLARE (fibra de vidro/epdxi/aluminio)
como principais exemplos (NETO e PARDINI, 20006).

Uma vez que a utilizagdo do composito hibrido metal-fibra faz com que haja uma reducgado
de peso, em torno de 20% este se mostra mais vantajoso quando comparado a ligas metalicas

para a utilizagdo em aplicagdes aeroespaciais. O campo dos compdsitos hibridos ¢ talvez o
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mais amplo dentre as classe de materiais, abrangendo desde madeira compensada a concreto
para estruturas tipo colméia (COOK, 1993).

Para que um laminado apresente boas propriedades mecanicas, as camadas do composito
devem apresentar boa adesdo entre si. A adesdo entre duas superficies surge de forgas
atrativas de curto alcance entre atomos em cada superficie. Em se tratando de um laminado
metal-fibra, essa forca de adesdo depende de como o polimero “molha” o metal (DOU et al,
2015).

Atualmente, novas geragdes de laminados metal-fibra estdo sendo desenvolvidas com o uso
de matrizes poliméricas termopldasticas. Esses polimeros termoplasticos apresentam melhores
desempenhos mecanicos (resisténcia ao impacto, resisténcia a fadiga, etc.) em relacdo aos
termorrigidos, e sdo reciclaveis. Dentre as diversas matrizes termoplasticas com potencial
para serem utilizadas na obtenc¢ao de laminados metal-fibra, o PEEK se destaca uma vez que
este polimero suporta elevadas temperaturas de trabalho, e apresenta elevadas resisténcias a
fadiga, a compressao e a tensao (DOU et al, 2015).

Sendo assim, este trabalho envolve o processamento de compositos hibridos metal-fibra
formados por duas matrizes termoplasticas (PPS ou PEEK), fibras de carbono como reforgo e
ligas de titdnio ou aluminio intercaladas formando uma estrutura do tipo laminada. Tais
compositos foram obtidos por meio do processo de moldagem por compressdo a quente.
Antes da realizacdo do processamento, visando uma melhoria da interface, foi realizado
tratamento eletroquimico no aluminio. Os resultados foram analisados posteriormente por
medidas de angulo de contato, microscopia de forca atdmica (AFM) e microscopia Optica
(MO). Apo6s o processamento por moldagem por compressdao a quente, os compositos foram
caracterizados por ensaios de cisalhamento interlaminar (ILSS), cisalhamento por compressao

(CST), cisalhamento losipescu, vibracao e microscopia Optica.

1.1 OBJETIVO
Diante do exposto, este trabalho tem como objetivo principal a obtengdo e caracterizagao de

dois compdsitos metal fibra sendo estes: Ti/CF/PEEK e Al/FC/PPS. Como objetivos
secundarios tém-se:

1 — Avaliagdo do tratamento superficial para viabilizar a adesdo entre o PPS e o aluminio.

2 — Desenvolvimento de um novo processo para a fabricacdo de laminados metal fibra
envolvendo a utilizagdo de moldagem por compressao a quente;

3 — Avaliacdo mecanica de laminados metal fibra envolvendo matrizes poliméricas a partir

de ensaios mecanicos € microscopia Optica.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 COMPOSITOS

Pode-se classificar um material como composito ao apresentar 0s componentes em
proporcdes maiores que 5% e fases com diferentes propriedades, as quais se diferenciam das
propriedades do compdsito como um todo. Dessa forma, compositos sdo desenvolvidos a fim
de aperfeicoar o desempenho de uma fase sozinha (DANIEL E ISHAI, 2006).

A matriz, menos rigida e fragil, ¢ uma fase. Esta ¢ responsavel pelo formato da estrutura e
por colaborar com a ligacdo do material. A segunda fase ¢ o refor¢o, a qual centraliza as
propriedades mecanicas e estruturais do material. Por ultimo, a terceira fase chamada de
interface ¢ considerada a area de contato entre as fases, tornando-se responsavel por transferir
esforcos (DANIEL e ISHAI 2006).

Os polimeros s3o usados como matriz na maioria dos compositos. Com o objetivo de
alcancar certas caracteristicas no produto final, sao escolhidos componentes com uma relagao
de propriedades especificas. (DANIEL e ISHAI, 2006).

O refor¢o, em sua maioria, se apresenta na forma de fibras, pois apresentam uma alta
relagdo area/volume. Assim, compositos com reforco de fibras de elevados valores de
resisténcia e modulo especificos sdo usualmente combinados com materiais de baixa massa
especifica (matrizes poliméricas) (ROSARIO, 2005).

Aas propriedades mecanicas podem ser modificadas por esses fatores: processo de
fabricagdo, o percentual de fibras, o tipo de polimero, a presenca de vazios, a qualidade de
interface. (TAVARES, 1999; AQUINO, 1999; MARGARIA, 1997).

A obtencdo de propriedades que ndo aparecem isoladamente em um material tornou-se de
fundamental importincia. Dentre essas propriedades, pode-se citar: elevada resisténcia
mecanica, elevada rigidez, boa resisténcia a corrosao em e alta tenacidade a fratura (DANIEL
e ISHALI, 2006).

Com a evolucdo dos processos de fabricacdo e novas descobertas na area de reforcos e
estruturas laminares, o compoésito vem sendo cada vez mais usados em aplicagdes estrut
(TORRES, 2013).

Na industria aerondutica, o peso da estrutura tem grande influéncia no desempenho de voo,
na capacidade de transportar pessoas e cargas, além de permitir consumo de combustivel.

Quanto menor o peso da aeronave, menor ¢ a razdo entre quantidade maxima transportada
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pelo peso méximo de decolagem, assim, mais eficiente a aeronave ¢ considerada. (ASUNDI e
CHOI, 1997).

Para alcancar essa baixa massa especifica, comecou-se a realizar projetos envolvendo os
esforcos e a utilizar materiais com alta resisténcia. Nunca se esquecendo da seguranca,

confiabilidade e custos associados (ASUNDI e CHOI, 1997).

2.2 COMPOSITOS LAMINADOS METAL FIBRA

Os compositos laminados metal-fibra sdo compdsitos poliméricos combinados com um
metal, resultando em materiais com baixa massa especifica, elevada resisténcia a corrosio e
boas propriedades mecanicas (FARIAS, 2006). Chamam-se de compositos laminados aqueles
que possuem fibras sobrepostas unidirecional ou multidirecionalmente (CALLISTER, 2002).

Esses compositos em formato de “sanduiche” tém sido muito utilizados como material
alternativo com o mesmo desempenho estrutural de um metal, mas com menor massa
especifica. O peso menor torna-se uma caracteristica fundamental para economia de
combustivel nas aplicacdes aeronduticas ¢ marinhas, além de aumentar o tempo de vida da
peca em questdo. Esse tipo de material é normalmente empregado na fuselagem e na parte
inferior da asa de avides (HAZIZAN e TAN, 2011).

O processamento de um laminado pode ser realizado de diversas formas que influenciam
nas propriedades finais do material. Assim, excelentes propriedades sdo obtidas se houver
uma combinagdo entre as fases que garantam uma melhor interacdo e transferéncia de
esforcos (VLOT e VOGELESANG, 2000).

Em 1982, o primeiro laminado de aramida refor¢ado com aluminio foi langado pela empresa
Alcoa®. O ARALL 1 (aluminio 7075) e o ARALL 2 (aluminio 2024) foram produzidos
sendo diferenciados pelo aluminio. Em seguida, a Universidade Técnica de Delft, localizada
na Holanda, desenvolveu o Laminado Fibra/Metal (LFM) de aramida utilizando um aluminio
7475-T761 e resina epoxi obtendo melhores resultado. A patente sobre o GLARE, laminas de
aluminio com fibras de vidro foi arquivado pela empresa Akzo® no ano de 1987. Ap6s uma
parceria entre Alcoa e Akzo® iniciou-se a producdo e comercializacdo do GLARE, sendo este
atualmente comercializado em diferentes combinagdes (CATRODEZA, 2002; BOTELHO, et
al., 20006).

O GLARE ¢ o laminado metal fibra mais utilizado na inddstria aerondutica, pois apresenta
alta resisténcia a propagacgdo de trincas de fadiga e uma baixa densidade (BEUMLER et al,

2007). A Figura 2 apresenta a utilizacdo do GLARE na aeronave Airbus A380.
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Figura 2 - Aeronave Airbus A380

Materials used in 787 body
Fiberglass M Carbon laminate composite . Total materials used

B Aluminum W Carbon sandwich composite i By weight

- Aluminum/steel/titanium :

Other

steel 5% Composites
50%

Aluminum
20%

By comparison, the 777 uses 12 percent
composites and 50 percent aluminum.

Fonte: (BEUMLER et al, 2007).

