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RESUMO

O compadsito hibrido surgiu com o objetivo de reduziquantidade de materiais de
elevado custo e, a0 mesmo tempo, manter as elepaolasedades mecanicas. Aléem disso,
viu-se a possibilidade de, em se usando reforciesedies, obter um novo material que
evidenciasse as vantagens dos reforcos e diminasssesvantagens simultaneamente. Um
importante fator durante o processamento de congsgsbliméricos para aplicagdo estrutural
€ o controle da formacdo de vazios, pois estesmat@no concentradores de tensdo. O
objetivo deste trabalho foi produzir compésitosrikits utilizando diferentes disposi¢ées de
tecidos de fibra de vidro e carbono, sem perdafgigtiva de propriedades mecanicas. Para a
producdo do compdsito, a pré-forma foi inicialmeo#gacterizada quanto a impregnacao,
sendo, para isto desenvolvido um modelo analitiemlggue determina o parametro de
permeabilidade dos compdésitos hibridos. O modeio vldidado através de teste de
permeabilidade e a qualidade dos laminados (hibridondo hibridos) foi certificada pelo
processamento dos compdsitos e pela quantificagdfvagddo volumétrica de vazios. Este
projeto propds, ainda, a melhoria da analise desaela técnica de porosimetria de Hg com
auxilio do planejamento de experimentos. Assinpéssivel determinar a fragcdo volumétrica
de poros abertos e fechados, a distribuicdo doadrandos poros e a distancia entre os poros
dos compdésitos, em uma analise conjunta com agéécde digestdo acida e microscopia
Optica. A pré-forma de carbono apresentou elevara tle resisténcia ao fluxo; por outro
lado, observou-se um comportamento oposto para-dopna de vidro. Contudo, as pré-
formas hibridas apresentaram um efeito hibridotiposiresultado de uma sinergia que
proporcionou um maior valor de permeabilidade. €@goentemente, pode-se conseguir uma
otimizacao do tempo de injecédo, considerando unmow@cao de tecidos de vidro e carbono
equilibrados. O modelo analitico foi capaz de prevecomportamento da frente de fluxo
mostrando um valor superestimado de 10%. A téategaorosimetria de Hg foi validada para
analise de poro em compdsito avancados com vafesmos obtidos pelas técnicas de
digestdo acida e de microscopia Optica. Em fung@o rdsultados obtidos dos valores de
diametro dos poros, que foi semelhante para toda@®mpositos, conclui-se que este ocorre
em funcé&o do tipo de processo e da resina. Do mesndo, a distancia e a fragdo de poros
abertos dependem diretamente da quantidade de pmsente no material. Os resultados
encontrados indicaram que os compdésitos hibridagl@dos neste trabalho sdo materiais
promissores para a aplicacdo aeronautica, comnasi@xcelentes propriedades mecanicas
da fibra de carbono com a viabilidade do ciclo niegéao da fibra de vidro. Com isso, o
laminado hibrido 2 foi o compdésito ideal para unogessamento com fragcdo de vazios
proximo ao uso aeronautico, resultando em uma &dde custo de matéria prima e tempo
de processamento.

PALAVRAS-CHAVE: Compésito hibrido. Vazios. RTM. Planejamento deegixpentos.



ABSTRACT

Hybrid composite arose with the aim of reducinghhapst materials and, at the same time,
maintaining mechanical properties suitable for uda. addition, using different
reinforcements, a new material could be obtainedthwvould evidence the advantages of the
reinforcements and decrease the disadvantagestaimaausly. An important factor, during
the processing of polymeric composites for stradt@pplication, is the voids formation
control, since they act as stress concentrators.aiim of this work was to produce hybrid
composites using different stacking of glass andbara fabrics without significant loss of
mechanical properties. For the composite manufteagu the preform was initially
characterized as the impregnation, for which a gerenalytical model was developed that
determines the permeability parameter of the hyboishposites. In addition, the model was
validated by conducting permeability test and thaliy of several laminates (hybrid, and
non-hybrid) was certified by processing them, aodly were quantified thereof. This project
also proposed the improvement of voids analysishieyHg porosimetry technique with the
support of design of experimental. Therefore, isvpassible to determine the volumetric
fraction of open and closed voids, pore diametstribution and the distance between voids,
in an ensemble analysis with acid digestion andcaptmicroscopy. Carbon preform
presented high flow resistance; on the other handypposite behavior was observed for the
glass preform. The hybrid architecture presentgubsitive hybrid effect, which means a
synergy that provided a higher permeability vallieerefore, optimization in injection time
can be achieved, considering a combination of loakhnglass and carbon fabrics. The
analytical model was enabled to predict the flomnfrbehavior by showing an overestimated
value of 10%.The Hg porosimetry technique was validated for aded composite voids
analysis with similar results obtained by acid digen techniques and optical microscopy.
Based on the results obtained from pore diametéunesa which were similar for all
composites, it was concluded that this occurs &setion of the type of process and the
resin. Although, the distance and the open pomdiém depend directly on the amount of
pores along the laminate. Hybrid composites haeger to be a promising material in which
it combines the excellent mechanical propertiescarbon fiber with the viability of the
fiberglass injection cycle. With that, hybrid 2 lerate is the ideal composite for a processing
with voids fraction close to the aeronautical usgquirement with reduction of high-cost
material and processing time.

KEYWORDS: Hybrid composite. Void. RTM. Design of experimg&nt
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1 INTRODUCAO

Diversos setores, incluindo o aeronautico, militaytomotivo e de materiais
esportivos tém investido em componentes compoésiasentativa de tonar seus produtos
mais leve, mantendo uma elevada resisténcia mecds&o ocorre em resposta ao objetivo
de economia de consumo de combustivel, principdbnpara as industrias aeronauticas e
aeroespaciais.

Em particular, os compdésitos estruturais tém, gsgamhado maior utilidade mediante
as possibilidades diversificadas de combinacOese emiatriz/reforco e processamentos
automatizado, possibilitando a reprodutibilidadepermitindo assim grandes escalas de
producdo industrial (CANDIDCet al, 2000; WILLIANS et al, 2003). Considerando a
necessidade de alto volume de fibras, para secteamdo como material para utilizacao
estrutural, o processo de moldagem por transfexéheiresina é eficaz para a obtencéo de
compositos avangados, sendo considerado um mé&mda cle contribuir com 0s processos
em larga escala e para diferentes finalidades,idenamdo a versatilidade da utilizacdo de
diferentes formatos de molde (COOPER, 1981; BROEKS, 2013).

O conceito de compdsito hibrido surgiu com a nédade de diminuir o uso de
materiais com elevado custo, considerando garanta interacdo entre as propriedades de
ambos os refor¢cos adequada. O compdésito hibridtoarecdo de dois ou mais reforcos em
uma mesma matriz, com o objetivo de alcancar pedpdes que supram desvantagens
especificas do reforco, e aumentem as vantagemse sint Como exemplo, compadsitos
hibridos podem resultar em compositos mais levas, melhor tenacidade a fratura, maior
resisténcia ao impacto e a fadiga como consequéaciiferenca entre as propriedades no
uso de diferentes fibras (TARPARKt al, 2011; SATISHet al, 2010).

Um importante fator a se observar na obtencao dg@ésitos poliméricos avancados
para aplicacédo estrutural priméaria é o controldodaacao de vazios, que sdo geradores de
trinca e fratura nos materiais (COSTA al, 2001; MONTOROet al, 2011). A grande
importancia de uma analise de porosidade nos catop@sta no fato que efeitos danosos
significativos sdo causados pelos vazios na estrutais como: a diminuicdo da vida em
fadiga dos laminados; diminuicdo de resisténciatiest na resisténcia a compressao e no
cisalhamento interlaminar, levando a falhas caifistrs no material (ALMEIDAet al, 1994;
ONUR et al, 2005).

A utilizacdo da técnica de determinacdo de vazies porosimetria de Hg para

compositos € uma aplicacdo nova pouco encontratieeraura, sendo observada a utilizagéo
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dessa medida principalmente em materiais ceramidas. pesquisas desenvolvidas pelo
grupo, observou-se a necessidade de se obter utharmeno processo RTM e, portanto,
analises mais precisas de porosidade tendo sidowaloss as possibilidades de estudos dos
materiais processados por RTM, que apresentam bakame de vazios, utilizando o

porosimetro, ao mesmo tempo, um tema de intedesssllstria aeronautica nacional.
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2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho foi, utilizando o proesento via moldagem por
tranferéncia de resina, manufaturar compdésitosidubrde reforco vidro/carbono de alto
volume de fibra e baixo volume de vazios com difege arquiteturas e, ao mesmo tempo,
reduzir o uso de fibra de carbono como reforgo, uezaque se trata de uma fibra mais cara.

Para que o material fosse processado os reforgam fpreviamente caracterizados
quanto a permeabilidade, velocidade de impregnagaesina quanto ao comportamento
térmico e, finalmente os compa@sitos obtidos quantopregnacao e a formacgéo de vazios.

Este projeto propbe, como uma nova contribuicaajtizacdo do equipamento
porosimetro de Hg para determinacéo da fracao \ahica de vazios conectados a superficie
da amostra e da distribuicdo do tamanho dos p@#désn disso essa analise permite uma
analise integral para a verificacdo de poros abeetqoros fechados por meio de uma
correlacdo com a fracdo volumétrica de vazios abtaldigestdo 4cida e andlise da superficie
via microscopia optica.

A intenséo foi a melhoria da rotina de analise lateate utilizada com o porosimetro
de Hg e a obtencéo da melhor forma de seccionamentaaterial para a microscopia optica.
Essas duas técnicas possibilitardo a realizacdaunda analise completa do material,
quantificando os poros abertos, fechados e a hligtdo do didmetro dos poros nos
compositos.

Este projeto de pesquisa vem contribuir com o dedeimento cientifico e com
futuras pesquisas, visando ampliar a caracterizdgdwazios em compositos poliméricos

avancados através da unido de diferentes técrecaedicdo de vazios.

2.1 Objetivo Especifico

Para validacdo do processamento de compdsitosdbgbras pré-formas foram
avaliadas nos ensaios de permeabilidade, de forse @bter os perfis de impregnacéo, a
velocidade do fluxo penetrante, a tortuosidade @mrporoso e a determinacdo da taxa de
resisténcia. Um aspecto relevante tratado nestguisesfoi a proposta de um modelo
analitico que permiti prever a permeabilidade @aidade de impregnagdo em pré-formas
hibridas. Os resultados encontrados foram aplicpdms 0 processamento dos compdésitos 0s
quais foram submetidos a inspecédo acustica poasstim para verificacdo de defeitos
ocorridos durante o processo.

Um profundo estudo da porosidade foi realizado paaxaliagéo da distribuicdo, do
tamanho, da distancia entre poros, da fracao vdahoadle vazios abertos e fechados.
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As técnicas de digestdo acida, analise de superfitd microscopia Optica,
picnometria de hélio e porosimetria de mercurioafior usadas na caracterizacdo dos
compoésitos hibridos. De modo a se obter uma anébsgarativa, foram também utilizadas
as mesmas analises nos compositos reforcado soowentibra de carbono e aquele somente
com fibra de vidro. Foi observado ainda a relag@alidposicdo dos tecidos na formacéo de
vazios nas pré-formas hibridas.

A porosimetria de mercurio foi realizada varianduss parametros de analise. Sao
eles: pressao de intrusado, velocidade de intruggopo de pressdo. A manipulacdo desses
parametros foi feita com auxilio da metodologialdguchi para minimizar a quantidade de
experimentos e manter uma relevancia estatisticaedteoria de rotina de analise, o que pode
simplificar a caracterizacédo de porosidade em esagaturos.

A partir dos resultados, foram realizadas anakseatisticas com os dados fornecidos
pelo método de Taguchi, via andlise de Sinal/Reidmalise de variancia ANOVA. Assim,
com todos os resultados analisados foi possivetmétar os parametros ideais para a analise
de porosidade em compaositos e a influéncia na slig@o de tecidos nos compdsitos hibridos

na formacao de vazios.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Composito

Devido & necessidade de economia de combusti\sssif) a atual preocupacao para a
indUstria aerondutica e automotiva € a diminuicgopeso para reduzir o consumo de
combustiveis. Outro aspecto foi o alto crescimels@viacao civil, que gerou preocupacoes
ambientais com alto nivel de emisséo de gasesmeki¢SIMOES:t al, 2002; AMEIDA et
al., 2015; LEITE, 2014). Com isso0, surgiu um grandmexp de estudos voltados a materiais
com novas caracteristicas mecanicas, térmicas eegham a possibilidade de manter alta
rigidez e baixa massa especifica. A definicdo depdsitos € a combinacédo de dois ou mais
materiais para a producdo de um novo material camacteristicas diferentes de seus
componentes individuais, ilustrado na Figura 1tdo, esse material deve ser construido

considerando as necessidades e aplicacdes (BAKEIR26104).

Figura 1. Comportamento mecéanico de um composito

Tensao
N
Reforco
Compodsito
Matriz
Deformacgao

Fonte: Adaptado de Baket al. (2004).

Conforme ilustrado na Figura 1, o compdsito € fatonde matriz e reforgco, onde
unidos resultam em uma caracteristica mecanicametharia, gerada através de uma
cooperacdo e sinergia de propriedades. Via de ,regnacompdsito pode ser capaz de
fornecer propriedades nas quais seu material bakelo ndo seria capaz, como por exemplo
a fibra de carbono s6 poderia ser utilizada emres$ode tracdo caso ndo houvesse a matriz
que a protegesse e a adequasse para os demaisisisomo flexéo e fadiga (CANDIDEt
al., 2014; PIVATTO, 2014; PARDINIet al, 2006). A Figura 2 propde uma ilustracao
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comparativa genérica entre as propriedades do cgtop@luminio e aco, evidenciando

algumas vantagens na utilizacdo dos compdésitos {EHX 1998).