A industria automobilistica também ¢é uma area que utiliza compositos hibridos metal fibra
na carenagem de automoveis, pois necessitam de uma redugdo de peso € de um bom
desempenho sob o impacto. Para essa aplica¢do, os polimeros termoplasticos sdo preferiveis,
uma vez que requer uma alta produtividade e também por empregarem multiplas operacdes de
conformag¢ao mecanica (MOSSE, 2005).

Laminados metal fibra com matriz termorrigida apresenta um longo periodo de ciclo de
cura, diminuindo, assim, a produtividade, aumentando o custo da mao de obra e o custo do
produto final. Além disso, pode-se citar mais uma desvantagem: a baixa tenacidade a fratura
interlaminar apresentada, (CORTES, CANTWELL, 2006; SINMAZCELIK, et al., 2011).

O grupo de pesquisa liderado por W. Cantwell estuda o processamento de uma nova
geracdo de laminados metal-fibra, com base em compdsitos termoplasticos, com o objetivo de
diminuir os custos de produgdo, aumentar a reciclabilidade e, principalmente, melhorar o
desempenho para absor¢do de cargas de impacto do material. Essa boa absor¢ao de cargas de
impacto é proveniente do comportamento viscoeldstico do termoplastico (SANTIAGO,

2014).

2.3 MATRIZ TERMOPLASTICA

A matriz atua como meio, distribuindo as tensdes aplicadas ao refor¢o. O material utilizado
para matriz apresenta um moddulo de elasticidade menor do que o material utilizado como
reforco. Além disso, ela evita que o reforco sofra danos provenientes da abrasdo mecanica

(CALLISTER, 2002).
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Dentre os diferentes tipos de matrizes que geralmente sdo utilizadas na fabricacdo de
materiais compositos, se destacam as poliméricas. Nao ¢ necessario alcancar elevadas
temperaturas ¢ elevadas pressdes para se obter um compodsito de matriz polimérica, se
comparados a matrizes metalicas. Além disso, nesses processamentos hd uma menor
degradagdo do reforgo, sem contar com a facilidade da utilizagdo dos equipamentos usados
para obter compdsitos de matriz termopléstica, fazendo com que o desenvolvimento desse
tipo de material seja rapido e com grande aceitagdo para aplicagdes estruturais (FONTES,
2013).

Compositos poliméricos podem ser processados por moldagem por compressdo a quente,
bobinagem, moldagem por transferéncia de resina e pultrusdo. (REZENDE, COSTA,
BOTELHO, 2011).

Os polimeros termoplasticos sdo conhecidos por apresentar uma massa molar elevada,
formados por cadeias lineares ou ramificadas. Essas cadeias resultam em um material integre,
mas que podem se deformar plasticamente quando sdo aplicadas elevadas tensdes
(MALLICK, 2008).

As propriedades de alguns termoplésticos estdo apresentadas na Figura 3. Fazendo uma
comparagdo com as resinas epoxi, elas apresentam resisténcia a tracdo de 30-100 MPa,
modulos de elasticidade de 2,8-3,4 GPa, ductilidades de 0-4% e uma massa especifica de
1,25 g/cm® (ASKELAND, 1989). Assim, de modo geral, pode-se afirmar que as resinas epoxi

sdo mais frageis que os termoplasticos.

Figura 3 — Propriedades dos principais termoplasticos

PES PEEK PEI PPS Pl

T:(°C) 230 170 225 86 256
Temperatura de Degradacio (°C) 550 590 555 527 550
Temperatura de Processamento (°C) 350 380 350 316 304
Resisténcia a4 Tracdo (MPa) 84 70 105 66 138
Mdédulo de Elasticidade (GPa) 24 38 3.0 33 34
Ductilidade (elongacio %) 30-80  50-150  50-65 2 5
Impacto Izod (J/m) 8544 8544 534  <26,70 80,10
Massa Especifica (g/cm?) 1,37 1,31 1,27 1,30 1,37

Fonte: (ASKELAND, 1989; WHANG, et al. 1990; SHERMAN, et al. 1988)
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A adi¢do de fibras aumenta a temperatura de amolecimento de um termopldastico, além de
aumentar a resisténcia a deforma¢do e aumentar a estabilidade dimensional em relacao a
temperatura (ALGER, DYSON, 1990).

Os compositos com matriz termoplastica estdo, aos poucos, substituindo os que apresentam
matriz termorrigida, pois apresentam melhores propriedades, podem ser reaproveitados e sao
faceis de serem fabricados. (MALLICK, 2008).

O setor aeroespacial ¢ um mercado promissor a esses compositos termoplasticos refor¢cados
com fibras, pois estes apresentam maior resisténcia ao impacto, menor absor¢do de agua,
maior tenacidade a fratura, maior tolerancia a danos, menor tempo de processamento € nao-

inflamabilidade (MALLICK, 2008).

2.4 POLI-SULFETO DE FENILENO (PPS)

O PPS, cuja formula estrutural esta presente na Figura 4, ¢ um polimero de cadeia linear
formado por anéis aromaticos ligados por grupos sulfetos. A cadeia macromolecular ¢ rigida e
apresenta um comportamento mecanico de um material fragil com baixa resisténcia ao
impacto, portanto, suas aplicacOes sdo limitadas devido ao comportamento inerente
quebradico. Trata-se de uma matriz semicristalina (MALLICK, 2008).

Figura 4 - Férmula estrutural do PPS

Fonte: (MALLICK, 2008)

O PPS possui uma combinacdo de boas propriedades mecanicas combinadas com elevada
resisténcia quimica, elevada estabilidade dimensional, facilidade de processamento,
propriedade adesiva, elevada dureza, baixa absor¢do de umidade e boa resisténcia ao desgaste

a temperatura ambiente (LUO et al, 2009). Essas propriedades sdo apresentadas na Figura 5.
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Figura 5 — Propriedades do termoplastico PPS

Propriedades Fisicas e Térmicas. i
PURO
Densidade (g/cm®) 1,35
Calor especifico de fusdo (J/g'C) 1,83
Temperatura de transigdo vitrea ("C) 85
Temperatura de Fuséo ("C) 285
Temperatura de Cristalizagéo ("C) 125
Temperatura de cristalizac&o fundida ("C) 160 - 250
Absorgdo de agua (%) 0,03
Propriedades Mecéanicas PES
PURO
Resisténcia a tragdo (MPa) 70
Alongamento (%) 4.1
Resisténcia a flexdo (MPa) 150
Modulo de flexdao (MPa) 5100
Impacto Izod com entalhe (kJ/m?) 0,31
Coef. Expanséo linear (m/m/‘C) 0.000024

Fonte: (LUO et al, 2009)

2.5 POLI - ETER — ETER — CETONA (PEEK)

A fibra de carbono reforcado com poli (éter-éter-cetona) (PEEK) possui altos valores de
resisténcia e rigidez ao longo do comprimento em relagdo ao ago, ligas de Al ou Ti. Desta
forma, o composito fibra de Carbono/PEEK esta sendo considerado como um dos candidatos
para substituir os compoésitos convencionais baseados em resina epoxi para aplicacdes
aeroespaciais (KUO et al, 2003).

Além da aplicagao aeroespacial, o PEEK pode ser usado em aplicacdes biomédicas como
enchimentos biocompativeis, na indlstria como em revestimento de fios, conexdes elétricas e
ventiladores (CRAWFORD, 1998).

Este ¢ um polimero semicristalino e ¢ conhecido como o termoplastico de mais alto
desempenho em temperaturas elevadas, gracas aos aneis aromaticos. Apresenta resisténcia a

fadiga dindmica obtida por meio da cristalinidade do polimero em questdo. Os anéis
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aromaticos também sdo responsaveis pela alta rigidez, resultando em um alto valor de
temperatura de transi¢ao vitrea (ALBUQUERQUE, 2000). A estrutura desse termoplastico ¢

mostrada na Figura 6

Figura 6 - Estrutura do PEEK.

—T 0 0 C —

Fonte: (ALBUQUERQUE, 2000)

A temperatura ambiente, ¢ um termoplastico rigido, apresenta resisténcia a fadiga mecanica,
a abrasdo e a reagentes aquosos, além de possuir uma baixa absor¢do de umidade. (LIMA,

2012). As principais propriedades do PEEK sdo apresentadas na Figura 7.

Figura 7 - Propriedades do PEEK

Poliéter-éter-cetona

Propriedades Unidades Condigoes Valor
Temperatura de Fuséo K DSC 608-616

Equilibrio 657-668
Resisténcia a Tracéo MPa A23°C 92

A 100°C 50

A 200°C 12

A 300°C 10
Condutividade Térmica Wm'K' C177 0,25
Coeficiente de Expanséo K! 30°C<T< 150°C a P=0 1,610x 10™
Térmica Fundido 6,600 x 10-4
Tensdo de Escoamento MPa D638 91

Fonte: (MARK, 1999)

O PEEK possui um alto custo e, por apresentar alta temperatura de processamento (382 -
399°C) e uma elevada viscosidade quando fundido (10° Pa.s), o processamento de pegas com

propriedades bem definidas torna-se dificil. (LEE, 1989; HSIAO, CHANG, SAUER, 1991).
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Os parametros de processamento, como temperatura de transicdo vitrea, de fusdo e de
degradagdo, sdo de fundamental conhecimento para o processamento de compositos contendo
o PEEK através da moldagem por compressao a quente, ja que podem alterar a morfologia do

material e alterar as propriedades finais deste (SALEK, 2005).

2.6 REFORCOS

Os principais reforgos utilizados em compositos se encontram na forma de fibras continuas,
picadas ou particulas e estes sdo 0s responsaveis por suportarem o carregamento mecanico
aplicado ao composito. As fibras continuas podem ser produzidas por trés tipos fundamentais
de processos, sendo estes: fiacdo por fusdo, fiacdo a umido e fiagdo a seco. As propriedades
finais da fibra dependem das matérias primas utilizadas em sua fabricagdao, do processo de
produgdo empregado e das condi¢des de sua aplicagdo final (NETO e PARDINI, 2006).

Essas fibras s6 adquirem fungdo estrutural quando acopladas a uma matriz. A interface entre
a fibra e a matriz que pode ocorrer a transferéncia de esfor¢os geralmente ¢ elevada, uma vez
que a relacdo area superficial/volume ¢ alta j4 que as fibras possuem pequeno didmetro e
grande comprimento (NETO e PARDINI, 2006).

As propriedades dos compoésitos que possuem como componente as fibras sofrem uma
influéncia significativa de trés fatores principais sendo estes (BUSCH, 2016):

e A orientagdo das fibras;
e A concentragao das fibras;
e A distribuicao das fibras.

Para compositos avangados, as fibras tendem a ser continua para que haja a total
transferéncia dos esforgos da fibra para o composito. As fibras de carbono, de vidro e de
aramida sdo os principais refor¢os continuos utilizados em compositos estruturais. (LIMA,
2012).

Comparando com as outras fibras de refor¢o, as de carbono sdo as que apresentam 0s
valores mais altos de modulo especifico, além de uma maior resisténcia especifica. Estas
conseguem manter, sob altas temperaturas, elevados mddulos de tragdo e resisténcias, além de
possuirem a propriedade de serem pouco afetadas, na temperatura ambiente, pela umidade e
por diversos solventes. (BUSCH, 2016).

As fibras de carbono sdo geralmente produzidas por meio da pirdlise de compostos

organicos, os quais mais comuns sdo: poliacrilonitrila (PAN), fibras de celulose, piches de
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petroleo e alcatrdao de hulha. Pode-se classificar as fibras de carbono quanto ao modulo de
elasticidade, ao tipo de composto usado na pirdlise, a resisténcia e a temperatura de
tratamento térmico final (NETO e PARDINI, 2006).

A pir6lise consiste no tratamento térmico do precursor que remove oxigénio, nitrogénio e
hidrogénio. A fibra produzida terd uma resisténcia maior dependendo do grau de
cristalinidade, de orientacdo e da reducao de defeitos (NETO e PARDINI, 2006).

Compositos poliméricos reforcados com fibras podem ser utilizados em diversos setores,
sendo que as principais areas sdo: aerondutica; aeroespacial; automotivo; artigos esportivos;
marinha e de infraestrutura. Esses materiais também sdo usados em menor escala em

eletronicos, construcao civil, moveis, industria de petroleo e medicina (BUSCH, 2016).

2.7 TITANIO E ALUMINIO

O titanio e suas ligas apresentam elevadas propriedades mecanicas em relagdo ao aluminio.
Além disso, o titdnio possui resisténcia a altas temperaturas, a corrosdo, boa relagao
resisténcia/peso e biocompatibilidade (BOYER, 1996). O fato de ndo ocasionar corrosiao
galvanica ao ser intercalados com outros componentes ¢ de extrema importincia para sua
aplicagio em laminados metal fibra (STARIKOV & SCHON, 2001).

O LMF com titanio foi projetado com o intuito de utiliza-lo em aplicacdes criticas de fadiga
(BURIANEK, et al., 2001). Além disso, esse material possui uma melhor adesdo na interface
gracas ao uso do titdnio (CAMANHO, et al., 2009, FINK, et al., 2009). Como componente
do composito hibrido sdo utilizados o titdnio puro ou suas ligas, como o Ti-6Al-4V
(LONGDON, et al., 1998; LE BOURLEGAT, 2009).

Holanda, U.S.A., Japdo, Alemanha, Portugal, Inglaterra e Brasil sdo alguns paises onde os
estudos dos compositos hibridos metal fibra contendo titanio foram intensificados. Nestes
estudos, avaliam-se diferentes tratamentos térmicos no titdnio e diferentes matrizes
termoplasticas, visando aperfeicoar estes laminados. De maneira geral, sdo estudadas as
delaminagdes, as tolerancias ao dano e como o ambiente pode influenciar nas propriedades
mecanicas do material (SILVA, 2011).

O aluminio ¢ o metal mais abundante no planeta e, assim, varias ligas foram desenvolvidas,
possibilitando que elevadas propriedades mecanicas fossem obtidas. Essas propriedades
mecanicas em conjunto com a baixa massa especifica fizeram com que essas ligas se

tornassem um dos principais materiais usados na aeronautica (SANTANA, 2014).
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As ligas de aluminio que passam por tratamento térmico sdo as mais utilizadas, pois elas
combinam massa especifica baixa e elevada resisténcia mecanica. A grande variedade dessas
ligas comerciais ¢ dos tipos de tratamento térmico fez com que fosse possivel a unido de
certas propriedades: resisténcia mecanica, a corrosdo ¢ a fadiga, tenacidade a fratura e
conformabilidade (BEST, 1986).

Varios tratamentos superficiais podem ser realizados a fim de que a integridade do material
seja mantida, maximizando a vida do componente ao evitar que o aluminio sofra degradacao

por corrosao ou desgaste (THOMPOSON, 1999).

2.8 ADESAO E INTERFACE

Os constituintes de um composito apresentam interagdes fisicas entre seus componentes que
estdo dispostos sinergicamente. Portanto, para que ocorra essa interacdo existem forcas
atrativas entre as superficies, a qual se chama adesdo. Alguns fatores sdo de grande
importancia na natureza dessa adesdo, como: orientagdo e arranjo atOmico, presenca de
grupos funcionais superficiais, cristalinidade e propriedades quimicas. (NETO e PARDINI,
2006).

A energia adicional contida na superficie ou na interface entre componentes ¢ conhecida
como energia interfacial que € a manifestacdo direta de forgas intermoleculares. A estimativa
dessa energia, o angulo de contato e a forca de adesdo sdo parametros relevantes para
caracterizar a adesdo. Essa interagdo possui uma relacdo direta com o comportamento
mecanico do compdsito, uma vez que quanto mais aderidos os componentes estdo, menor € a
chance de ocorrer algum colapso no material (NETO e PARDINI, 2006).

O grau de contato entre as superficies e as forcas coesivas nesta regido caracterizam a
interacdo dos componentes. Por conta de o material apresentar diferentes naturezas de
ligacdes quimicas e diferentes coeficientes de expansao térmica, essa interagao torna-se dificil
(SHACKELFORD, 1996; FU et al., 2008; RATNA, 2009).

A durabilidade de um compdsito pode ser comprometida por tensdes clinicas combinadas
com umidade e temperatura. Assim, o periodo de vida util do material ¢ determinado pelas
propriedades deste, as quais possuem uma grande relagdo com as propriedades da interface.
(REZENDE, et al., 2011).

Essa adesdo pode ser resultado de vérios processos que dependem da microestrutura do
material, as quais sdo muito influenciadas pela energia superficial. Esses processos sao

(NETO e PARDINI, 2006):



25

e Interdifusdo de 4tomos ou moléculas na interface. No caso de compdsitos, depende
do entrelacamento molecular, do nimero de moléculas envolvidas ¢ da resisténcia da
ligagdo molecular. Esse processo pode ser promovido pela presenca de solventes e a
quantidade de difusdo dependerd da conformacdo molecular. A regido da interface
resultante possui uma espessura substancial e apresenta propriedades fisicas, quimicas
e mecanicas diferentes das caracteristicas da matriz e do reforgo.

e Atracao eletrostatica devido a diferencga de cargas eletrostaticas entre os constituintes
na interface, fazendo com que haja a adesdo. Essa atragdo ndo contribui muito a
resisténcia da interface de compdsitos poliméricos.

e Ligacdo quimica ocorre em compositos de matriz polimérica, nos quais uma ligacao ¢
formada entre grupamentos quimicos presentes na superficie metalica e na matriz.
Dependendo do tipo e niumero de ligacdes quimicas formadas, a interface tera uma
determinada resisténcia.

e Adesao mecanica envolve ancoramento mecanico na interface. Esse processo nao
costuma resultar em alta resisténcia da interface quando o material ¢ submetido a
tensOes transversais, a menos que haja um valor significativo de reentrancias. Além da

ligagdo mecanica, ocorrem tensdes internas ou residuais.