Figura 2. Comparacao entre metais convencionasnasitos.

M Aco Aluminio M Compdsito

Lol Llndol

Massa Expansao Rigidez Resisténcia Resisténcia
Especifica Térmica Fadiga

Fonte: Adaptada de Chawla (1998).

Os compositos podem ser classificados conforméralds nas Figuras 3 e 4. Na
Figura 3 € possivel visualizar a possibilidade tilezar matriz polimérica, matriz metélica ou
matriz cer@mica unidas a um refor¢o para formagitrébs tipos de compositos baseados na
matriz. Em seguida, a Figura 4 demonstra uma €lzesio segunda o reforco, evidenciando
um grande numero de combinacdes para compositesya@udepender da necessidade e

aplicacéo.

Figura 3. Classificacdo dos compdsitos segundotazma

Matriz Matriz
Ceramica olimérica

Matriz
Metdlica

Fonte: Adaptado de Pardiet al. (2006).
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Figura 4. Classificagcdo dos compasitos segundéooce
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Fonte: Adaptada de Baker (2004).

Os compositos formados por matrizes poliméricasf@égados com fibras continuas
sdo atraentes para a utilizacdo aeronautica dedidmixa massa especifica e elevada
resisténcia mecanica. O trabalho realizado por et al. (2013) demonstrou uma boa
reprodutibilidade para producdo de compdsitos paiitns com reforco fibroso em
laboratério para ensaios térmicos e mecanicos. MéegBodaghi (2016), a aplicacdo de
elevado volume de fibra de carbono com matriz p&lica em um sistema de alta pressao via
moldagem por transferéncia de resina diminui a @@deggem de vazios no material. Tais
pesquisas foram inspiradoras para a escolha dosriaisitbase para processamento do

compdsito no presente trabalho.

3.1.1 Matriz

Nos compdsitos, a matriz € o material responsé&vekpvolver o reforgco e também
pela sua unidao e distribuicdo da carga aplicadamaterial. A utilizagcdo de matrizes
poliméricas tem sido atrativa devido a baixa masspecifica, comparada a matrizes
metalicas por exemplo. As interacbes entre matnigferco podem ser divididas em duas
partes, que sdo: interacao fisica (ancoramentomueca adesdo mecanica entre a matriz e o
reforco) e interacdo quimica (ligacdo quimica).aPama distribuicdo constante da carga
aplicada, é necessaria uma matriz tenacificada dam@za relativamente baixa e uma boa
adesao matriz/reforco (CIOFFI, 2011; SORGl, 2011).
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A resina epOxi tem grande destaque como matrizddea® moédulo de elasticidade e
resisténcia a tragcdo serem maiores do que outraizesapoliméricas (BElet al, 2011;
CHENGet al, 2010; REIA DA COSTAet al, 2012). Outros fatores importantes que tornam
as resinas epoxi atrativas para uso aeronautico redsténcia quimica, a umidade e a
corrosdo, além de boas propriedades térmicas eiguade adesiva. (SONE&t al, 2011;
PANZERAZet al, 2010; PIRESt al, 2012; SHIINOet al, 2012).

Muito embora as resinas possuam as vantagens Sitaitaa, elas podem limitar a
temperatura de trabalho do compdsito, tornando litapte uma minuciosa analise térmica
antes da sua utilizacdo. O aquecimento do compasitba da temperatura de estabilidade
térmica da resina epodxi resulta na sua degradd@ddo a esta questdo, utiliza-se como
temperatura de trabalho a temperatura de transit@a (Tg), para garantir que o polimero
nao passe de um estado rigido para o estado bos@abh que prejudicaria suas propriedades
mecanicas (CIOFFI, 2011; DON& al, 2016).

A principal vantagem da resina epOxi para estethabé a capacidade de obtencao de
baixa viscosidade com a variacdo da temperatuta, &sse que a torna vantajoso para o
processo na moldagem por transferéncia de resiom &€ baixa viscosidade durante a
impregnacgdo, compositos processados com resinas mggsuem uma fracdo volumétrica de
vazios consideravelmente baixa, garantindo bogwipadades mecanicas em um material sem
grandes concentracdes de imperfeicdes na impregreezéongo do laminado. A matriz é a
responsavel pelo formato do material e possui baprdracdo durante a cura, que poderia
gerar tensdes residuais internas no material (ZARHK et al, 2011; LOPESet al, 2010;
VAN VELTHEM et al, 2015).

3.1.2 Reforgo

O reforco é o material que possui a responsab#idestrutural, por consequéncia,
contribui com maior resisténcia mecanica. Este @mtesentar formas continuas, picadas ou
em formato de particulas. A fibra é o reforco coreata utilizado na industria aeronautica.
Elas sdo formadas de milhares de filamentos qusupas diametro entre 5 e 20 um. A
medida em que as fibras se tornam mais finas, ®e@otendéncia do material se tornar mais
resistente, devido a diminuicdo de defeitos no n@dtejue poderia induzir a falhas
(PARDINI et al, 2006; GAYet al, 2003).

Os formatos dos reforgos fibrosos podem ser umidin@is, na qual o reforco tem
resisténcia maxima na direcéo da fibra; bidiredmmnaonhecida como tecidos ou néo tecido e

o formato tridimensional, onde a orientagdo daafd®@multidirecional. A grande vantagem da
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fibora nos compdsitos € a elevada capacidade dea@destriz/reforco devido a relacao
comprimento/diametro da fibra, que gera uma elevageerficie de contato (GA¥t al,
2003; PARDINIet al, 2006; WUEet al, 2016).

3.1.2.1. Fibra de Vidro

S&o as mais utilizadas em compaositos poliméricegldea sua ampla aplicabilidade,
baixo custo e alta resisténcia a tracédo. A fibravideo possui, na sua composi¢cédo, maior
porcentagem de dioxido de silicio (9)@ue € o 6xido mais abundante da crosta terresstre.
fibra de vidro apresenta uma boa adesao com npadlinérica, por meio dos promotores de
ligacdo do tipo organossilanos, que proporciona ligagédo estavel, a qual possui material
organico e inorganico, representado na estrutuf@h)-Si-(X)s, sendo que X é o grupo que
possui afinidade inorganica e o Y, o que posswuigdde organica (GAYet al, 2003;
PARDINI et al, 2006).

Outra vantagem da fibra de vidro € a baixa degidadie, devido a sua resisténcia a
ambientes alcalinos e salinos ou radiagao ultrataplauxiliando o material a obter maior
tempo de vida util. Além de apresentarem caratigagscomo isolantes térmicos e acusticos,
a fibra de vidro € a prova de fogo, apresentanstégstia quimica consideravel e baixa massa
especifica. Somando ainda com as caracteristic@sige coeficiente de expansao térmica,
facilidade de manufaturar a fibra devido a altastéacia a partir do seu estado fundido
(BRANDY et al, 1984; GAYet al, 2003; REZENDEet al, 2011).

Mesmo com tantas vantagens, as fibras de vidroap&esentam a rigidez necessaria
para algumas aplicacbes avancadas, possuindo baiddulo de elasticidade, auto-
abrasividade e a baixa resisténcia a fadiga em @sitog (GAYet al, 2003; ARAVIND et
al., 2015).

3.1.2.2. Fibra de Carbono

A fibra de carbono é um reforco interessante paradastria aeronautica, pois o
comportamento mecéanico é similar ao do aco, pordeve como plastico. Alvo de estudo
para melhoria de eficiéncia mecanica, as fibras fra no aumento dessa resisténcia e no
modulo de elasticidade, com consequente diminudg&@corréncias de falhas. Sua massa
especifica € da grandeza de 1,80 g/cm3 e seuspaimpercursores sao poliacrilonitrila, fibra
de celulose e piches de petroleo (PARDENAI, 2006; DONGet al, 2016).

Como desvantagens, a fibra de carbono possui lmrgatibilidade com certas

matrizes poliméricas, o que dificulta no processdmeale compdsitos, acarretando em
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imperfeicdes, tais como vazios. Além disso, a fitlwacarbono apresenta baixa resisténcia ao
impacto, fratura fragil, baixa deformacédo antedrdtura e custo elevado (REZENEE al,
2007; ZHANGet al, 2011). As utilizagbes mais predominantes dasdilde carbono sdo na
forma de tecido, os quais secos séo utilizadopraxessos de moldagem por transferéncia de
resina (YASHIRCet al, 2007; HASIMet al, 2002).

Existe uma ampla variedade de tecidos, os quad® dxisicamente relacionados a
relacdo trama e urdume, ao direcionamento de fib@s nimero de fios por filamentos. Os
tecidos mais encontrados na literatura gd@in, Satine Twill weavee também o nado-tecido
mais conhecido € ®&Non-Crimp Fabric(NCF), sendo este unidirecional, bidirecional ou
guadriaxial (HASIMet al, 2002; YASHIRCOet al, 2007; ZHANGet al, 2011).

O tecido tipoplain tem a relacdo trama/urdume 1x1 e tem sido utiizaa Gltima
década nas industrias aeronauticas, automotivas gesquisas devido a elevada resisténcia
no formato do tecido e estabilidade estrutural (MASO et al, 2007; HASIMet al, 2002;
ZHANG et al, 2011). Os compasitos com teciguain weavepodem ser estudados com base
nas propriedades obtidas dos fios de fibras, devislea estrutura ser mais regular. A Figura 5
ilustra um tecidoplain weave junto com seu desenho e perfil de trama 1x1 (GD I,
2015)..

Figura 5. Representacéo do tecido de fibra de canplain weave

Fonte: Adaptada de Chawla (1998).

Mesmo com maior resisténcia mecanica e menor nesgsecifica do que a fibra de
vidro, o elevado custo da fibra de carbono conduecessidade de uma linha de pesquisa
alternativa para viabilizar seu uso. Além dissosandemanda por sustentabilidade, também
em vista da escassez de oferta de combustivesigpssrna possivel e imperativo a adogéo
de compositos hibridos como resposta. A adicaoiliasf de vidro em um compdsito de
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carbono pode diminuir o custo como consequénciajuimtidade de fibras de carbono.
Portanto, € possivel obter uma cooperacao entefitwas em uma mesma matriz, sendo que
as vantagens de um reforgco podem suprir as degemstale outro (ZHANGt al, 2012;
SWOLFDet al, 2014; DONGet al, 2015).

3.1.2.3. Compésito Hibrido

A definicdo de um compaosito hibrido é a utilizagkodois ou mais tipos de reforgos
em uma mesma matriz, ilustrado na Figura 6. O iobjét um efeito sinergético com reforgos
diferentes para obtencdo de um novo material, Beidedo as vantagens dos dois refor¢os
para diminuir desvantagens dos mesmos (TARP&NMI, 2011; SOUS/Aet al, 2007).

Composito hibrido é um conceito importante paraxg#orar, pois no mesmo sentido
da definicho de compésitos, um hibrido pode serazage fornecer caracteristicas e
propriedades que seus compositos base nao poderiaeter. Um exemplo € o composito
hibrido de carbono/vidro, no qual a alta rigidez chwbono é capaz de suprir a baixa
resisténcia mecanica do vidro; e a resisténciargmacto e menor custo da fibra de vidro
geram um compdsito com maior equilibrio mecanicémalde apresentar menor custo
(GUERMAZI et al, 2014; TARPANIet al, 2011; SOUS/et al, 2007).

Figura 6. Compdsitos hibrido reforgado com fibravidieo e de carbono.
-—>Matriz

— [ s 19Reforgo
529 Reforgo

Fonte: Produgéo do préprio autor.

A Figura 7 ilustra um a regra da mistura para caitps, na qual a adicdo do terceiro
material (refor¢co) pode acarretar em uma melhosgpdapriedades diretamente proporcionais
a porcentagem de cada tipo de reforco (linha apolle apresentar melhores caracteristicas
do que as proporcdes de volume de fibra (linhaejaga verde); podendo também apresentar
pior propriedade do que a proporcao de volumela flinha tracejada vermelha). Devido a
esta possibilidade tem-se a necessidade de esledeeracterizacdo de compdsitos hibridos
(SWOLFSet al, 2014).
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Figura 7. Regra da mistura em compasitos.
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Fonte: Adaptado de Sowlfs (2014)

As propriedades mecénicas dos hibridos sdo defirddaacordo com a combinacao,
arranjo e quantidade de fibras na matriz polimérimamalmente processados com um
reforco de alto modulo e outro de baixo mddulo. d@mpdsitos ja apresentam uma boa
aceitacdo no mercado. Os compositos hibridos paleamcar uma aceitacdo ainda maior,
em razdo de que sua grande vantagem € a adaptasdprapriedades de acordo com
modificacdes na disposicdo e configuracdo do nstSOUSAet al, 2007; SATISHet al,
2010).

Zhanget al. (2012) utilizou compdésitos hibridos de fibra debcao e vidro com 50%
(v/v), confirmando 15% de perda em resisténciaxéfh, comparada ao compdsito de fibra de
carbono. Badieet al. (2011), utilizando-se também de uma proporcdo(fé Be fibras de
carbono e 50% de fibras de vidro, observou umardiigiio 25% de resisténcia a tracdo e
somente 11% na resisténcia a flexdo, comparadoseaakados do composito de fibra de
carbono. Segundo Guermad al. (2014), a estabilidade térmica (TGA) dos comp@sito
hibridos foi semelhante aos resultados de comddiocarbono ou de vidro, com diferenca
inferior a 5 °C.