A adesdao envolve interagdes de curta distincia de elétrons em escala atomica e a
molhabilidade. Essa molhabilidade € representada pelo angulo de contato que forma entre um
solido e um liquido, indicando o grau de interacdo deles. Esse angulo precisa ser menor que
90° para atender os critérios da molhabilidade. Quando esses dois entram em contato, o
liquido pode se espalhar, aumentando a area superficial, ou pode ser formada uma gota,

diminuindo a area superficial (NETO e PARDINI, 2006).

2.9 ANODIZACAO

A anodizacdo ¢ um tipo de tratamento eletroquimico que envolve um processo de oxidagao,
aplicado ao aluminio e suas ligas, impedindo a a¢do de agentes oxidantes externos e gerando
uma superficie de alta resisténcia a abrasdo, corrosdo e intempéries (PERNICK, 1987;
SILVA, 1981).

O aluminio ¢ um material muito reativo, assim, quando exposto a atmosfera, forma-se

rapidamente uma pelicula passiva composta de 6xido de aluminio, a qual evita a sua

deterioragdao. (GOMES, 2005).
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A anodizacdo oferece aumento da adesdo de pintura, gragas a superficie quimicamente ativa
da camada anodica, além de melhorar a adesdo e intensificar a durabilidade. (BRACE e
SHEASBY, 1979).

O baixo custo, a qualidade do revestimento e a simplicidade sdo caracteristicas que
explicam o grande uso do tratamento da superficie por anodizagdo. A anodizagdo faz com que
as superficies revestidas apresentem protecdo contra corrosao e ao desgaste, além de garantir
que as camadas apresentem compostos porosos, melhorando, assim, a colagem e a pintura.
(THOMPONSON, 1999).

Os eletrolitos mais utilizados para o processo de anodizag¢ao sdo solucdes aquosas de acido

fosforico, acido sulfurico e acido cromico (PARKHUTIK, 1990).
2.10 ANGULO DE CONTATO

O angulo de contato entre o liquido e a superficie do material em questdo traduz a
molhabilidade da superficie. E de extrema importancia estudar esse pardmetro, uma vez que
interfere na adesao (SILVA, 2006).

O angulo entre as superficies do liquido e do sdlido ¢ o chamado angulo de contato, ao

analisar geometricamente como pode-se verificar na Figura 8 (MYERS, 1990).

Figura 8 - Esquema das medidas de angulo de contato

You

Fonte: (MYERS, 1990)

O ensaio para determinar o angulo de contato ¢ realizado ao pingar uma gota de um liquido,
agua ou solventes organicos, na superficie do material. Através da analise de como a gota
comporta-se, espalhando inteiramente ou permanecendo na forma de gota, pode-se estudar a

interagdo entre as duas superficies (SANTANA, 2014).
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Se o liquido se espalhar totalmente, o angulo de contato serd zero ¢ ha uma maior area
superficial, indicando que a superficie possui propriedades hidrofilicas. J4, se o liquido
assume uma forma quase totalmente esférica, tem-se uma menor area superficial e as
propriedades apresentadas sdo hidrofobicas, ou seja, a superficie dificilmente ¢ molhada por
um liquido (MYERS, 1990).

O angulo de contato fornece uma visdo termodindmica sobre a natureza quimica da

superficie, como o trabalho de adesao (BRISOLARI, 2008).

2.11 RUGOSIDADE

Irregularidades sdo comuns em superficies e sdo compostas por rugosidade, ondulagdo e
forma. A repeticdo dessas irregularidades em ondas de comprimento semelhantes a sua
espessura ¢ caracterizado como rugosidade superficial (SOUZA, 2011).

A rugosidade superficial aparece devido ao processo de fabricagdo ou ao tipo de
processamento. Essa rugosidade ¢ considerada um erro microgeométrico, ja que medido a
partir de instrumentos especiais, como o rugosimetro que deixa passar sinais de alta
frequéncia que correspondem a rugosidade e ndo deixa passar os sinais de baixa frequéncia
que correspondem a ondulacao (SOUZA, 2011).

Para avaliar a rugosidade, podem ser utilizados varios parametros, porém os mais utilizados
sdo: rugosidade média (Ra) que ¢ a média aritmética dos valores referentes aos afastamentos
dos pontos do perfil de rugosidade em relacdo a linha média e o desvio médio quadratico (Rq)
que € similar ao Ra (SOUZA, 2011).

Um importante ponto a ser considerado ¢ o fato de que a rugosidade se encontra
diretamente associada ao comportamento mecanico do material. Quanto maior a rugosidade,
geralmente melhor serd a aderéncia entre os componentes e, portanto, muitas vezes melhor

sera o desempenho mecéanico do composito (SOUZA, 2011).

2.11.1 Microscopia de Forca Atomica

A microscopia de forca atdmica € responsavel por avaliar a rugosidade da superficie. Ela ¢
bastante utilizada, por conta da 6tima resolu¢cdo das imagens obtidas, facilidade da preparagao
de amostras e disponibilidade de instrumentos comerciais de alta qualidade, além de ter um

menor custo em comparac¢do a outras técnicas semelhantes (HERRMANN et al, 1997).
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Como vantagens, pode-se citar o aumento em diversas vezes que a imagem pode ser vista,
imagem em 3 dimensdes e a possibilidade de medir a rugosidade do material em estudo
(HERRMANN et al, 1997).

Esta técnica possui uma ponta de apalpagdo da superficie de medigao, a qual se encontra em
uma haste que gira livremente com o intuito de avaliar a rugosidade. Nessa haste, hd um
espelho que reflete a luz de um feixe de laser. A luz ¢ refletida, passa por uma lente e incide
sobre um fotodetector gerando uma diferenga de potencial que depende da area iluminada
pelo laser (SOUZA, 2011).

Conforme a ponta aproxima-se da amostra, uma for¢a de interagdo aparece entre elas. A
posicdo desta ponta depende do relevo da superficie e da natureza da amostra, da geometria
da ponta, da distancia entre a ponta e a amostra ¢ de qualquer contaminacao que houver na
superficie da amostra (SOUZA, 2011). A Figura 9 abaixo mostra um esquema do

funcionamento desse tipo de microscopia.

Figura 9 - Esquema de um Microscépio de For¢a Atdmica

/ " laser |
espelho
ﬂ fotodetectador

"_'n,'_F apalpador

w amostra

N

pizoelétrico

Fonte: (SOUZA, 2011)

2.12 MOLDAGEM POR COMPRESSAO A QUENTE

Compositos metal fibra fabricados por meio da moldagem por compressdao a quente sao
obtidos por meio da laminagcdo manual a partir do empilhamento intercalado de camadas de

polimero, fibra e de metal. Esse material ¢ colocado na prensa, onde hé aplicacdo de



29

temperatura e pressao. O niimero de camadas empilhadas depende da espessura desejada do
composito (NOGUEIRA, 2004).

O ciclo mostrado na Figura 10 mostra as trés etapas desse processamento que sao:
aquecimento, consolidagdo e resfriamento. Assim, primeiramente, hd um aquecimento até um
ponto acima da temperatura de fusdo do polimero. Apods, durante a consolidagdo, a
temperatura torna-se constante por um periodo ao mesmo tempo em que se aplica uma
pressao, a qual depende da matéria prima utilizada, assim como o valor da temperatura. Na
ultima etapa, o sistema ¢ resfriado até a temperatura ambiente. Apds esse periodo, o molde ¢

aberto e o composito removido (MUZZY, COLTON, 1997; BOURBAN et al., 2001).

Figura 10 - Ciclo de processamento da moldagem por compressao a quente

Fusio/ Consolidagio Solidificacio
Amolecimento

Pressdo Temperatura (T)
Aplicada (P)

Tempo (1)

Fonte: (MUZZY, COLTON, 1997, BOURBAN et al., 2001)

O processo de moldagem por compressdo a quente de compdsitos termoplasticos
apresenta quatro principais mecanismos:

(a) percolagao ou escoamento do polimero fundido através das camadas de fibras;

(b) fluxo transversal ou em direcao as fibras ou a camada de fibras;

(c) cisalhamento interlaminar, que permite que as fibras em cada camada se movam
umas em relacao as outras no sentido do eixo e na direcao transversal,

(d) escorregamento interlaminar, permitindo o deslizamento das camadas durante a
conformacao.