Uma preocupacdo importante para compadsitos hibridésrcados com fibra de
carbono e de vidro € o peso do material que podemaiar, devido a densidade da fibra de
vidro ser pouco superior a de carbono. Contudoursky Guermaziet al. (2014), que
processou compositos hibridos intercalados deonarle vidro, a fracdo volumétrica de
vazios apresentou valores inferiores aos dos catopdsase, ou nao-hibridos, caracteristica

tal que garante uma boa impregnacéo e sua utibzegtautural aeronautica.
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3.2 Moldagem por Tranferéncia de Resina

Moldagem por transferéncia de resina (RTM) € o ggsamento de compadsito no qual
a resina é injetada na forma liquida com baixaogsiade dentro de um molde. Neste molde
sdo pré-montadas camadas de tecidos secos. O kohb&m é conectado a um sistema de
baixo vacuo para retirada de volateis e ar aprgion os quais podem se tornar vazios
durante o processamento. O processo RTM possikilifabricacdo de compdsitos com
diversidade de formatos, que vai depender printipate do formato do molde (RO$6al,
1976).

O RTM surgiu como resposta a uma necessidade der mandutividade, menores
custos e boa impregnacao das fibras pela resi@a, éé um ambiente de trabalho limpo, o
que tornou a utilizacao deste processo viavel bgmea a industria aeronautica, mas tambéem
para a civil, militar e setores de materiais e$post Em geral um molde para longos ciclos
de uso é feito em aco ou em aluminio (R@ES8I, 1976; PARNASet al1994; REZENDEet
al., 2000; SHIINOet al, 2011).

O sistema do RTM realiza injecdo em um molde fecha#gndo considerado um
Otimo substituto aos processos tradicionais guear moldes abertos e aos que nao sao
capazes de manter elevadas temperaturas requgratascura, podendo contaminar o
ambiente de trabalho. A Figura 8 ilustra um procesa RTM com molde fechado (RO&85
al., 1976; PARNAStt al, 1994; CIOFFI, 2011; BROCK& al, 2013).

Todo o sistema de processamento € fechado, comaissamperatura pode ser
controlada desde a injecdo até o molde. O sistenpaatessamento via RTM pode controlar
a temperatura de injecdo e temperatura de curguas vao depender da resina utilizada.
Esse controle de temperatura é importante parangtrar a viscosidade de injecéo e o tempo
de cura. O sistema também controla a pressao elgiimge a pressao de vacuo. A presséao de
injecdo normalmente € mais alta do que a pressa@a®, pois o Vacuo é somente para
retirada dos volateis e bolhas de ar aprisionadagforco e ndo para direcionar o fluxo, no
processo via RTM (SPOERR# al, 1970; Parnast al, 1994; VARNAet al, 1995).
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Figura 8. Processo via RTM.

Preparacio da I Ccura darresing;
4 abertura do molde
pre -forma === _
e retirada do
Preparagaoda '
pré-forma no
— =
_

Injecdo de resina

Molde fechado

Fonte: Produgéo do préprio autor.

Uma grande preocupacdo com o processamento de sibogp® a formacéo de vazios
ao longo do laminado, que sao concentradores dsder influenciam diretamente as
propriedades mecanica do material. O processo RThliZzado por diversos pesquisadores,
com reforco sintético e natural e, se bem confidoir@ode gerar uma fracdo volumétrica de
poros baixa o suficiente para garantir a capacidagesuportar requisitos mecanicos
adequados para a solicitagdo (SPOERR&., 1970; MONTORO, 2014).

3.2.1 Permeabilidade

Para que um compdsito seja apropriado para usm&adrco, € imperativo que a
matriz permeabilize a pré-forma com o refor¢co nirior do molde, do contrario tem-se
baixa impregnacéo da fibra pela resina, o queaatisrpropriedades mecanicas. O ensaio de
permeabilidade é capaz de simular as condicOesabegsamento, sendo a propriedade na
qual um refor¢o pré-montado permite ser penetradi® matriz polimérica (PARNASt al,
1994; SCHIMIDTet al, 2009; MORRENet al, 2009; ZHANGet al, 2011).

Uma condicao similar ao efeito de capilaridade o frente de fluxo da resina
durante a impregnacdo. O raio ou distancia de drate fluxo depende dos mesmos

parametros de impregnacdo usados para avaliar mepbilidade (presséo, temperatura,
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viscosidade, fracado volumétrica de fibra). A Fig@rdemonstra trés tipos de efeitos capilares
gue podem ocorrer no RTM (MORRE al, 2009, Llet al, 2010; OUAGNEet al, 2013).
Para uma frente de fluxo positivo e zero, o efatpilar é favoravel para a
impregnacao de resina, resultando num compdésitinueme homogéneo, com impregnacao
igual do inicio ao final do laminado. Quando ocdreate de fluxo negativo € comum ocorrer
falta de resina na parte central ou no final do masito, resultando em um compdsito
heterogéneo. A frente de fluxo negativo ocorre doaa resisténcia ao fluxo de resina,
imputado pelo refor¢o, € maior do que a presséda wviscosidade. Um fenémeno chamado
race-trackingocorre em fluxos negativos, neste caso se torna faeil para a resina fluir
pelas laterais do molde do que pelo meio, ondensenéro o reforco. Este efeito pode ser
reparado durante o processo (MORRéENI, 2009; Llet al, 2010; OUAGNEet al, 2013).

Figura 9. Frente de fluxo de resina no ensaio deg@abilidade: a) flrente de fluxo positiva,;
b) frente de fluxo nula e c) frente de fluxo negati

b) c)

AL d=0 «—

Fonte: Producé&o do préprio autor.

O ensaio de permeabilidade é importante para avadamelhores parametros de
processamento de compdsito, que sdo: a viscosdduatriz; a temperatura de injecao;
presséo de injecdo; arquitetura e disposicao ddaecporcentagem de reforgo.

A lei de Darcy rege o ensaio de permeabilidade(Bgestabelecendo a velocidade de
fluxo e a permeabilidade. A integral da lei de Dadescrita pela Eq. (2), evidencia a unidade

de permeabilidade, onde a nova variageé a fracdo de vazios ou porosidade do reforco, que
pode ser expresso pela equagfie 1 —V; (fragdo volumétrica de fibra). A expresséf, é a

distancia ao quadrado do fluxo dividido pelo tempais precisamente é o coeficiente da

equacdo linear da reta gerado pelo grafico podidistancia do fluxo pelo tempo.
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v=-220 (1)
U DX
2
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Sendo,

V' = Velocidade de fluxo m/s;

K = Permeabilidade em m?;

AP/Ax = Diferenca de presséao / diferenca da distanc@op#da em Pa/m;

¢ = Porosidade do tecido unidade adimensional;

u = Viscosidade da resina em Pa.s;

X2/t = distancia ao quadrado percorrida pelo fluxo pehopo em m?/s.

Desenvolvida por Kozeny-Carman a permeabilidadelatss trata o valor maximo
que a permeabilidade pode alcancar em funcéo désptros do meio poroso, expressa na
Eqg. (3). A permeabilidade adimensiond@D? exposta pela Eq. (4), é obtida ao isolar o
diametro da Eq. (3). Esta equacéao € principalematiiteada para fibra continuas, na qual
demonstra uma relacéo dem funcdo do didmetid. Sendor é a tortuosidade do meica
area superficial do reforco, na quak 6 (1—¢)/D (SHIMIDT et al, 2009; ZHANGet al,

2011; NGUYERet al, 2014).

Para fins de engenharia € comum utilizar a perriiéalé adimensional para
comparar a permeabilidade para diferentes tipdsaigos, com diferenca entre diametros das
fibras, arquitetura e disposicado dos tecidos. Angabilidade adimensional gera resultados
mais sensiveis a variacdo da porosidade do meiwstb(SHIMIDT et al, 2009; ZHANGet
al., 2011; OUAGNEet al, 2013).

¢3

1
Kabsoluto = E 5272 (3)
K 1 ¢°
== 4
D* T2(1-¢)r? “
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3.3.1.1. Tortuosidade

A tortuosidade é uma medicdo do quanto uma curva desvio ao fluxo de um
caminho que poderia ser reto. A tortuosidade, neegidlo porosimetro de mercurio,
contabiliza todos os desvios do caminho de um fllxampregnacdo em um Unico parametro
adimensional. Essa medicdo € utilizada para descrewdificuldade de permeabilidade de
solos, concretos e materiais ceramicos porososgeniaria civil e ambiental (LEON, 1998;
ZENGet al, 2013; JORNEet al, 2012).

A equacao adotada pelo porosimetro de mercuri@zaiid como a porosidade do
tecido epg como a densidade do mercurio, correlacionadosungS, utilizada para calcular
a tortuosidade.. As constante da equagédo sao uma relacdo eng®fpree injecdo e angulo
da curva. A escala de tortuosidade da Eqg. (5)até@,23, onde quanto mais préximo de 2,23
maior € a tortuosidade, para poros abertos (LEGB3;1GIESCHE, 2006).

7. = 223-113¢p,, ()

Para um material considerado com alto indice dwmidsidade, vazios fechados e
caminhos complexos de porosidade a tortuosidadgerisr a 2,23, tornando necessario um
equacionamento mais complexo, Eq. (6). Esta equaigéontra o valor de tortuosidade para
materiais sélidos com caminhos de poros complexiesleados. Este caso ndo se aplica as
arquiteturas de reforcos fibrosos, pois ndo posqu@ws fechados (LEON, 1998; GIESCHE,
2006).

r, =(223-113v,,p,,, J 092y)"** (6)

Sendo,
_Ae DY,
) @)

As definicbes das variaveis sdo dadas por:

s = Area superficial total;

AV; = A mudancga do volume do poro dentro de um intergsta tamanho de poro i;
d = O diametro médio dentro de um intervalo de tdroaie poro i;

E = Exponencial do formato do poro.
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3.3 Vazios

Vazios, também conhecidos por porosidades sao toefaesultados de uma
descontinuidade na impregnacéo, falta de impregnagéinterface matriz/reforco e por
mondmeros nao reagidos. Este tipo especifico deitdegem gerado importantes temas de
melhoria das técnicas de processamento, uma veredueem o desempenho mecanico, tais
como resisténcia ao cisalhamento interlaminarst@&stia a flexao e resisténcia a compressao
(VARNAS et al, 1995; PARKet al, 2011; MONTORO, 2014).

A formacéo de vazios sofre forte influéncia dosapsetros de processamento da
resina, bem como a fracdo de reforco e tipo dear@OSTAet al, 2001; PARKet al,
2011). Segundo Pa#k al.(2011), que estudou a simulacéo do fluxo de resgiumando a fibra
gera uma maior facilidade ao fluxo existe maiorsgmbdade da formag&o dos vazios ocorrer
entre os filamentos e quando as fibras inferem nragisténcia ao fluxo os vazios tendem a

ser formados dentro dos filamentos, conforme i#gsto da Figura 10.

Figura 10. Diferentes posi¢cbes de formacdo de saad vazios entre filamentos de fibra
(fluxo longitudinal); b) vazios junto as fibras u¥o longitudinal); c) vazios entre o0s
filamentos (fluxo transversal) e d) vazios junts &tamentos (fluxo transversal).

C) o.::.:o.o d) oS0

a) b) 20 :.0.‘ :0..' o%%
%03 oo %%’

o3%e e300

. :..:.o'o ..::. (y
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°esse ..:§°:0’

Fonte: Park (2011).

Os compasitos, quando submetidos a aplicacdo de,gaerdem resisténcia mecanica
visto que os vazios sdo concentradores de ter&d@gande influéncia mecanica que um poro
pode causar em um compdsito € a diminuicdo dafaceentre a matriz e o refor¢co. Ocorre
entdo a diminuicdo da area em que a matriz distalmarga para o reforgo, concentrando a
tensdo aplicada. O resultado disso é o rompimeetagturo (PARKet al, 2011; OLIVEIRA
et al, 2014).

Os vazios superficiais prejudicam a resisténciaamea dos compaositos, devido ao
fato de que a fratura se inicia em falhas suparficiOutro ponto importante sobre poros
abertos, em materiais onde a aplicacéo é para flax@guidos ou ar, é a tendéncia em causar
turbuléncia no fluxo, gerando perda de carga. Osspsem coneccado com a superficie séo

formados pelo fechamento de poros na superficipoolgases liberados durante o processo
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gue ndo houve tempo de sair do material ou derredadtigura 11 ilustra os tipos de poros
com e sem conectividade a superficie (GIESCHE, 26@RK et al, 2011; MONTORO,
2014; OLIVEIRAEet al, 2014).

Figura 11. llustracéo de poros abertos e fechados.

Poros Poros Poros Poros
Fechados Abertos Interligados Passantes

Fonte: GIESCHE (2006).

Diversos estudos e pesquisas foram realizadosnpalierar os parametros da matriz,
do refor¢co e do processamento com 0 objetivo dangyaiuma boa impregnacédo sem espacos
vazios ou bolhas no compdésito. Com o objetivo daldar a formacdo de vazios durante o
processamento foi feito um diagrama de IshikawdlIf&WA, 1990), Figura 12, no qual o
efeito principal € a formacdo de vazios e as cadeasa formacdo (SPOERRE et al.,1970;
DA COSTA et al., 2012; KRATZ et al., 2013; VISMAR al., 2014).

Figura 12. Causas que resultam como efeito os yamigrocessamento de compdsitos.

Reforgo Matriz
Fibroso (Resina)

Validade >
. %‘0
Desalinhamento Qe‘
N Py
Arquitetura Viscosidade
Desgaseificacdo

Vacuo

Volume de Fibra

Aprisionamento
de bolhas

Lei de Darcy
Tempo de A
Injecio Temperatura  \viscosidade

de Injecdo

Parametros
de Processo

Fonte: Producéo do préprio autor.

A matriz, representada pela resina epoxi, posguinal fatores que podem influenciar

diretamente na formac&do de vazios no material .fiBagigundo Montoro (2014) algumas
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resinas epoxis tém a necessidade de desgaseifiaagdode ser feito pelo aguecimento
prévio em uma estufa a vacuo para retirada de dallaamatriz quando na fase liquida.
Utilizar a temperatura, tempo e presséo de vacaquadio para a desgaseificacdo € um fator
gue garante um processamento com auséncia de Inallnasina, diminuindo o fator que pode
aumentar a fracdo de vazios no composito (DA COSITA, 2012).

A viscosidade da resina, para o processamento W4, R extremamente importante
de modo a se obter uma boa permeabilidade e, aogrsegnente, uma boa impregnacédo da
fibra pela matriz. Os fatores que gerenciam a eiseme da resina sdo: o catalizador, o
endurecedor e principalmente a temperatura. Paedirsgir viscosidade baixa o suficiente
para 0 processamento, uma temperatura relativanadtate® necessaria, e esta depende da
resina utilizada, podendo ser a temperatura angientaté a temperaturas superiores a
100 °C GPOERREet al,1970; PARNASet al, 1994; VARNASet al, 1995; SHIINO, 2011).

O processamento ideal é atingido quando se temmpetratura adequada que
mantenha uma viscosidade baixa em tempo o0 sufcipata processamento. Em outras
palavras, a resina precisa atingir uma viscosidi@ilea e manter-se com essa viscosidade até
o final da injecédo, antes do tempo de gelifica¢d®o vai garantir impregnacao adequada do
reforco SPOERREet al,1970; PARNASet al, 1994; VARNASet al, 1995; BROCKSet al,
2013)

Ainda sobre a matriz polimérica, uma vertente irtgode a se observar € a validade e
a caracteristica do estoque desta. Algumas resnme®ssitam serem estocadas em
temperaturas negativas, outras em temperatura arebi® grande preocupacao € o fato de
gue apOs o vencimento ou, ainda, em caso de araraeato inadequado, as caracteristicas
térmicas da resina sdo modificadas por se tratanndeermorrigido, e a eficiéncia para
injecdo e cura fica completamente comprometida MABRA et al, 2014; KRATZet al,
2013).

Outro fator que pode influenciar na formacédo deiosamnos compdsitos € o reforco
fibroso. Mesmo em caso de fibras de carbono e wWidntinuas, amplamente utilizadas, e com
didametro na escala de 5 a 20 um, o volume de &haaarquitetura, ou, ainda tramagem do
tecido séo fatores que geram resisténcia ao flexoedina. Para vencer essa resisténcia 0s
parametros de processamento devem se adequadogapandir impregnacao completa da
pré-forma. Qualquer desalinhamento da fibra, penmglo, pode causar acamulo de resina ou
aprisionamento de bolhas, o que fazem diminuirsesté&ncia mecanica do material. A partir

do cuidado de se obter um meio fibroso sem desafiehtos, os demais parametros de
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processamento devem ser adequados para que odéuxesina possa vencer o volume e
arquitetura das fibras (KEDARK al, 2011; PARKet al, 2011; OLIVEIRAet al, 2014).

Dentre os parametros de processo, 0 vacuo tem artanmpe funcdo de retirar os
volateis liberados durante o processamento e mdatide bolhas aprisionadas no material
(PARNAS et al, 1994; BROCKStt al, 2013). A lei de Darcy vem em conformidade com o
estudo de permeabilidade, pela qual a temperawnaje;ao, viscosidade da resina e pressao
do sistema séo os parametros fundamentais panatigan@a boa impregnacéo da fibra pela
resina. Assim evita-se a presencardoe-tracking mantendo a impregnagédo continua ao
longo de todo laminado. O tempo de injecdo devédsat a ponto de garantir a impregnacao
completa da pré-forma, retirada de bolhas e valateifinalmente evitando a formacgéo de
porosidade no material (MORREHN al, 2009; Llet al, 2010; OUAGNEet al, 2013).

3.4 Porosimetria de Mercurio

A porosimetria de mercurio € uma técnica estabdde@ara caracterizacdo de
porosidade em materiais solidos. Segundo Leén I®38PAC (International Union of Pure
and Applied Chemistry’sjfirma que a porosimetria de Hg é aceita como mm@adida padrao
do volume total de vazios, bem como a distribugi@@damanho de poro.

O elevado angulo de contato com a superficie, na fde 90° a 179°, e baixa
viscosidade do mercurio (17 mPa.s) em elevado énd& pureza (99%), rende uma boa
capacidade de impregnacdo no meio poroso. A FigjlBradica a interacdo entre liquido e
sélido. A grande vantagem na utilizagdo do mer¢udom &angulo de contato com
caracteristica hidrofébico, € o menor contato corsuperficie do material, facilitando a
impregnacao no meio poroso (LEON, 1998; ZE&t@l, 2012).

Figura 13. Angulo de contato entre uma superficiediquido.

Hidrofdbico
Intermediario O > 90°

30°<B<90°

Hidrofilico
6<30°

Fonte: Producé&o do préprio autor.
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A medicdo total de poros é realizada pela simptesdlacdo da Eq. (8), onde o
volume V, é o volume da amostra\é é o volume de mercurio introduzido até a pressao
méaxima aplicada (LEON, 1998).

Porosidad€%) = 100://—a (8)

A medicdo de porosidade € feita em dois estagiaxabpressdo e alta pressédo. A
baixa pressdo € comumente utilizada para matedam alta concentracdo de poros
superficiais com didmetros de vazios maiores. Rexi@riais de baixa fracdo volumétrica de
vazios e menores diametros é utilizado o estagialtdepressao, onde se tem uma leitura de
porosidade mais profundos na amostra, com o auddipressao na intrusdo do mercurio.
Para realizacdo do estagio de alta pressao, ésaeicepassar pelo estagio de baixa presséo,
pois a alta pressao é complemento da baixa préG$E8CHE, 2006).

A intrusdo de mercurio realiza leitura dos poro® gem alguma ligacdo com a
superficie da amostra, por menor que ela seja.dcSagsim € uma técnica que é capaz de
realizar a caracterizacdo da fracdo volumétricaistrilmuicdo dos tamanhos de poros
superficiais. Para realizar a leitura total de pmtade de um material existe a possibilidade da
utilizagdo da técnica de porosimetria de Hg uniola outras técnicas ja conhecidas, como
por exemplo, a digestdo acida. Outra possibilidaderealizacdo de um seccionamento da
amostra para uma varredura completa no materigCHFELDT et al, 1998; MOOREet al,
2004; PERE®t al, 2011; AGUEDAet al, 2015).

Por se tratar de compdsitos para uso estruturadnaetico, tem-se a grande
preocupacado em ampliar a caracterizacao da fraglametrica de vazios. Considerando que
um importante foco para desenvolvimento de comp®®i além da baixa massa especifica,
resisténcia mecéanicas adequada para aplicacdo djetopr Nesta vertente, pequenos
concentradores de tenséo (porosidade) podem terinfinancia na formacao de tricas e
causar a fratura do material (MONTORGal, 2011).

O método de analise via porosimetria de mercutima técnica amplamente utilizada
nas areas de ceramica e em outros tipos de mstesigéo foi verificada a viabilizagdo da
técnica para o uso na area de compaositos avancaeindo também de interesse da industria
aeronautica nacional. Ocorre aqui a oportunidadeedézar um ensaio com um grau de
detalhamento elevado, no que diz respeito a dis¢do de tamanho do poro e fracdo

volumétrica de vazios, ainda com uma exatiddo @et@cde medicdo, por se tratar de um
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equipamento com alto nivel de precisédo €tlal, 1986; KIERZKOWSKAet al, 2013;
RAMACHANDRAN et al, 2014).

Um grande desafio encontrado sera introduzir aid@camplamente conhecida em
outras areas para a caracterizacdo de vazios eqpésdos estruturais, na qual tem-se um
limite para utilizacdo de no maximo 2% em volumevdeios. Uma analise geral da Tabela 1
mostra que a manor fragdo de vazios ja realizaddef@%, no restante ocorre uma variagdo
média de 36% de vazios. Para uma andlise tdo sttsin-se a necessidade de melhoria de

rotina dos parametros de analise.

Tabela 1. Utilizacdo do porosimetro de Hg paraiseéle porosidade.

Fracéo
Grande area Especificacao Volumétrica Referéncia
de vazios [%]

A Alumina, Magnésio, fécula de batat Lyckfeldt et al,
Ceramico natural 17-45 1998
Ceramico Cimento 15-60 Li et al, 1986

- Kierzkowskaet al,
Ceramico CaO 35-90 2013
Ceramico nanoparticula-CaCO3 15-60 Xu et al, 2011
Ceramico Carvao 20-80 Yaoet al, 2012
Ceramico grafite Gilson Carbono 16-20 Laudzogledeft al,
Ceramico Concreto 15-35 Wyrzykowskiet al,

2014
Ceramico Arenitos 8-16 Campost al, 2015
Ceramico Biocarvao 25-65 Breweret al, 2014
Ceramico Carvao 12-20 Okoloet al, 2015
Ceramico Xisto 22 Kuila et al, 2014

A . Antoijevic et al,
Ceramico Cimento 60 2014

- Ramachandraat
Ceramico MgO 26-36 al., 2014
Polimero Andaime de P.O“ (fumarato de 70-90 Mooreet al, 2004

propileno)
Polimero particulas de hidratos de carbono 20 Pereset al, 2011
Polimero Biopolimeros revestido espumas 50 Vila et al, 2011

macroporosas de hidroxiapatita

Polimero membranas de transporte de oxigér 26-41 Schulze-Kupperst

al., 2013
Polimero membrana de Pd 20 Sanzet al, 2011
Polimero Filtros de Celulése 25 Gribbleet al, 2011
Metal UTSA-16 Estrutura de metal organic 49-60 Aguedaet al, 2015

Fonte: Producéo do préprio autor.
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3.5 Analise da distribuicdo de Weibull

Qualquer descontinuidade de impregnacdo nos cotopdgode gerar uma grande
dispersao nos resultados de fracdo volumétricaade®s. Sendo necessario a utilizacdo de
uma analise estatistica da distribuicdo dos refndt@xperimentais (BAKARet al, 2015;
QUERCIAet al, 2016).

A distribuicdo deWeibull muito utilizada em analise de resultados de fadig
mostrou-se extremamente Gtil na analise da cofitlabie de resultados, pois se trata de uma
ferramenta com nivel de confiabilidade controladeapmodelar nimero de ciclos necessarios
para ocorrer falha e vida em fadiga (NGUYENaI, 2014; QUERCIAet al, 2016).

Para utilizacdo da ferramenta estatisticA\abull dois vertices sdo necessarias para
realizacdo de uma equacao funcional, no caso delli@s em fadiga sdo tensdo e numero de
ciclos (WEIBULL et al, 1951).

O equacionamento conhecido como funcdo densidagewada, que € a descricdo da
probabilidade associada aos valores de uma varidesltoria, € descrito pela Eq. (9)
(WEIBULL et al, 1951).

F () =1- ool ©)

Considerando que a funcdo da Eq. (9) é uma pradede de falha descrita em
porcentagem, uma analogia da confiabilidade podedsscrita subtraindo o resultado da
funcdo acima por um, conforme Eq. (10), gerando fumgdo de confiabilidade (WEIBULL
et al, 1951)

R =1-F (%) (10)

Aplicando-se logaritmo neperiano em ambos os latbogqg. (9), o resultado é a
Eq. (11), que pode ser associda a uma equacao tine@ta, onde para diferentes niveis de
confiabilidade sé&o gerados diferentes valores descem uma determinada tenséo, associada
a Eq. (12) (WEIBULLet al, 1951).

1 — —
In{ln(mﬂ = LIn(x) - BIn(a) (12)

Y=mX+c 12)



44

3.6 Planejamento de Experimentos

O desenvolvimento de um produto e a melhoria omipticdo de processo sdo
marcados pelas grandes quantidades de fatoreggaiamque, consequentemente, aumentam
o tempo de pesquisa, experimentos e analises. Quuessidade de realizacdo da melhoria
de rotina, o planejamento de experimentos se towesatil na identificacdo dos principais
fatores que influenciam o processo (PALADIRt al, 2005; PALARDY et al, 2008;
PAULO et al, 2017).

O planejamento de experimentos engloba todo cetsovde simulacdo, juntamente
com variacdes externas. Na ocorréncia de um resultadesejado, os parametros sao
ajustados e sdo realizadas novas simulacfes. Tasldatores que sdo controlaveis sao
classificados como fatores de sinal, enquanto wsefs que ndo podem ser controlados séo
denominados como ruido. Finalmente os parametrésbedscidos pela pesquisa sao
chamados de controle, ilustrado na Figura 14 (Rl, 2001; MONTGOMERY, 2008;
SENTHILKUMAR et al, 2010).

Figura 14. Modelo genérico de simulacao no planejgmde experimentos.

Caracteristicas do sistema

!

Parémgtro§ Inputs Modelo de Outputs
OPEracionais —[r——— Simulaca Performance
(Variaveis) Imuracao

A

{ Otimizacdo <

Fonte: Adaptada de Montgomery (2008).

Desenvolvida por Genichi Taguchi durante a década9%0, sua metodologia utiliza
técnicas estatisticas de controle de processoyacacgualidade é medida pelo desvio de um
valor especificado e o atributo € construido melsigne nao por conformidade dos limites de
tolerancia e inspec¢des. Escolher utilizar a o nogebposto por Taguchi significa minimizar
a quantidade de testes, economizando materialgre@o, horas de trabalho, utilizacdo de
equipamento e custos, mantendo a mesma confialelidzos resultados encontrados
(MONTGOMERY, 2008; ROet al, 2001; DASet al, 2016).

Shabhet al. (2015) utilizou a metodologia de taguchi e a @eadistatistica de variancia
(ANOVA) para melhorar o processo de fabricacaoid&iduicdo de reforco de SiC em uma
matriz metalica de aluminio. Com a diminuicdo deesdmentos provindos da matriz

ortogonal, foi possivel encontrar os parametrosngais influenciam o processo de fabricacéo
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com uma comparacgdo entre a variancia da médiaaagdes entre os valores gerados pela
ANOVA.