Os dois primeiros mecanismos (a) e (b) sdo essenciais para uma boa consolidacao do

composito, desde que esses ajudem a reduzir os espagos € 0s vazios existentes entre as
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camadas e a criar uma boa adesdo interlaminar. Os outros dois mecanismos ajudam nas

formas do contorno das fibras sem franzir, rachar ou afinar no local (MALLICK, 2008).
2.13 ENSAIO DE CISALHAMENTO INTERLAMINAR

Com a utilizagdo de materiais compoésitos em aeronaves, foi possivel verificar que um dos
principais modos de falha seria a fratura interlaminar. Assim, a analise da resisténcia ao
cisalhamento interlaminar nestes materiais € essencial e deve ser considerada nos projetos de
estruturas (SILVA, 2006).

E um dos ensaios mais utilizados para caracterizar compésitos, devido a rapidez, a
necessidade de pouca matéria prima e ao formato simples dos corpos de prova. Através dele,
pode-se avaliar a adesdo da fibra com a matriz (COSTA, 2006).

Mas ha certa dificuldade de se determinar essa propriedade, pois esses compdsitos podem
ser caracterizados como anisotropicos, além de gerarem uma resposta ndo linear quando sio
submetidos a esfor¢cos. O ensaio de cisalhamento interlaminar, descrito neste estudo, segue os
requisitos da norma ASTM D 2344/D2344M — 00, conhecido como ensaio de cisalhamento
em trés pontos (SILVA, 2006 e LE BOURLEGAT, 2009).

O ensaio ¢ realizado apoiando a amostra sobre dois roletes de 3 mm de didmetro cada
separados por uma distancia especifica para depois aplicar uma carga, no cilindro superior de

6 mm de didmetro, conforme ¢ observado na Figura 11 (ASTM D 2344/D2344M — 00, 2000).

Figura 11 - Desenho representativo do ensaio de resisténcia ao cisalhamento
interlaminar em 3 pontos
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U

Corpode-prova
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Fonte: (SILVA, 2006 e LE BOURLEGAT, 2009)
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De acordo com a norma citada acima, a Figura 12 apresenta os modos de falhas que podem
ocorrer durante o ensaio. Levando em consideracdo de que se a amostra falhar por

deformacao plastica ou flexao, o corpo de prova deve ser desconsiderado.

Figura 12 - Possiveis modos de falhas que podem ocorrer no ensaio em questao

Cisalhamento Simples Deformacio Plastica

SR

Cisalhamento Miiltiplo Flexio

Fonte: (SILVA, 2006 e LE BOURLEGAT, 2009)

2.14 CISALHAMENTO IOSIPESCU

O ensaio de cisalhamento por losipescu tem como objetivo avaliar a resisténcia ao
cisalhamento no plano e modulo de cisalhamento do laminado metal fibra. O ensaio ¢
realizado segundo a norma ASTM D5379M-93.

Esse ensaio ¢ bastante utilizado em compdsitos, pois possibilita que seja medido,
simultaneamente, a resisténcia ao cisalhamento e o moddulo de cisalhamento, além da
simplicidade da geometria das amostras € a possibilidade de avaliar quantativamente as
diferencas entre os materiais (NOHARA, 1998).

Quando criado, o método de losipescu era usado para avaliar a resisténcia ao cisalhamento
de metais e foi s6 expandido para os compdositos na década de 70 (ADAMS, 1994).

O desenho esquematico do dispositivo estd apresentado na Figura 13. A amostra tem a
forma de uma viga retangular de aproximadamente 70 mm x 20 mm x 3 mm, com dois
entalhes em V opostos um ao outro. A metade da amostra encontra-se em uma parte fixa e a
outra metade em uma parte movel. Os parafusos sdo os responsaveis por fixar a amostra para

que uma carga externa seja aplicada (SOUZA, 2006).
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Figura 13 - Esquema do dispositivo do ensaio de cisalhamento por losipescu

CARGA APLICADA

TRANSOUTOR DE CARCA

CUNHA  PINO DE CARGA
PINOS CENTRALIZADORES
(REMOVIDOS NO MOMENTOD
DOS ENSAIOS)

/
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; PRENDEDOR MGVEL

| (COM MOVIMENTD
g VERIIVCAL LVRE)

AMOSTRA. — < ’
;

PRENDEOOR Fixa -

|
‘ . S5 0
WSO DE MXAGAD “\% “:!.s',

Fonte: (SOUZA, 2006)

PaRFUSO DE AJUSTE

+

O funcionamento da parte movel estd apresentado na Figura 14. Quando a carga P1 ¢
aplicada, a amostra tende a rotacionar (Figura 11a), mas, por conta do formato do dispositivo,
ocorre uma reagdo P2 (Figurallb) evitando essa rotacdo e gerando um movimento de

translacdo da regido da amostra (SOUZA, 2006).

Figura 14 - Esquema de aplicagdo de cargas na amostra no ensaio de cisalhamento por

Iosipescu

Amostro

Amostra

(a) (b)

Fonte: (SOUZA, 20006)
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2.15 CISALHAMENTO POR COMPRESSAO (CST)

Em compositos termoplastico, observou-se o ensaio realizado por cisalhamento em 3 pontos
nao ¢ o ideal para caracterizar o cisalhamento interlaminar, uma vez que esses tendem a falhar
por flexdo. Assim, um dispositivo de cisalhamento interlaminar por compressdo foi
desenvolvido na Alemanha (BOTELHO, 2001).

O CST ¢ mais um ensaio que consegue avaliar o desempenho deste em uma aplicacao
estrutural. Os danos podem ocorrer por delaminacao, rompimento do reforgo, fratura, falha na
interface fibra/matriz. (DAVIES et al, 1996).

A amostra ¢ colocada entre os bragos imdvel e movel. O parafuso que encontra-se ao lado
direito do dispositivo ¢ o responsavel por garantir que a pressdo aplicada seja perpendicular
ao plano de cisalhamento. Pode-se realizar um ajuste fino do posicionamento dos bragos para

ajustar a area do corpo de prova, como ¢ mostrado na Figura 15 (SCHNEIDER et al, 2001).

Figura 15 - Equipamento para o ensaio de CST

%}uml"‘

Fonte: (SCHNEIDER et al, 2001)
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2.16 VIBRACAO

O ensaio de vibracdo estuda os movimentos oscilatorios de corpos e as forgas associadas.
Todos os corpos que apresentam massa ¢ elasticidade sdao capazes de vibrar. Ha dois tipos de
vibragdo: a livre, a qual ha auséncia de qualquer acdo de forca externa, ou seja, a vibragao
ocorre por frequéncias naturais e a forcada, a qual ocorre com a excitagdo de forgas externas
(THOMSON, 1973).

Esse ensaio pode ser utilizado para encontrar defeitos em pegas de materiais compositos por
fornecer parametros de forma, frequéncia de ressonancia e amortecimento que caracterizam o
estado de um componente. Esses parametros quando danos ocorrem no material, mas, através
dessa técnica, ndo ¢ possivel identificar o dano e nem o localizar (EBERLE & HAENSEL,
1998).

A presenga de delaminagdes muda a resisténcia assim como a resposta quando o material é
solicitado por vibragdes (ZOU et al, 2000).

O procedimento em si ocorre quando a amostra ¢ excitada por uma forga controlada
(senoidal ou pulsada) para medir as vibragdes resultantes em funcao do tempo (EBERLE,
1990). Um transdutor que monitora a resposta estrutural a for¢a de excitacao artificialmente
induzida fornece os parametros relacionados (SALAWU, 1997). A frequéncia e o

amortecimento sao os parametros mais sensiveis (EBERLE & HAENSEL, 1998).
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 MATERIAIS

Placas de aluminio 2024 — T3 de 100 mm x 70 mm;

e Placas de titdnio de 100 mm x 70 mm;

e Fibra de carbono na forma de tecido plain weave com massa especifica igual a 1,77
g/cm?;

e PPS na forma de filme com 0,12 mm de espessura, com massa especifica igual a 1,35

g/cm?

e PEEK na forma de p6, com massa especifica igual a 1,32 g/cm?;

Desmoldante Upilex® (poliimida).