Prasadet al. (2014) também realizou um modelo de experimentm® enatriz
ortogonal de Taguchi e analise de variancia, porétiizando uma ferramenta mais
especifica para determinagéo dos parametros degiodio compdosito que resulta no melhor
comportamento mecéanico, que é a superficie de sespalém da comparacéo de variancia
da média e as relacbes do quadro de ANOVA, a doede resposta mostra visualmente as
combinacdes de parametros 6timos para a resposta.

As descri¢cdes das matrizes ortogonais, das furd@esalise e hipéteses do ANOVA,
as equac0es de analise do Sinal/Ruido e a equagategcreve a superficie de contorno estédo
descritas no APENDICE A.
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4 MATERIAIS E METODOS

No fluxograma, apresentado na Figura 15, é repradenodas as etapas que regeram
a realizacdo deste trabalho. Para controle detag®sl e discussdes, os materiais foram
caracterizados desde a sua fase resina e refatrmloede permeabilidade e processamento
dos compdsitos, a caracterizacdo do processo g@e¢do acustica por ultrassom até a

caracterizacao de fracdo volumétrica de vazios.

Figura 15. Fluxogramas das etapas realizadas tnebtgho de pesquisa.

Preparo dos Tecidos Fibrosos Caracteriagdo da Resina Epoxi
Permeabilidade «—— Viscosimetria TGA - DSC
Modelo Analitico da l
Permeabilidade Processamento via RTM

|

Inspegdo acustica por ultrasom

—— >  Determinagao de vazios

- Digestdo acida Analise dos
- Porosimetria de Hg Resultados
- Materialografia

Método de Taguchi ———

Fonte: Produgéo do préprio autor.

4.1 Caracterizacao da Resina

A matriz utilizada foi a resina epoXPRISMM EP 2400 fabricada pel&ytec
Engineered Materials Essa resina foi escolhida devido ao perfil decogglade baixo
suficiente a temperatura entre 100 e 120 °C qumifeera utilizacdo para moldagem por
transferéncia de resina. A caracterizacdo da rdemacida pelo fabricante esta exposta na
Tabela 2, de acordo com ANEXO A.
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Tabela 2. Propriedades da resina epoxi EP 2400.

Propriedades Valores
Densidade da resina curade 1,24 g/cm3
Tempo de cura a 180 °C 120 min
Inicio de cura 120 °C
Viscosidade de injecao <100 mPa.s
Viscosidade minima 40 mPa.s
Tg 179 °C

Tempo de armazenamento 1 Ano (-18 °C)
Fonte: Datasheet Cytec, ANEXO A.

411 TGA daresina

O equipamento utilizado foi 811 Nano Technology INGnodelo TG/DTA 6200, com
atmosfera de nitrogénio, na faixa de temperatur2dd® até 900 °C, taxa de aguecimento de
10 °C/min, com amostra de aproximadamente 10 mgMABE2550. Equipamento disponivel
no Laboratorio de Reologia e Termoandlise da FE&SMR O objetivo foi analisar a
variagdo de massa das amostras em funcado de sperédumna, a fim de confirmar a
temperatura de degradacgao da resina.

4.1.2 Estudo da Cura da Resina

O estudo da cura se consiste na caracterizacaesaea rcom o objetivo de obter os
parametros para processamento e cura da matrizpdamito de obter um compdsito com
adesdo entre matriz e reforco adequada.

Para analisar o ciclo de cura da matriz, a resRESR™ EP 2400, foi utilizado o

equipamento d&erkinElmer modelo DSC 8000, obtidos pelo processo CNPqg 48208 2-
8 do DMT/FEG/UNESP. Primeiramente foi realizada wanalise dinamica para encontrar o
ponto de inicio de cura, temperatura de pico e éeatpra de final de cura. A analise foi feita
em uma célula de aluminio hermeticamente fechadaterasfera inerte de nitrogénio, com
fluxo de gas de 20 mL/min e razdo de aquecimentb0deC/min. O aquecimento da resina
ocorreu entre as faixas de temperatura de 30°Q%C30

Despois de realizada a analise dinamica, foramntadas trés isotermas entre os
pontos da temperatura de inicio e pico, visandomnar o tempo de cura a determinada
temperatura. Utilizou-se o equipamento derkinElImer modelo DSC 8000 do
DMT/FEG/UNESP. Foi utilizado uma célula de alumieim atmosfera inerte de nitrogénio,

com fluxo de gas de 20 mL/min e razdo de aquecinéatl0 °C/min.
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4.1.3 Viscosimetria

Devido a necessidade de uma matriz fluida para gegitizar o reforgo pré-montado
no molde, a viscosidade da resina deve ser basicente para tal procedimento. Foram
obtidas trés curvas isotermas em temperaturasidréer ao inicio de cura usadas para
medicdo do cisalhamento interno da matriz, ou gisleale, e o tempo até o inicio da
gelificagéo.

O equipamento utilizado foi o viscosime®oookfield modelo DV-Il + PRO — RV,
comspindletipo SC4-27 do DMT/FEG/UNESP. O volume de amostnadoi de 10 mL.

4.2 Caracterizacao do reforgo fibroso

Foram adotadas quatro arquiteturas de reforcossfisr para posterior processamento
de quatro compositos, conforme a Figura 16. Papeesentar a porcdo de carbono no
compoésito foi utilizado o tipplain weaveAGP 193-P 3k da HexFort®, fibra da Hexcél, e
para representar a por¢cao de vidro no compdsitatfiizado o tipo NCF C-0900 — Biaxial
com costura de poliéster da Barracud@s tecidos de fibra de carbono apresentam fibras
com 7,1 um de diametro; 1,79 g/cm3 de densidadeada tecido possui a espessura de
0,2 mm. O reforco de vidro apresenta fibras cormdiéo de 13 um; densidade de 2,58 g/cm3

e 0,21 mm de espessura do tecido.

Figura 16. Disposicdo dos tecidos nas quatro préde: a) fibora de carbono; b) fibra de
vidro; c¢) hibrido 1 e d) hibrido 2.
b)

Fonte: Produgéo do préprio autor.

Essas arquiteturas foram escolhidas para mantevaluses de volume de fibra
superiores a 50% e 0 mais proOXimo entre 0s congEsijue permitiria uma analise
comparativa. As quatro pré-formas obedeceram tamd@rbalanceamento e a simetria do
compdosito, ou seja, a partir do meio de qualquedomcompadsitos da Figura 16, um lado é
espelho do outro.
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Assim, foi processado um compdsito somente cona file carbono (neste trabalho
denominado de compdsito de carbono), um somente fima de vidro (denominado
compdésito de vidro), considerados como composifisibridos. Foram montados outros
dois arranjos para o0s compositos hibridos, sendoboamconfeccionados com
aproximadamente 50% de carbono e 50% de vidro,ndieraolos compdésito hibrido 1 e 2.

A partir de 50% (v/v) na pré-forma hibrida € poskimontar diferentes compdsitos
variando a ordem de empilhamento de tecido, nese, doram escolhidas duas ordens de
empilhamento, intercalado (hibrido 1) e em blodbr{to 2).

Ambas apresentam os dois extremos de possibilidddesmpilhnamento, ou seja,
distribuic&o das fibras de vidro no compdésito ddacao e concentracéo do vidro no carbono.
Tais disposicoes de tecidos foram adotadas patmlagst influéncia desses arranjos na
resisténcia ao fluxo de resina, permeabilidade timoiade na distribuicdo de resina e
concentracdo de vazios ao longo do laminado. Alagbapresenta a quantidade de tecido de
cada pré-forma, o volume de fibra e a disposica&otecidos.

Tabela 3. Representacdo do reforco fibroso de paforma.

Reforgo Arquitetura V; (Volume de fibra)
Pré-forma 1l Fibra de carbono 15 tecidos 53.91 %
Pré-forma 2 Fibra de vidro 13 tecidos 55.53 %
Pré-forma 3 Hibrido 1 14 t_eC|d(_)s 52.55 %
(carbono e vidro intercalado)
Pré-forma 4 Hibrido 2 14 tecidos 52.55 %

(0° /90° )S (0° /90° )Y (0° /90°)¢

Fonte: Producao do préprio autor .

O volume de fibra foi calculado teoricamente petp B3), sendd/; representa o
volume de fibran; o nimero de tecidogy a area total do tecid& é a gramatura do tecido,

pt € a densidade da fibra/g € o volume do molde.

v, =—* 100 (13)
Y

m

42.1 Permeabilidade

Para simular a viscosidade da resina, foi utilizglitterina P.A-ACS CAS (56-81-5),
a qual se permite controlar a viscosidade por meidiluicdo com agua destilada e reproduzir

as mesmas caracteristicas da resina epoxi a keaddai como matriz.
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A simulacéo foi realizada em processo RTM, commalggidiferencas em particular. A
base do molde permaneceu a mesma, conforme Figaragle inclui a canaleta de injecéo,
Figura 17b, para promover uma linha de impregnagidongo do reforgo, Figura 17c. A
parte do meio foi substituida por um espacadorcdéc (PMMA), com a funcédo de manter
0 composito com 3 mm de espessura, Figura 17dmpdaado molde foi também de acrilico
transparente o que permitiu a captacdo de imageasteé o processamento, Figura 17e.

Visando garantir que o molde fosse bem fechadadadee foram utilizadas barras de
metal para reforcar a fixagdo sem a danificar asepaem acrilicos, Figura 17f. A vista

superior do molde preparada para ensaio de perfigaale esta exposta na Figura 18.

Figura 17. Esquema de montagem do molde para etisgiermeabilidade: a) base do molde;
b) canaleta de injecéo; c) pré-forma; d) Espacagorppo do molde; f) Barras de metal.

S 7

Fonte: Producéo do préprio autor.

Figura 18. Vista superior do molde.

Glass fiber
. preform
Transparent L
PMMA plate

Fonte: Producéo do préprio autor.
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Silicone em graxa foi utilizado para selar o moldarante a simulacdo da
permeabilidade. Uma camera foi utilizada para captle uma sequéncia de fotografias
durante todo o processo e para calcular a veloeided fluxo (m/s). No processo foram
utilizados 2 bar (0,2 MPa) de presséo de injec&0Cembar (0,05 MPa) de vacuo conectado
na saida do molde.

4.2.2 Desenvolvimento do modelo analitico de permeabilida hibrida

Neste trabalho foi desenvolvido um modelo analitipara determinar a
permeabilidade de uma pré-forma hibrida. Foi caraidia a contribuicdo da frente de fluxo
(Q) em cada camada no fluxo total de resina, constrddo na Figura 19 e representado na
Eq. (14). Uma vez que a velocidade na camada ohaié significativamente diferente e,
como consequéncia, entre eles, € importante asalgnimas premissas: interface fibra/molde
aumenta a permeabilidade; Interface vidro/carbamoemta a permeabilidade; ha um ndmero
limitado de interfaces de vidro/carbono que podamentar a permeabilidade.

Figura 19. Permeabilidade da pré-forma hibrida.

1

AL

Tecido de vidro

Fonte: Producao do prorpio autor.
Q1 =QG +QC+ |nt+QD (14)

Portanto, a frente de fluxo resultante é a sonfaedée de fluxo em cada meio poroso,
que é descrito pelo subscri@ na Eq. (14) como vidro, carbono, interface e fater
molde/pré-forma (b), respectivamente. A frente Wxd pode ser reescrita utilizando a
velocidade média multiplicada por cada area decsegésversal, Eq. (15).
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VoA, =V A FVe A YA A, (15)

O subscritch representa as pré-formas hibridagpara fibra de vidroC para fibra de
carbonojnt para interface entre camadas gara interface entre tecido e molde.

A velocidade de fluxo frontat da lei de Darcy, apresentada na Eq. (2), € noviamen
descrita pela Eq. (16), em queepresenta o tipo de pré-forma. A area da secaaeversal é
composta pela espessurg € pela larguraw) de cada tecido. A equacdo pode ser
simplificada devido ao fato de& ser o mesmo valor para todas as camadas de téado,
como AP/AL e u, resultando na Eq. (17) que descreve a permeathdigpara pré-formas
hibridas.

__K'AP
v =——— (16)
U@ AL
K h K C K G K int K b
F (nctc +Nglg + Nt + th) =—= Nete +—3 NGt + F Mpyetine + F 2, (17)

Pode-se notar que para pequenas variacdes dedazlecde fluxo na frente nas
interfaces, os dois termos na Eq. (17) desaparezame simplifica o0 modelo. De um modo

mais geral, a Eq. (17) pode ser escrita como n&1BJj;.

Kh n 1 n Ki Kb
= —nt+ 2t } (18)
¢ ;(ntﬁﬂb);b 7
Sendo queé refere-se a espessura correspondente e a fragéxudee poroso de uma

pré-forma comn tipos de tecidos.

4.2.3 Tortuosidade

A caracterizacdo da tortuosidade das pré-formageflizada no equipamento da
Quantachrome InstrumetftsmodeloPOROMASTER GT 33 adquirido através do Processo
CNPg n° 483308/2010-2 na funcédo tortuosidade. Bata analise foi utilizado o mesmo
volume e disposicéo de cada laminado, mostradoabald 3, e mesma presséo de injecao e
vacuo, 2 bar (0,2 MPa) e 500 mbar (0,05 MPa), asf@anente.
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4.3 Processo via RTM

Foram processados quatro compositos, conforme siigj®Es apresentadas na secao
3.2. O processo foi baseado no esquema ilustradéigusa 20. Utilizou-se o equipamento
Radius 2100cc RTM Injector - adquirido pelo ProoeS®APESP n° 2006/02121-6. Este
equipamento controla a temperatura de injecaoressfo de injecdo; um molde de aco para
pré-montagem do refor¢co e uma bomba a vacuo ptradee de volateis e bolhas do sistema

durante o processo.