3.2 PLANO EXPERIMENTAL

O tratamento eletroquimico foi realizado na liga de aluminio 2024-T3. Num primeiro
momento, variou-se o tempo de tratamento (utilizou-se 10, 15 e 20 minutos) e por meio da
analise dos resultados de dngulo de contato e de rugosidade, determinou-se o tempo 6timo de
tratamento (menor dngulo de contato e maior rugosidade). Apos a determinagdo do melhor
tempo de tratamento, o passo seguinte foi processar os compositos contendo o aluminio
tratado e também o compdsito contendo titdnio, o qual nao sofreu tratamento. Cada composito
foi constituido de 3 placas metdlicas intercaladas com duas laminas dos compositos
termoplasticos (PPS ou PEEK) refor¢ados com fibra de carbono (tecido plain weave). O

fluxograma do trabalho esta apresentado na Figura 16.
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Figura 16 - Fluxograma do trabalho

3.Microscopia Optica

1. AFM
m — Trataml'ant.o —_— 2.Angulo de contato
eletroquimico
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/
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carbono Fibra de
carbono

1.Cisalhamento Interlaminar
2.0sT
3. losipescu
4. Vibragdo
5. Microscopia Optica

Fonte: Proprio autor

3.3 TRATAMENTO ELETROQUIMICO

As placas de aluminio 2024-T3 foram, primeiramente, lavadas em 4agua corrente e
detergente e depois com acetona. Antes da anodizagdo, uma limpeza quimica a quente (60°C)
envolvendo NaOH 10% em massa durante 60 segundos foi realizada. Para neutralizar a base,
as placas foram imersas em HNO; de 65% em massa durante 90 segundos. A anodizacao, de
corrente continua, ocorreu em solugdo de H3PO, (com concentragdo de 10% em volume) a 10
V a uma temperatura de 25°C, usando contra eletrodos de cobre. Essa anodizagdo foi
realizada em uma fonte de alimentacdo de corrente continua 0-25V,7A/0-50V, 4A, modelo
Agilent E3634. O esquema de como funciona uma célula eletrolitica esta apresentado na
Figura 17.

Por fim, as amostras foram lavadas em agua corrente, agua destilada, limpas por alcool para

depois serem secas em estufa a 60°C durante 30 minutos (WINGFIELD, 1993).
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Figura 17 - Esquema célula eletrolitica

Fonte C.C

-

Fonte: Wikipedia

3.4 ANGULO DE CONTATO

Ap0s tratamento eletroquimico do aluminio, foi utilizado o gonidometro para obter medidas
de angulo de contato das 5 amostras (ndo tratada, decapada, anodizada por 10 minutos,
anodizada por 15 minutos e anodizada por 20 minutos). Utilizou-se dgua para realizar essas
medidas, o volume da gota foi estipulado em 2,5 pL.

Um goniometro, semelhante ao mostrado na Figura 18, encontra-se no Departamento de

Fisica e Quimica da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta, UNESP.

Figura 18 - Gonidmetro

Fonte: Wikipedia
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3.5 MICROSCOPIA DE FORCA ATOMICA (AFM)

A rugosidade dessas 5 amostras de aluminio foi avaliada por meio do método de
microscopia de forca atdmica utilizando o microscopio Nanoscope V Multimode, disponivel
no Laboratdrio de Sensores e Materiais — LAS, INPE, de Sado José dos Campos, semelhante
ao mostrado na Figura 19.

A ‘4rea analisada foi de 4x4 pm? com o microscopio operando no modo de contato
intermitente, com a ponta de silicio de 50N/m vibrando na frequéncia de 0,501 Hz. A
topografia foi caracterizada através da rugosidade média quadratica (Rq), calculada por um

software.

Figura 19 - Microscépio Nanoscope V Multimode

Fonte: (BRUKER, 2017)

3.6 PROCESSAMENTO DOS COMPOSITOS

Os compoésitos foram produzidos com o aluminio tratado e o ndo tratado, e com o titdnio
ndo tratado, utilizando uma propor¢ao nominal em volume de aproximadamente 60/40 de

fibra e matriz.
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3.6.1 AVFC/PPS

As fibras juntamente com os filmes de PPS foram intercaladas com as placas de aluminio e
depois colocados na prensa CMGI100H-15-X da Caver entre dois filmes do desmoldante
Upilex®. Aqueceu-se até 340° C e depois foi aplicado uma pressdo de 1,4 MPa. Foi realizado
um patamar de 5 minutos, para garantir a percolacdo da matriz nas fibras e a consolidacdo da
espessura final do compdsito. A pressao foi mantida até o material ser resfriado até a
temperatura ambiente. Os parametros utilizados no processamento encontram-se na Tabela 1

abaixo.

Tabela 1 - Pardmetros utilizados no processamento do compdsito AI/FC/PPS

Parametros utilizados

Temperatura 340°C
Pressdo 1,4 MPa
Tempo de processamento 5 min

Fonte: Proprio Autor
3.6.2 Ti/FC/PEEK

O compdsito formado pelas fibras e pelo p6 de PEEK foi intercalado com o titdnio e em
seguida levado a prensa CMG100H-15-X da Caver, entre duas folhas de desmoldante Upilex®.
Primeiramente, foi realizado o aquecimento até 350°C para depois ser aplicada a pressao de
1,4 MPa durante 5 minutos. Por fim, foi realizado o resfriamento até temperatura ambiente,
mantando-se a pressdo. A prepara¢do do laminado pode ser observada na Figura 20.

Figura 20 — Preparag@o do composito FC/PEEK/titanio nao tratado

Fonte: Proprio autor
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Os parametros utilizados no processamento encontram-se na Tabela 2 abaixo.

Tabela 2 — Parametros utilizados no processamento do composito Ti/FC/PEEK

Parametros utilizados

Temperatura 350°C
Pressao 1,4 Mpa
Tempo de processamento 5 min

Fonte: Proprio autor

3.7 CARACTERIZACAO DOS COMPOSITOS

A ultima etapa do trabalho foi a realizacdo dos ensaios mecanicos e a analise por
microscopia. Foram realizados os ensaios por ILSS, CST, vibracdo, cisalhamento por
Iosipescu e a microscopia Optica das amostras.

Todos os ensaios foram realizados no Departamento de Materiais e Tecnologia, na

Faculdade de Engenharia de Guaratingueta, UNESP.

3.7.1 losipescu

O ensaio de cisalhamento por losipescu foi realizado em 5 amostras do composito
Ti/PEEK/FC e em 5 do compésito e Al/PPS/FC. O equipamento utilizado foi a maquina
universal de ensaios Shimadzu. A velocidade usada foi de 0.5 mm/min e a célula de carga
empregada foi de 5 kN, seguindo a norma ASTM 5379M/05. O dispositivo usado esta

representado na Figura 21.
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Figura 21 - Dispositivo para ensaio de cisalhamento por losipescu

Fonte: Proprio autor

3.7.2 Cisalhamento por compressao (CST)

O ensaio de CST foi realizado em 8 amostras do compésito de Ti/PEEK/FC e em 8 do
composito de AI/PPS/FC. O equipamento utilizado foi a méaquina universal de ensaios
Shimadzu. A velocidade usada foi de 0.25 mm/min e a célula de carga empregada foi de 5

kN, segundo a norma ASTM-G36. O dispositivo usado esta representado na Figura 22.
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Figura 22 — Dispositivo para ensaio de CST

Fonte: Proprio autor

3.7.3 Cisalhamento interlaminar (ILSS)

O ensaio de ILSS foi realizado em 12 amostras do composito de Ti/PEEK/FC e em 12 do
composito de AI/PPS/FC. O equipamento utilizado foi a maquina universal de ensaios
Shimadzu. A velocidade utilizada foi de 0,5 mm/min e a célula de carga empregada foi de 5

kN, seguindo a norma ASTM D2344. O dispositivo usado esta representado na Figura 23.

Figura 23 - Dispositivo para o ensaio de ILSS

Fonte: Proprio autor
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3.7.4 Vibracgao
O ensaio de vibragdo foi realizado em 4 amostras do compdsito composto de AI/PPS/FC e
em 2 do composito composto de Ti/PEEK/FC. As normas utilizadas no Sonelastic saio ASTM

E1876, C1259, C215. Esse dispositivo esta representado na Figura 24.

Figura 24 — Dispositivo para ensaio de vibragdo

Fonte: Proprio autor

3.8 MICROSCOPIA OPTICA

Realizou-se a analise por microscopia optica apds o tratamento eletroquimico nas amostras
de aluminio para uma melhor observagdo da rugosidade e também apds a realizagdo dos
ensaios mecanicos nos dois tipos de compositos, AlI/FC/PSS e Ti/FC/PEEK, para uma analise
da adesdo entre os componentes e a qualidade do laminado.

O microscopio utilizado foi o Zeiss Axio Imager Z2m e encontra-se no Departamento de
Materiais e Tecnologia, na Faculdade de Engenharia de Guaratinguetd, UNESP. Um

semelhante a este pode ser mostrado na Figura 25.



Figura 25 — Microscopio Zeiss Axio Imager Z2m

Fonte: Wikipedia
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

ApOs o tratamento superficial eletroquimico do aluminio, as amostras foram caracterizadas

pelo angulo de contato e pela rugosidade, medida por meio da Microscopia de For¢a Atdmica

4.1 DETERMINACAO DO TEMPO DE TRATAMENTO ELETROQUIMICO DO
ALUMINIO.

4.1.1 Angulo de Contato
Com cinco amostras de aluminio, realizou-se o tratamento eletroquimico e foram medidos
os angulos de contato. Os resultados obtidos estdo apresentados na Figura 26 e

esquematizados no grafico presente na Figura 27.

Figura 26 — Valores dos angulos de contato

AMOSTRAS MEDIA
NAO TRATADA 890 £ 20
LIMPA QUIM. 66° = §°

ANOZIDADA (10 min) | 36° = 8°

ANODIZADA (15 min) | 44 = 6°

ANODIZADA (20 min) | 14°£2°

Fonte: Proprio autor
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Figura 27 — Valores dos angulos de contato

Fonte: Proprio autor

As fotos tiradas do ensaio de angulo de contato estdo na Figura 28.

Figura 28 — Imagem referente a amostra (a) ndo tratada (b) decapada e anodizadas por (c) 10

min (d) 15 min e (¢) 20 min

d)

Fonte: Proprio autor
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Pelos valores dos angulos de contato e pelas imagens apresentadas na Figura 28, observa-se

que o valor do angulo de contato diminui com o passar do tempo de anodizacao.

4.1.2 Microscopia de For¢a Atomica

Para avaliar a influéncia do tratamento eletroquimico na rugosidade a microscopia de forca
atomica foi realizada. A Figura 29 apresenta imagens das superficies do aluminio (a) ndo
tratado, (b) decapado e (c e d) tratado eletroquimicamente nos diferentes tempos de
tratamento. A Figura 30 apresenta o valor da rugosidade das amostras de titanio em fung¢do do

tempo de anodizagao.

Figura 29 — Imagens obtidas por AFM das amostras (a) ndo tratada, (b) decapada e tratadas

eletroquimicamente nos diferentes tempos: (¢) 10min (d) 15 min

a)

c)

Fonte: Proprio autor
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Figura 30 - Rugosidade das amostras de aluminio tratadas e ndo tratada
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Fonte: Proprio autor

Por meio da andlise do grafico e das imagens obtidas, observa-se uma variagdo da
rugosidade com a anodiza¢do. Levando em conta que todas as amostras tratadas apresentaram
rugosidade semelhante, conclui-se que o tempo ideal para anodiza¢do do aluminio ¢ de 10
minutos, uma vez que com apenas 10 minutos ja ¢ possivel atingir a mesma rugosidade das
outras amostras tratadas. Esse tempo ideal ¢ comprovado por meio do Teste de Hipdteses.
Esse aumento de rugosidade leva a um aumento de area superficial, por isso hd uma melhora

na adesdo.
4.1.3 Microscopia Optica
A Figura 31 apresenta imagens provenientes da microscopia Optica realizada nas amostras

de aluminio, incluindo a ndo tratada, decapada, anodizada por 10 minutos, por 15 minutos e

por 20 minutos.
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Figura 31— Imagens obtidas por meio da microscopia optica do aluminio (a) ndo tratado (b)

decapado e anodizados por (¢) 10 min (d) 15 min e (e) 20 min, ampliagdo de 200x

Fonte: Proprio autor

Ap6s andlise da Figura 31 nota-se que a amostra decapada (b) e as amostras
anodizadas (c, d e e) s3o muito semelhantes entre si. Ou seja, o processo de anodizacdo nao
alterou significativamente a superficie na escala micrométrica. Outro fato que se observa apos
analise da Figura 31 sdo as estruturas formadas no processo de decapagem, pequenos pits
(pontos escuros que estdo indicados pela seta). Tais estruturas, provavelmente, favorecerdo o

aumento da adesdo na interface Al/Compdsito.

4.2 ANALISE VISUAL DOS COMPOSITOS HIBRIDOS

4.2.1 AVFC/PPS

Os compositos com aluminio nao tratado delaminaram logo apos a retirada do compdsito da

prensa. Enquanto que, os compdsitos processados com o aluminio tratado ndo delaminaram,
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mostrando que o tratamento eletroquimico utilizado para tratar a superficie metalica ¢
fundamental na obteng@o desses compositos hibridos. A Figura 32 apresenta uma imagem da

secdo transversal do composito processado com o aluminio tratado.

Figura 32 — Se¢do transversal do composito processado com aluminio tratado

Fonte: Proprio autor
4.2.2 Ti/FC/PEEK

Por meio do procedimento experimental descrito nesse relatorio, foram processados
compositos com fibra de carbono/PEEK/titanio ndo tratado. No final do processo, o

compdsito com o titanio ndo tratado ndo delaminou, como apresentado na Figura 33.

Figura 33 - Compdsito de FC/PEEK/titanio ndo tratado

Fonte: Proprio autor
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4.3 CARACTERIZACAO DE COMPOSITOS PRODUZIDOS

4.3.1 Ensaio de Cisalhamento Interlaminar

4.3.1.1 AI/FC/PPS

O primeiro ensaio realizado foi o de cisalhamento interlaminar (ILSS), realizado com o
intuito de avaliar a resisténcia ao cisalhamento interlaminar, e desta forma caracterizar a
interface dos compdsitos produzidos. As amostras do compdsito formado por Al
tratado/PPS/FC apresentaram uma tensdo maxima média de 79 £ 4 MPa. A Tabela 3
apresenta os valores de tensdo para cada amostra ensaiada. E uma imagem da secdo

transversal do compdsito ensaiado ¢ apresentado na Figura 34.

Tabela 3 — Valores de tensdo maxima para cada amostra de ILSS (Al/PPS/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1 82
Amostra 2 76
Amostra 3 79
Amostra 4 80
Amostra 5 79
Amostra 6 75
Amostra 7 83
Amostra 8 79
Amostra 9 72

Amostra 10 81
Amostra 11 84
Amostra 12 75

Fonte: Proprio autor
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Figura 34 — Secdo transversal de uma amostra de ILSS do compésito Al tratado/PPS/FC apos

ensaio, ampliagdo de 50x

Fonte: Proprio autor

Observa-se a partir da Figura 34 trincas no compdsito, evidenciando a falha por
cisalhamento interlaminar do composito. E importante ressaltar o fato de que apesar da falha
do composito, a interface Aluminio/FC+PPS permaneceu integra, ndo apresentando sinais de
delaminagdo. Este fato demonstra que o tratamento eletroquimico empregado foi apropriado

para aumentar a adesdo desta interface.

4.3.1.2 TVFC/PEEK

As amostras do composito Ti ndo tratado/PEEK/FC apresentaram uma tensdo maxima de 73
+ 4 MPa. Os valores de tensdo maxima dos compdsitos com aluminio e titdnio apresentaram

valores proximos. A Tabela 4 apresenta os valores de tensdo para cada amostra ensaiada.
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Tabela 4 — Valores de tensdo maxima para cada amostra de ILSS (Ti/PEEK/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1 69
Amostra 2 71
Amostra 3 68
Amostra 4 77
Amostra 5 80
Amostra 6 79
Amostra 7 70
Amostra 8 73
Amostra 9 72

Amostra 10 74
Amostra 11 71
Amostra 12 75

Fonte: Proprio autor

Comparando tais valores com o da resistencia ao cisalhamento interlaminar do compdsito
FC/PPS, 58,4 MPa, observa-se que ambos composito, AI/FC/PPS e Ti/FC/PEEK
apresentaram resisténcias maiores (REZENDE et al, 2011). Desta forma, evidenciando a
qualidade do composito produzido e, principalmente, corroborando a eficiéncia do tratamento
eletroquimico do aluminio. Uma imagem da secdo transversal do composito ensaiado Ti ndo

tratado/PEEK/FC ¢ apresentado na Figura 35.

Figura 35 — Secao transversal de uma amostra de ILSS do composito Ti ndo tratado/PEEK/FC

apos ensaio, ampliacdo de 50x

Fonte: Proprio autor
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Observa-se na Figura 35 a secdo tranversal de uma amostra do compdsito de titanio apds
ensaio por ILSS. Nota-se que ndo ocorreu delaminacdao na interface Ti/FC+PEEK. Assim
como evidenciado para o composito Al tratado/PPS/FC, a falha por cisalhamento ocorreu no
composito FC/matriz, e ndo na interface metal/FC+matriz. Tal fato demonstra a qualidade dos

compositos obtidos.

4.3.2 Ensaio de losipescu

4.3.2.1 AVFC/PPS

As amostras do composito formados por Al tratado/PPS/FC apresentaram uma tensao

maxima média de 143 £ 5 MPa. A Tabela 5 apresenta os valores de tensao para cada amostra

ensaiada. E a Figura 36 mostra uma amostra do composito Al tratado/PPS/FC apo6s ensaio.