Figura 20. Esquema de processamento via RTM: &fdm (controle de presséo de injecéo e
temperatura de injecdo); B) Sistema pneumaticonggzdo de resina; C) Cabeamento de
controle de temperatura de injecdo; D) Armazenameéatresina para injecao; E) Tubulacéo
de injecdo com controle de temperatura; F) MoldeSiStema de Resisténcia do molde; H)
Trap de resina e [Jrap de volateis e J) Bomba a Vacuo.

®

Fonte: Produgéo do préprio autor.

A temperatura de injecéo utilizada foi de 120 °@rmaperatura de cura de 180 °C por
120 min, a pressdo de injecdo de 2 Bar (0,2 MPa)vacuo de 500 mbar (0,05 MPa).
Parametros semelhantes foram realizados nos estiedgsupo de pesquisa da FEG-UNESP
(DMT/GFMA) (SHIINO, 2011; MONTORO, 2014; BROCKS, 2b).

4.4 Inspecgéo Acustica por ultrassom

A inspecao acustica por ultrassom foi realizadanimyoscopio de inspecao acustica,
A-Scan e C-Scan (Processo FAPESP n° 2006/02122®io de impedancia foi a 4gua e as
imagens obtidas pelo programa MUI$32a MATEC®. Os dados foram coletados por meio
de pulso-eco usando um transdutor concavo de fnequéle 2,25 MHz sendo os dados
analisados nasoftware I-view, desenvolvido pela MATET Este software permitiu uma
visdo mais elaborada das atenuacdes encontradagjuipamento MI-SCAN através de
escalas de cores, assim como outros parametrogtanfes para a analise qualitativa dos

compositos. O objetivo foi validar o material quard presenca de vazios, defeitos,
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empenamento, continuidade e homogeneidade de imggég de resina ao longo do reforgo e

certificar a qualidade do processo.

4.5 Preparo das Amostras

O preparo das amostras para todas as analise #izado na cortadeira
materialografica TechCut-Bllied High Tech Product§processo CNPqg n° 483308/2010-2),
disponivel no DMT/UNESP/FEG. O disco de corte zditlo foi metal bond (high
concentratiof da Allied High Tech Productscom dimensfes 7" x 0.025" x 1/2". O disco
utilizado é diamantado para evitar a delaminac&oothaposito e surgimento de novos vazios
ou algum tipo de defeito durante o corte.

O esquema de corte para analise foi feito segurieiguaa 21, onde foram realizadas
andlises a partir da entrada, no meio e no finalde laminado de compaositos.

Figura 21. Esquema de analise de cada laminado.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

Com o objetivo de diminuir e padronizar os nomesaf#a amostra para cada ensaio,

foram determinadas nomenclaturas, seguindo a d¢gjmoda Figura 22.

Figura 22. Nomenclatura utilizada para definicAcalda amostra.

H11E
R

Letra referéntra a posigdo no laminado:

E —Entrada

M — Meio

F — Final

Numero quando referente ao ensaio de taguchi

> e letra quando referente ao tipo de ensaio:
D — digest&o acida; M — Materialografia

Numero presente somente quando hibrido:
1 —intercalado; 2 — bloco

v

Referente ao tipo de laminado:
C — Carbono; V —Vidro; H - Hibrido

Fonte: Producéo do préprio autor.
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4.6 Picnometria de hélio

A determinacdo do volume de cada corpo de provadmcterizada pela técnica de
picnometria de hélio, utilizando-se o equipamengontarcaQuantachrome Instrumerfts
modelo ULTRAPYC 1200e, adquirido através do ProzeS8iPq n° 483308/2010-2, no
Laboratério de Caracterizagdo de Compdésitos no fepanto de Materiais e Tecnologia da
UNESP/FEG. Pressdo de uso de 17 Psi (0,12 MPajp senmesultado uma média de trés

corridas para cada amostra.

4.7 Digest&o Acida

A andlise por digestdo acida foi realizada com baseadrdo ASTM D3171 para
resinas epoxi, procedimento B. O digestor utilizéoioda marca Marconi com intrusdo de
acido sulfarico (HSQy), sendo todo o sistema aquecido até a temperdéuisdb0 °C durante
um periodo de 3 h.

Para finalizar o processo foi adicionada uma solugé peréxido de hidrogénio
(H20,) 50% (v/v) com 50% de agua destilada. A solucéiidalfoi filtrada através de um
funil de Bichner, utilizando vacuo e, em seguidaatia com agua destilada e acetona. Apés
a lavagem, as fibras resultantes da digestao fonantidas em estufa a 100 °C por 1 h para
secagem e pesagem.

A Eq. (19) demonstra o caculo realizado para meddg porosidade por digestdo
acida. A primeira parte da equacao se refere aameldo reforco e a segunda ao volume da

matriz, a simples diferenca de 100% da somatérent®os o resultado é o volume de vazios.
m -m
V, =100- (—fjﬁloo " (LJ&NO (19)
m o m Prm

V, = volume de vazios em %;

Sendo,

my = massa final do reforco, pos digestdo 4cida em g;
m = massa inicial do compdésito em g;

pc = massa especifica do compadsito em g/cms;

pr = massa especifica do reforgco em g/cm3;

pm = Massa especifica da matriz em g/cms.
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4.8 Andlise de porosidade via distribuicdo d&Veibull

Devido a dispersédo encontrada nos resultados daofreolumétrica de vazios, surgiu
a necessidade de utilizacdo de uma ferramentdséistatde analise com um certo nivel de
confiabilidade. Para o estudo estatisticoMebull foi necessaria a criacdo de dois eixos de
analise: na ordenada esta o posicionamento em miongo do laminado, enquanto a

abscissa que se refere a fragdo volumétrica devamn %, conforme Figura 23.

Figura 23. Eixos de andlise para distribuicadasbull.

Sec¢ao do final y

[ Sessodomeio |

Secao de entrada

Eixo Posicionamento no Laminado

—>
Eixo Fragao Volumétrica de vazio

Fonte: Produgéo do préprio autor.

Para esta adaptacado da ferramenta, a furR€&oda Eq. (9) € igual a probabilidade de
ocorrer vazios e a funcd, Eq. (10), € o nivel de confiabilidade em que temeinada a
posicdo do laminado, sendo este corresponde a ararnimaximo de fracdo volumétrica de

vazios.

4.9 Metodologia de Taguchi

Devido ao elevado numero de parametros de anadisesthcdo de alta pressdo do
porosimetro de mercurio, surgiu a necessidadeilizagfo de uma ferramenta estatistica que
permitisse diminuir a quantidade de andlises, nmalote porém, a representatividade da
melhoria de rotina. A metodologia de Taguchi harinou-se perfeitamente em dois
motivos: o primeiro foi a ideologia da utilizacdosdpontos maximos, minimo e mediano; o
segundo foi a possibilidade de utilizacdo da mairiegonal para diminuir a quantidade de
combinagdes sem prejudicar a otimizimagéo esperada.

Os parametros, segundo Quantachrome Instrumen@®®)2fdram citados na sec¢ao
anterior. Uma dificuldade encontrada foi o fato gasametros possuirem uma limitacdo em

suas combinacdes, como, por exemplo, quando eadai o primeiro modo de operacéo
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(modo ajustavel), é possivel variar somente a @cessa velocidade; no segundo modo
somente a pressdo pode ser controlada, a velocidfededa em 25; e no terceiro modo surge
uma variavel nova que € o tempo em que cada pags@ssado sera mantido.

Devido a isto, a matriz ortogonal foi ajustada eggmente para as necessidades deste
projeto. O ajuste da matriz ortogonal pode serizadb de acordo com necessidades
especificas, fato esse que nao prejudica os rdeslt@PIMENTAet al, 2012; LIN et al,
2002).

A Tabela 4 expressa os fatores variaveis e c@vied do processo, que Sao: a
pressdo; o motor e o tempo. Dentro de cada fatanfalistribuidos os niveis minimo (nivel
1), o nivel méximo (nivel 2) e o nivel intermedafinivel 1/2).

Tabela 4. Parametros de analise de vazios do egaiga porosimeto de Hg.

Fatores Nivel 1 Nivel 1/2 Nivel 2

Motor 1 13 25
Pressdo (MPa) 6 110 227
Time (s) 10 20 30

Fonte: Producéo do préprio autor.

A Tabela 5 mostra os modelos de matrizes ortoganaspodem ser utilizados, de
acordo com o numero de fatores e niveis. Este eneeto possuiu 3 fatores e dois niveis,

sendo o nivel 1,5 uma triplicata do nivel mediano.

Tabela 5. Arranjos ortogonais.

Arranjo Nc.) de N° fatores 2 Niveis 3 Niveis 4 Niveis 5 Niveis
Ortogonal experimentos

L4 4 3 3 - - -

Lg 8 7 7 - - -

Lo 9 4 - 4 - -

L1 12 11 11 - - -

L 1¢ 16 15 15 - - -

L 1e 18 8 1 7 - -

Fonte: Adaptada de Montoro (2014).

De acordo com a Tabela 5, a matriz ortogonaléLa mais adequada a este
experimento, pois possui 3 fatores e 2 niveis. ildoacao entre os fatores da matrizkta

expressa na Tabela 6.
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Tabela 6. Matriz ortogonal de Taguchi L

N° de Experimento lCol:—unIa”
1 11 1
2 1 2 2
3 2 1 2
4 2 2 1

Fonte: Adaptada de R&t al. (2001).

Levando em consideracéo a presenca de limitag@somabinacdes dos fatores, uma
adaptacao foi feita na matriz ortogonaj, [para que as combinacdes necessarias para o
experimento fossem realizadas. A Tabela 7 expressatriz ortogonal Jadaptada para este
trabalho, é possivel observar que os experimenéms4lseguem a matriz ortogonaldara o
motor e a pressdo, bem como os experimentos 5pEyaBos fatores pressédo e tempo. Os

demais experimentos sado as triplicatas medianasgsalluas combinacdes de fatores.

Tabela 7. Matriz ortogonal adaptada para os paramdb porosimetro de mercurio.
Experimento Motor Pressao(MPa) Tempo (s)

1 1 6 -
2 1 227 -
3 25 6 -
4 25 227 -
5 - 6 10
6 - 227 30
7 - 6 30
8 - 227 10
9 13 110 -
10 13 110 -
11 13 110 -
12 - 110 20
13 - 110 20
14 - 110 20

Fonte: Producéo do proprio autor.

4.10 Porosimetria de Mercurio

ApOs a obtencdo do volume real de cada amostra,déberminada a fracdo
volumétrica de vazios nas amostras por meio daiccde porosimetria de mercario,
utilizando-se o equipamento mar€uantachrome Instrumerits modelo POROMASTER
GT 33, adquirido através do Processo CNPg n° 4828@8-2, que esta locado no
Laboratoério de Caracterizacdo de Compasitos no iDepanto de Materiais e Tecnologia da
UNESP/FEG.
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Visto que a porosidade de compdsitos estruturaisuima fragdo de vazios baixa, 0s
parametros que mais influenciam a andlise, desodtdrabela 8, sdo aqueles relativos a
estacao de alta pressédo. A velocidade do motorar@quao rapido o motor gira até atingir a
pressdo desejada, sua manipulacéo faz com qudiseasgja mais rapida ou mais lenta. A
alta presséo é o limite de pressao que o equipamantitilizar para introduzir o mercurio na
amostra. O tempo de pausa indica quanto tempo ipaganto deve permanecer em cada
nivel de pressao. A capacidade do equipamento9®%e, porém recomenda-se ho maximo

30 s para uma amostra sélida com baixa fracdo zlesia

Tabela 8. Parametros e analise do sistema derakagm.

Modo de Operacao Parametros Capacidade do Equipamento
Modo ajustavel Velocidade~do motor 1-25
Alta pressao (MPa) 0,14 - 227
Auto velocidade Velocidade~do motor 25
Alta pressao (MPa) 0,14 - 227
Velocidade do motor 25
Gradual Tempo de pausa (S) 10 - 30
Alta pressao (MPa) 0,14 - 227

Fonte: QUANTACHROME INSTRUMENTS (2009).

Para considerar melhoria de rotina de analise ih&dede porosidade foi necessaria
uma avaliacdo das combinagbes dos fatores que infmiénciam os resultados, que sao:
pressao — motor; pressao — tempo ou somente preesad@o houver influéncia significativa
nem do tempo nem do motor na analise.

De acordo com a escolha do modo de operacéo taresso a diferentes parametros,
sendo possivel variar todos os parametros da Tabe@ada combinacdo apresentada na
Tabela 8 poderia gerar elevado numero de ensajerimentais com diferentes valores da
capacidade da maquina, porém com a utilizacdo dmdwoéde Taguchi, as repeticdes
desnecessarias dos experimentos foram evitadaspram f consideradas somente as
combinagdes e valores de variagOes pertinentedpacar a melhor forma de caracterizagao.

Os pontos méaximo, médio e minimo de cada variagdianf determinados para
compor a matriz ortogonal ideal, a fim de minimiaartentativas de analise.

Determinada a metodologia adequada para analisgpodasidade conectada a
superficie da amostra, foram realizados andlisegripiicata na regido de inje¢cdo, meio e
final do laminado de cada um dos compasitos.

ApoOs a analise de poros conectados a superficigsnamostras foram analisadas.

Porém estas amostras foram seccionadas na coatadateriaolgrafica com espessura de
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aproximadamente 0,10 mm. As secdes seccionadas fovaicionadas na porta amostra do
porosimetro na tentativa de realizar uma andlisgpteta de porosidade sobre o material.

4.11 Determinacao de poro por Microscopia optica

Para determinacdo de porosidade via MO do compdésio necessario o
seccionamento da amostra na escala de 0,10 mm,efi@tcortadeira materialografica. As
amostras foram embutidas em baquelite, com curar@ °C durante 7,5 min. Para
nivelamento e retirada de riscos as amostras @asgaor uma secao de lixamento, utilizando
a sequéncia de lixas d’agua de 400 a 26Gfshcom agua como lubrificante. Apds o
lixamento as amostras foram submetidas a uma skzdwmlimento na seguinte sequéncia:
pano de polimento DIAMAT com suspenssédo de diamdete&s um; pano de polimento
DIAMAT com suspenssdo de diamante de 1 um; e panpaiimento CHEM-POL com
suspenssao de 0,05 um de alumina. Todas as e@&paéimento foram realizadas na politriz
da ALLIED MetPREP 3TM PH-3TM, localizada no Labdné de Imagens de Materiais
(LAIMat/FEG/UNESP).

Apos o polimento foi realizada a analise de miabpgza 6ptico (MO) no equipamento
da Zeiss Axio imager 72m, localizado no LAIMat/FEBIESP, para andalise da superficie.
As imagens obtidas foram tratadas, se¢do por segéavés do programbmaged para
obtencédo de da fracdo de vazios, diametro de pomistancia entre poros. Apos andlise,
foram construidas as imagens tridimensionais dastaas destacando a distribuicdo de poros

de forma a obter uma analise interplanar de vazios.
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5 RESULTADOS

Seguindo o fluxograma apresentado na Figura 1%esdtados foram apresentados

sequencialmente.

5.1 Caracterizacao da Resina

5.1.1 TGA

O resultado de TGA da resina, visualizado na Fi@dtdoi unicamente obtido para se
conhecer a temperatura de estabilidade térmicéahnp, assim, a faixa de temperatura na
analise do ciclo de cura via DSC. A partir do resdo encontrado, 310 °C, o ensaio de DSC
deve limitar-se a temperatura abaixo da degradacéo.

Na Figura 24 é expressa a perda de massa da resinmrcentagem, pelo aumento da
temperatura de analise. O TGA foi também utilizgdoa a determinacdo do numero de
estagios de perda, que neste caso foi sbmenteisumalizada na curva da DTG. A escolha da
temperatura de degradacao for marcada com um dagdarem vermelho, obtida através da

ampliacéo da curva.

Figura 24. Resultade de temperatura de degradacResina epéxi PRIN' EP 2400.
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5.1.2 DSC Dinamico e Isotérmico

O DSC foi realizado para estudar os niveis de teatyo@ na qual ocorre a reacao de
ligacdes cruzadas na resina. A importancia destel@$oi analisar os pontos de temperatura
adequados tanto para injecao quanto para cura tEriahabem como o tempo de cura. A
mesma resina foi utilizada nos trabalhos de Brq2kd5) e Montoro (2014), nos quais a
temperatura de injecao utilizada foi de 120 °C teraperatura de cura foi de 180 °C por
120 min. Os mesmos parametros de injecao e curargiitados pelalatasheetda Cytec,
ANEXO A. O objetivo desta nova anadlise é avaliarnoslhores valores para processo, e
compara-los com trabalhos ja realizados.

Primeiramente foi realizado um ensaio dinamicobiexi pela Figura 25, na qual a
temperatura de inicio de cura foi de 125 °C. Isgoifica que a temperatura de injecdo deve
ser inferior & 125 °C, assim garantindo uma vistam® baixa sem que o material entre em
estagio de cura. A temperatura de pico foi de Z20A faixa de temperatura entre inicio e

pico é a regido de maior eficiéncia de cura danaesi

Figura 25. Resultado do DSC dinamico da resinaiep@ivi™ EP 2400.
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Fonte: Producao do préprio autor.
Para encontrar o tempo necessario para curar aardési necessario fazer DSC

isotermico, ocorrendo somente a variacdo do fluxaaor pelo tempo. Recordando que a

reacdo de cura comeca a partir da temperaturaide antem sua eficiéncia maxima entre a
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temperatura de inicio e de pico do DSC dinamicguid 25. Foram escolhidas trés
temperaturas para realizacdo do DSC isotérmicayr&ig6. A 150 °C, por estar proxima a
temperatura de inicio de cura; & 180 °C, uma teatyper intermediéria; e a Ultima isoterma

foi @ 210 °C, pois se encontra proximo a tempeaadierpico.

Figura 26. Resultado do DSC isotérmico da residaiepRIM™ EP 2400.
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Fonte: Produgéo do préprio autor.

Os resultados das isotermas demonstraram que ateregstica de cura da resina
permanece a mesma utilizada pelos trabalhos amerie mantém a recomendacdo do
fabricante. A area sob cada curva € a mesma pdeia &8 temperaturas, ou seja, significa que
a entalpia é igual para todas as isotermas, porém ®mpo de reacdo diferente. A
temperatura de 210 °C resulta em um tempo de apida demais, préximo aos 60 min, este
fato pode acarretar no acumulo de tensdes resithiainas no material e falta de tempo para
0 posicionamento das moléculas que pode gerar feip@es e vazios durante a cura.

Na temperatura de 150 °C o material leva algo emotde 340 minutos para curar,
tempo muito elevado, que pode gerar gastos e telmp@balho excessivo. A temperatura de
cura escolhida foi de 180 °C a 120 min, pois aprtasem tempo intermediario adequado para
cura do material sem trazer nenhum tipo de impgfeino compodsito, além de ser a

recomendacéao do fabricante.

5.1.3 Viscosidade

A viscosidade da resina foi realizada através dieiigias para encontrar o valor de
viscosidade (mPa.s) por tempo (min). A grande preacido com a viscosidade € obter uma

temperatura ideal de trabalho. A viscosidade daaedeve ser baixa por tempo o suficiente
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para processamento e limpeza dos equipamentosodespn, antes que o material entre em
estado de gelificacdo ou cure. Para isso € impertascolher temperaturas abaixo da
temperatura de inicio de cura obtidos no grafic®@8€ dinamico, da Figura 25.

Foram escolhidas as temperaturas de 100 °C, 180120 °C, todas abaixo de 125 °C
gue é a temperatura de inicio de cura do mateXialiscosimetria a 100 °C da Figura 27
apresentou uma viscosidade acima do valor idea parcessamento via RTM. A 110 °C,
houve uma diminuig&o significativa da viscosidga®ém a isoterma a 120 °C mostrou uma
viscosidade abaixo de 100 mPa.s por mais de duas lendo, portanto, escolhida essa

temperatura considerando um tempo de processo.de 1h

Figura 27. Resultado de viscosimetria da resinaidp@ISM™ EP 2400.
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Fonte: Producé&o do préprio autor.

Quanto maior a temperatura escolhida, maior seraceleracdo do tempo de
gelificacdo, na qual resulta no aumento da viseosidda resina. A medicdo do tempo de
gelificacdo nao foi necessario, considerando ql20a’C a viscosidade se manteve abaixo de

100 mPa.s durante um periodo de tempo suficiemgegpmjecdo em todo o reforgo.

5.2 Caracterizacao do Reforco

Para a caracterizacdo dos tecidos foram realizatsaios de permeabilidade e
tortuosidade, para avaliar a diferenca de disposdg tecido no fluxo de impregnacao.

Ambos os ensaios foram realizados com 0os mesméamp#os para as quatro pré-formas.
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5.2.1 Permeabilidade

A presenca do fenbmeno dace-tracking pode ser percebida visualmente pela
concavidade positiva ou negativa, expressa petandie do centro de fluxo do molde em
relacdo aos fluxos de ambas laterais. O fluxo ¢gedio de glicerina estédo indicadas pelas
setas brancas nas Figuras 28 a 31.

A permeabilidade da pré-forma de carbon, indicaal&igura 28, domonstrou elevada
resisténcia ao fluxo de glicerina, fato evidencipeta presenca dace-tracking tendo sido

mais facil para o fluxo de impregnacédo passar pgatagis do molde do que pelo centro.

Figura 28. Permeabilidade da pré-forma de carbanGomeco; b) Meio e c) Fim.
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Fonte: Produgéo do préprio autor.

A permeabilidade da pré-forma de vidro, indicadd-igura 29, demonstrou um fluxo
de impregnacdo sem a presencaralee-tracking Evidenciada pela concavidade positiva,
assemelhando-se a um fluxo laminar. A analise Vvdo@esultado de permeabilidade levou a
conclusdo de uma menor resisténcia do fluxo denaeai pré-forma de vidro, quando
comparado com o resultado da Figura 28 para aopnéafde carbono.

A diferenca entre o perfil de impregnacdo da préifo de fibra de carbono e da
pré-forma de fibra de vidro podem ser explicadasmgiramente, pela diferenca na
arquitetura dos tecidos. O tecido de fibra de qaob® tramado e apresenta curvas continuas
dos filamentos fibrosos, enquanto o refor¢o deafite vidro € bidirecional, ndo apresentando
as mesmas curvaturas de tecido de fibra de carlieste. fato pode ter gerado a maior

dificuldade de impregnacéo para o tecido de carbono
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Outro fator, se da pela diferenca entre a densidanl@iametro das fibras, na qual a
fibra de carbono apresenta aproximadamente a mdtslgalores de densidade e diametro
apresentado pela fibra de vidro. Considerando quauwme total de fibra foi o préximo entre
si, a pré-forma de carbono apresentou maior quedieide fios de fibras com didmetros muito

pequenos, aumentando a dificuldade a impregnac@spatos tdo pequenos entre as fibras.

Figura 29. Permeabilidade da pré-forma de vidr&€@neco; b) Meio e c) Fim.

Fonte: Producé&o do préprio autor.

O comportamento da pré-forma de fibra de vidro destrou que as porosidades intra-
fibroso tém caracteristicas geométricas mais adlzgupara o fluxo de resina, resultado em
semelhante ao encontrado por Tamayol et al., 2B6©.outro lado, o refor¢co de tecido de
carbono tende a restringir o fluxo de resina, ol gueontra um caminho mais facil nas
laterais do molde e, como consequéncia, cria-seftente de fluxo concavo.

Um efeito hibrido positivo foi encontrado na aréNssual da permeabilidade. Embora
ambas disposi¢cOes dos hibridos tenham apresentente fde fluxo negativo, comparado
aguele para a pré-forma de carbono foi observada mmanor concavidade. Em outras
palavras, a presenca de fibra de vidro, que tenboam aspecto visual de permeabilidade,
diminuiu o grau da concavidade negativa, atribuddpresenca de fibra de carbono, para
ambos hibridos, Figuras 30 e 31. Foi possivel ebseue no hibrido 2 houve momentos em
gque o fluxo ndo apresentou nenhuma concavidadejosen que mais se aproximou

visualmente da pré-forma de vidro.



67

Figura 30. Permeabilidade da pré-forma hibrido T@meco; b) Meio e c) Fim.

Fonte: Producé&o do préprio autor.

Figura 31. Permeabilidade da pré-forma hibrido Za@meco; b) Meio e ¢) Fim

Fonte: Producé&o do préprio autor.

O fato da presenca da fibra de vidro melhorar anpabilidade dos hibridos,
diminuindo a resisténcia ao fluxo, permitiu uma-fnéna com impregnacao mais continua.
Porém este fato foi realmente evidenciado com omade resultados encontrados neste

trabalho.
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A partir da sequéncia de fotos tiradas em um perdel em 1 seg, foram realizadas
medicdes da distancia ao quadrado pelo tempo dmepéilidade para cada uma das
disposi¢des dos tecidos, evidenciado na Figur&@82meio deste grafico foi possivel extrair
a equacao da reta ou o coeficiente angular deretalagque representa o parameéibda Eq.
(2). Uma anélise visual do gréfico ja demonstra lioa linearidade do vidro e de ambos os
hibridos, e uma desrregularidade na fibra de carbaesultado da dificuldade de

impregnacdo, notada nas analises visuais anteriores

Figura 32. Distancia de frente de fluxo ao quadielo tempo de impregnagéo.

0,15 -~

o v
0,10 - A ®

< - !. v

E -, 4

L AS i

gt ;

Z L

Q 0,054 J = Vidro
® Hibrido 1
A Hibrido 2
v Carbono

/
L o e o e L R S B . S A E——

0 20 40 60 80 100 120 140

Tempo (s)
Fonte: Produgéo do préprio autor.

Os resultados numérico de permeabilid&deselocidade de fluxd/ e K do modelo
analitico da Eq. (18) estdo expostos na Tabelairiamente com o volume de fibkg,
porosidade do tecidg e o valor de?/t. A pré-forma de carbono resultou no menor valor de
permeabilidade comparado a pré-forma de vidro,isoahdo o sentido da concavidade e a
presenca deace-trackingda andlise visual.

Utilizando o modelo analitico da Eq. (18) para datear a permeabilidade da pré-
forma hibrida, os resultados para o hibrido 1 er@rfi de 3,70 x I8 m2 e 3,84 x 18° m2,
respectivamente. Valores estes que superestimeunaepbilidade em 10% em comparacao
com os resultados experimentais. A diferenca ergreesultados tedricos e experimentais de
permeabilidade indica pequenas variagOes nas facgé volume de fibras, especialmente
para o NCF que é susceptivel a variagcbes na mggsaifica do tecido, portanto, a mudancas
na velocidade da frente do fluxo. Shiieb al. (2012) observou 0 mesmo comportamento
sobre a impregnacgdo do reforco NCF pela resinsgacmutambém pela variacdo da massa

especifica em processo experimental.
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Foi possivel observar que ocorreu algo diferenciaaloesultado da permeabilidade,
considerando que ambos os hibridos obtiveram meshogsultados de permeabilidade e
velocidade de fluxo de impregnacédo. Este resultadiwa que a interface entre a fibra de
carbono e a fibra de vidro proporcionaram um meln@io para impregnacdo da resina,
gerando um material com permeabilidade superior peoato ao carbono e vidro e

consequentemente foi obtido o efeito de superhi#agdio.