Tabela 5 — Valores de tensdo méaxima para cada amostra de losipescu (Al/PPS/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1 150
Amostra 2 139
Amostra 3 140
Amostra 4 147
Amostra 5 141

Fonte: Proprio autor
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Figura 36 — Secdo transversal de uma amostra apds o ensaio de losipescu do compdsito Al

tratado/PPS/FC apo6s ensaio, ampliagao de 10x

Fonte: Proprio autor

Ap0s analise da Figura 36, nota-se uma grande delamina¢do do aluminio apos o ensaio

losipescu, nota-se também trincas no composito FC/PPS.

4.3.2.2 TV/FC/PEEK

As amostras dos compositos formados por Ti ndo tratado/PEEK/FC apresentaram uma
tensdo maxima de 132 + 6 MPa, quando avaliadas por cisalhamento losipescu. A Tabela 6
apresenta os valores de tensdo para cada amostra ensaiada. E a Figura 37 apresenta uma
imagem de microscopia optica de uma amostra de Ti/PEEK/FC apo6s a realizagdo deste ensaio

mecanico.
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Tabela 6 — Valores de tensdo maxima para cada amostra de losipescu (Ti/PEEK/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1 142
Amostra 2 130
Amostra 3 134
Amostra 4 127
Amostra 5 128

Fonte: Proprio autor

Figura 37 — Secdo transversal de uma amostra de losipescu do composito Ti nao

tratado/PEEK/FC apo6s ensaio, ampliacao de 10x

Fonte: Proprio autor

Na Figura 37, também observa-se a delaminagdo na interface metal/compdsito e defeitos no
composito FC/PEEK (trincas interlaminares e rompimento de fibras). Comparando os
resultados de ambos os compositos, mais uma vez, o compoésito Al tratado/PPS/FC apresentou
propriedades superiores ao compo6sito Ti nao tratado/PEEK/FC.

Segundo a literatura (SINKE, 2009) os valores para compositos de fibra de carbono/epoxi e

compositos de fibra de vidro/epoxi sdo de 69 e 85 MPa, respectivamente. E importante
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ressaltar que o ensaio ndo foi realizado até o rompimento completo do corpo de prova, como
realizado por SINKE (2009), uma vez que o valor obtido teria a influéncia dos metais e o

objetivo desse ensaio era avaliar a interface metal/composito.

4.3.3 Ensaio de cisalhamento por compressiao (CST)

4.3.3.1 AI/FC/PPS

As amostras do composito formados por Al tratado/PPS/FC apresentaram uma tensao

maxima de 17 = 3 MPa. A Tabela 7 apresenta os valores de tensdo para cada amostra

ensaiada. E a Figura 38 mostra uma amostra do composito Al tratado/PPS/FC apds ensaio.

Tabela 7 — Valores de tensdo méaxima para cada amostra de CST (AI/PPS/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1 13
Amostra 2 22
Amostra 3 15
Amostra 4 17
Amostra 5 18
Amostra 6 15
Amostra 7 13
Amostra 8 21

Fonte: Proprio autor



58

Figura 38 — Sec¢do transversal de uma amostra de CST do compdsito Al tratado/PPS/FC apos

ensaio, ampliagdo de 50x

Fonte: Proprio autor

Observa-se na Figura 38 que ocorreu delaminacdo na interface aluminio/FC+PPS,
evidenciado pelas setas. Apesar do ensaio de ILSS e do ensaio de CST caracterizarem a
interface, o segundo apresenta uma solicitagdo puramente de cisalhamento ¢ desta forma,

causou a delaminag¢ao na interface do aluminio tratado.
4.3.3.2 T/FC/PEEK

As amostras do composito formados por Ti/PEEK/FC apresentaram uma tensdo maxima de
7,0 £ 0,8 MPa. A Tabela 8 apresenta os valores de tensdo para cada amostra ensaiada. A

Figura 39 mostra uma amostra do composito Ti/PEEK/FC apos ensaio.

Tabela 8 — Valores de tensdo maxima para cada amostra de CST (Ti/PEEK/FC)

Resultados em MPa
Amostra 1
Amostra 2
Amostra 3
Amostra 4
Amostra 5
Amostra 6
Amostra 7
Amostra 8

AN N0 00 N N I

Fonte: Proprio autor
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Figura 39 — Secdo transversal de uma amostra de CST do composito Ti ndo tratado/PEEK/FC

apos ensaio, ampliagdo de 50x

Fonte: Proprio autor

Observa-se na Figura 39 delaminagdo na interface titanio/FC+PEEK, destacado pelas setas.
Por meio da comparagao dos resultados de ambos os compositos, conclui-se que o composito
com o titdnio apresenta valores de tensdo maxima ao cisalhamento por compressdo bem
menores do que o compodsito com aluminio, fato que pode ser explicado, provavelmente, pela
realizagdo do tratamento eletroquimico no aluminio e ndo no titanio.

Devido o ensaio de CST ser inovador, a caracterizacdo de LMF por meio deste ensaio nao
existe na literatura. Comparando tais valores com o de um composito de poliamida/FC,

23,9 MPa (BOTELHO, 2002) nota-se que estes valores sdo inferiores. Porém, ¢ importante
ressaltar que a comparacdo direta de tais valores ndo deve ser realizada, uma vez que os

compositos de poliamida/FC ndo possuem a interface metal/compdsito.

4.3.4 Vibracao

4.3.4.1 AIVFC/PPS

O modulo de elasticidade obtido pelo ensaio de vibragdo realizado no compdsito AI/PPS/FC

foi de 56 + 3 GPa. A Tabela 9 apresenta os valores do modulo de elasticidade para cada

amostra ensaiada.
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Tabela 9 — Valores de modulo de elasticidade para cada amostra (Al/PPS/FC)

Resultados em GPa
Amostra 1 59
Amostra 2 57
Amostra 3 57
Amostra 4 51

Fonte: Proprio autor

Comparando tal valor com um composito de fibra de vidro e epoxi, que apresenta um
modulo de elasticidade de 20 GPa (CASTRO, 2000), pode-se concluir que o compdsito
AI/PPS/FC apresenta um valor bem mais alto de moédulo de elasticidade. Isto ocorre devido
ao fato do emprego do aluminio que possui modulo de, aproximadamente, 70 GPa (FARIAS,
2015). Ou seja, o mdédulo encontrado para o compoésito AI/PPS/FC se encontra entre o mdodulo

metalico e 0 modulo de um compodsito convencional.

4.3.4.2 TiI/FC/PEEK
O moédulo de elasticidade obtido pelo ensaio de vibragdo realizado no compdsito
Ti/PEEK/FC foi de 40 = 5 GPa. A Tabela 10 apresenta os valores de modulo de elasticidade

para cada amostra ensaiada.

Tabela 10 — Valores de modulo de elasticidade para cada amostra (Ti/PEEK/FC)

Resultados em GPa
Amostra 1 37
Amostra 2 43

Fonte: Proprio autor

Comparando este ao mesmo compdsito de fibra de vidro e epdxi citado acima, nota-se que o
composito Ti/PEEK/FC apresenta como valor do modulo de elasticidade o dobro do
correspondente ao composito de fibra de vidro e epdxi gragas a presenca do titdnio que puro
possui modulo de elasticidade de aproximadamente 132 GPa (SOUZA, 2001).

Mas, ao comparar com o resultado referente ao composito de AI/PPS/FC, este
composito envolvendo o titdnio e o PEEK apresentou propriedades inferiores. Muito

provavelmente, devido a falta de adesdo na interface (presenca de vazios) metal/composito.



61

5 CONCLUSOES

O principal objetivo foi alcangado apds obtermos os compositos € conseguirmos
caracteriza-los.

Sobre a avaliacdo do tratamento eletroquimico na superficie do aluminio, pode-se afirmar
que gerou resultados satisfatorios. As técnicas de caracterizagdo utilizadas mostraram que o
tratamento da superficie do aluminio melhorou consideravelmente a adesdo do mesmo ao
PPS, permitindo a obtencdo de um compdsito metal-fibra com qualidade. Ja a utilizagdo da
matriz PEEK com titanio se mostrou adequada para a obtencdo do laminado metal-fibra,
principalmente sem nenhum tratamento prévio na superficie do titanio.

Para o processamento, utilizou-se a técnica de moldagem por compressao a quente, mas sem
a utiliza¢do de um molde, como ¢ comum. Esse novo processo foi efetivo para a fabricagdo de
laminados metal fibra.

A partir dos ensaios mecanicos e da microscopia Optica, foi possivel avaliar mecanicamente
os compositos. Essa avaliagdo mostrou a necessidade de novos estudos visando melhorar a

interface entre os constituintes do composito hibrido Ti/PEEK/FC.



6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

e Tratar a superficie do titanio (anodizacao ou plasma);

e Trocar o PEEK por outra matriz termoplastica e avaliar a modificacao.
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