Tabela 9. Resultados dos ensaios de permeabilidade.

Caracteristica da Resultados Experimentais Modelo
pré-forma P Analitico

X Veloci
V(%) 0 (%) /t  Velocidade s K (m?)

(m?/t) (m/s)
Carbono 53,91 46,09 6x10* 3,29x10* 0,62x10%° -
Vidro 55,53 44,47  26x10* 13,76x10* 2,57x10%° -
Hibrido1 52,55 47,45  32x10% 18,07x10* 3,38x10%° 3,70 x 10*
Hibrido2 52,55 47,45  34x10% 19,20x10* 3,59x10"° 3,84 x 10*

Fonte: Producéo do préprio autor.

A capacidade da matriz fluir através da pré-forrtidha foi maior devido a diferenca
da fracédo de volume de fibra, resultando em umampa&rmeabilidade e maior velocidade do
que as pré-formas nao-hibridas. Com base em Cent#a2016), custos de materia prima e
parametros de processamentos possuem influéncsa divo custo de fabricacdo dos
compositos. Por exemplo, o tempo de injecdo ukitipapré-formas hibridas foi reduzido,
mostrando o beneficio do efeito hibrido na permiekuie, resultando em um impacto direto
na viabilidade do processo.

Para explicar numéricamente o fato dos hibridossyicmm maiores valores de
permeabilidade do que o vidro e o carbono, foi s&@eo entender cada fator que rege a
Eq. (2), para determinacdo de permeabilidade seganéi de Darcy. Na Eq. (2) todos os
parametros da resina (viscosidade e pressao) foomstantes para as quatro pré-formas; o
valor dex?/t é a correlcao entre o fluxo de resina sobre dgma, e sofre influéncia tanto
dos parametros da resina (fatores constantes) ayudog parametros da fibra (fatores
variaveis); e finalmente a porosidade do tecide, € Unico parametro pertencente somente
aos tecidos e no qual houve uma pequena variagaocpda pré-forma. Para confirmar a
influéncia da porosidade da fibra sobre a permielaloié foi utilizado o equacionamento da
permeabilidade adimensional.

A permeabilidade adimensional, expressa na Fig@ard&sulta em uma unidade

adimensional, pois é a leitura de uma area do fluxpendicular ao molde dividido pelo
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didmetro ao quadrado (m2/m?). Segundo GHoal. (2013) e Frattaet al. (2015), a
permeabilidade adimensional possui elevada seidsibd a variacdo da fracdo volumétrica
da fibra. Foi possievel notar que os hibridos parssmaior permeabilidade adimensional
devido a presenca de menor teor de fibra. A megligaé aumentada a porncentagem de fibra

ocorre uma diminuicdo na permeabilidade adimenkiona

Figura 33. Permeabilidade Adimensional comparada\waume de fibra.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

Assim, como o ensaio sofreu a influéncia da frad@@orosidade das pré-formas, foi
necessario explicar o motivo pelo qual os hibridastiveram difentes valores de
permeabilidade para os mesmos valores de volumébde Foi entdo concluido que a
variavel influenciada foi o valor deé/t, a qual sofre influéncia diretamente das condigizes
resina, do volume da fibra e da sequéncia de eamphto do tecido. Para aferir a influéncia
da arquitetura e disposi¢ao do tecido, foi reabza@nsaio de tortuosidade.

A tortuosidade descreve a difusdo do fluido atrad@decido poroso. Por meio do
porosimetro de mercurio foi possivel obter a caristadimensional para cada pré-forma,
como indicado na Tabela 10. O equipamento consideraerro de 5% nas andlises. A
arquitetura do tecido de carbono apresentou mamudsidade, devido a relagdo trama x
urdume ser 1x1, gerando curvas continuas no flexargpregnacdo. O vidro apresentaou
menor tortuosidade, ou seja, a porosidade no temido arquitetura bidirecional do NCF
proporcionou um caminho ao fluxo com menor grau abenplexidade. Os hibridos

apresentaram valores de tortuosidade intermediagmy uma pequena diferenca de um
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centésimo entre eles. Essa pequena diferencarfmgiésel nos resultados de permeabilidade
entre os dois hibridos.

Tabela 10. Tortuosidade das pré-fromas.

Arquitetura Tortuosidade

Carbono 2,22

Vidro 2,08
Hibrido 1 2,15
Hibrido 2 2,14

Fonte: Producéo do préprio autor.

A tortuosidade e a fracdo volumétrica de fibras adocaracteristicas dos reforgos
responsaveis pela resisténcia ao fluxo de resmegrando a lei de Darcy, Eq. (1), pode ser
observado que a porosidade da pré-forma é inverganpggoporcional a permeabilidade;
porém a tortuosidade nao é visivel, ja que € uor fatrinseco nesta equacao. Além disso,
Leon (1998) demonstrou que combinando a integrdg&oleis de Darcy e a lei Poiseuille,
obtem-se a equacdo de permeabilidade, evidencigus#o da tortuosidade também é
inversamente proporcional a permeabilidade. Partamultiplicando a tortuosidade pela
fracao de volume de fibra (ambos sdo parametroseamiionais) tem-se uma caracteristica do
meio poroso, referido neste trabalho como taxaedesténcia. Na Figura 34, os dados de

permeabilidade podem ser explicados pela taxasigt@acia.

Figura 34. Permeabilidade versus taxa resistémcfio.
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Comparado os resultados do hibrido 1 e 2, foi peksbservar que ambos possuem o
mesmo teor de fibra. A diferenca na disposi¢cédo woglos, intercalado ou em blocos,
respectivamente, geraram diferentes valores deegadviiidade. Porém a tortuosidade foi o
unico dado capaz de mostrar essa diferenca. A paqdderenca apresentada entre o0s
resultados, indicam que ambas disposi¢Oes hibaiplesentaram a menor taxa de resisténcia
ao fluxo, ou seja, maior permeabilizacao do fluxoraeio fibroso.

Os resultados de permeabilidade podem ser explcaoim maior nivel de precisdo
pela taxa de resisténcia ao fluxo, pois essa mddidzapaz de avaliar ndo s6 o volume de
espacos livre onde a matriz permeabiliza o tecitas também a complexidade do caminho a
percorrer. A taxa de resisténcia pode descrevepoatume de fibra e arquitetura do tecido
influenciam a permeabilidade.

5.3 Caracterizacado das Amostras

Mediante aos resultados encontrados nas caraci@ezaa resina e do reforgo, foram
processados 4 compositos, mantendo a arquitetdigada na secédo 3.2. Foram processadas
via RTM com os parametros: temperatura de inje@g@d 2D °C com aproximadamente 89
mPa.s; temperatura de cura a 180 °C por 120 masspo de injecédo de 2 bar (0,2 MPa) e
vacuo com limite de 500 mbar (0,05 MPa).

5.3.1 Inspegé&o Acustica por Ultrassom

O primeiro ensaio realizado apds o processamentoa fmmspecao acustica por
ultrassom, um ensaio ndo destrutivo com a finakdde validar o processamento quanto a
uniformidade de impregnacao ao longo do laminaderdicacéo de imperfei¢des.

Foram utilizados os resultados do mapa de atenudgdaminado, pelo método da
inspecdo acustica C-scan. O sentido de impregnesi@identificado pela seta branca. A
Figura 35 indica a escala de cores utilizada, segoquanto mais proximo de 100% menor
atenuacao, ou seja, menor desvio de onda; e quaai® proximo de 0%, ocorre maior
atenuacéo, com maior possibilidade a presencafdiate

O resultado gerado pelo mapa de cores dos 4 laosrfadexposto na Figura 35. Os
quatro compdsitos apresentaram elevada atenuagfiee 0do significa auséncia de resina,
mas, de fato, em compdsitos hibridos indica digmersitra-sénica entre interfaces,
considerando que a fibra de carbono e a fibra de\ém diferentes impedancias acusticas.
Apesar da dificuldade na anélise de inspecao sfirdiea com compdésito hibrido (devido a

presenca de trés tipos de materiais para a trigetfas ondas), os quatro laminados
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apresentaram um nivel de atenuacdo semelhante ssovatio por Shiin@t al. (2012) e

Pelivanovet al.(2016); onde a diferenca é atribuida a outrasveis.

Figura 35. Mapa de atenuacdo C-scan dos compoaijt@sarbono; b) Vidro; c) Hibrido 1 e
d) Hibrido 2.

100% 80% 60% 40% 20% 0%

Fonte: Producao do préprio autor.

O laminado de compdésito de carbono, Figura 35a&saptou acumulo de resina na
regido de injecdo, notado pela coloracéo verdeima®a seta branca. Ao longo do laminado
houveram diversos pontos com imperfeicbes, espeerde no final do laminado,
confirmando o perfil de impregnacdo com concavidaelgativa. O laminado de vidro muito
embora tenha apresentado uma variagdo de atenumg@® as 20 e 40%, mostra
homogeneidade ao longo de todo o laminado.

Considerando a dificuldade de leitura citada amomerente, ambos hibridos
apresentaram padrdes de retorno de onda semelaant®mpdsito de vidro, com uma
continuidade ao longo de todo o laminado. Embadnébddo 1 tenho apresentado uma secao

mais escura proximo a injecdo na direita do mateyiee indica defeito de impregnacao.

5.3.2 Picnometria de Hélio

A picnometria de hélio foi realizada para todasaamstras analisadas por digestao
acida e por porosimetria de mercurio, pois ambosngsios necessitam do conhecimento da
massa especifica e do volume real do corpo de pRara o0 ensaio de digestdo acida foram
utilizadas 9 amostras de cada laminado e 14 amsod#acompoésitos de carbono para os

ensaios de melhoria de rotina de analise de vampporosimetria de Hg, conforme matriz



74

ortogonal. Os valores de volume e massa espedlficeaada amostra estdo listados nas
Tabelas de 11 a 14.

Tabela 11. Resultado de massa especifiecalume das amostras de carbono.

Nomencaltura Massa (g) Volume (cm3) Massa especifica (g/cm3)
C D E 0,76 0,51 1,48
C D E 0,85 0,58 1,47
C D E 0,83 0,56 1,49
C D M 0,79 0,53 1,47
C D M 0,76 0,52 1,48
C D M 0,74 0,50 1,48
C D F 0,71 0,49 1,45
C D F 0,85 0,59 1,45
C D F 0,79 0,55 1,45
C 1 E 0,88 0,60 1,47
C 2 E 0,82 0,56 1,48
C 3 E 0,79 0,51 1,56
C 4 E 0,81 0,55 1,47
C 5 E 0,65 0,44 1,47
C 6 E 0,70 0,48 1,46
C 7 E 0,83 0,56 1,47
C 8 E 0,84 0,57 1,48
C 9 E 0,79 0,54 1,47
C 10 E 0,78 0,53 1,47
C 11 E 0,84 0,57 1,47
C 12 E 0,80 0,54 1,48
C 13 E 0,79 0,54 1,48
C 14 E 0,75 0,51 1,46

Fonte: Producao do préprio autor.

Tabela 12. Resultado de massa especifica e volamardostras de vidro.

Nomencaltura Massa (g) Volume (cm?3) Massa especifica (g/cm3)
\' D E 1,14 0,62 1,85
Y] D E 1,11 0,61 1,81
\' D E 1,09 0,58 1,86
Y] D M 1,12 0,61 1,85
\' D M 1,09 0,58 1,87
Y] D M 1,19 0,65 1,81
\' D F 1,06 0,59 1,81
\'} D F 1,06 0,58 1,83
\' D F 1,08 0,58 1,87

Fonte: Producéo do préprio autor.
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Tabela 13. Resultado de massa especifica e volamardostras do hibrido 1.

Nomencaltura Massa (g) Volume (cm?3) Massa especifica (g/cm3)
H1 D E 0,95 0,59 1,61
H1 D E 0,95 0,60 1,59
H1 D E 0,89 0,56 1,59
H1 D M 0,96 0,60 1,60
H1 D M 0,94 0,59 1,59
H1 D M 0,97 0,61 1,59
H1 D F 0,97 0,60 1,63
H1 D F 0,96 0,61 1,56
H1 D F 1,06 0,68 1,55

Fonte: Producéo do préprio autor.

Tabela 14. Resultado de massa especifica e volamardostras do hibrido 2.

Nomencaltura Massa (g) Volume (cm3) Massa especifica (g/cm3)
H2 D E 0,96 0,61 1,59
H2 D E 0,99 0,62 1,60
H2 D E 1,01 0,64 1,58
H2 D M 1,01 0,64 1,58
H2 D M 0,96 0,60 1,59
H2 D M 0,99 0,62 1,60
H2 D F 1,01 0,62 1,63
H2 D F 0,93 0,57 1,64
H2 D F 0,97 0,60 1,62

Fonte: Producao do préprio autor.

Todas as amostras analisadas foram cortadas nasisiies de 23 x 7 x 3 mm. Na
Tabela 15 foi apresentada a média de todas asesm@iara cada composito, onde é possivel
observar que todos possuem valores aproximado®ldeng. Comparado ao compdésito de
carbono, ocorreu um aumento de massa (g) e magsaifesa (g/cm3) para os compdsitos
hibridos, ja que a massa epecifica do compdésitadie € maior do que a de carbono, devido
diferenca de densidade entre as fibras. Essesdadss) semelhantes para ambos os hibridos,
comprovam que foram utilizadas a mesma fracéo lula file carbono e vidro alternando

somente a ordem de empilhamento dos tecidos.
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Tabela 15. Média dos resultade de picnometria de He
Compésito Massa (g) Volume (cm3) Massa especifica (g/cm3)

C 0,79+0,05 0,54+0,03 1,47 +0,02
Vv 1,11+0,04 0,59+0,02 1,85+0,03
H1 0,95+0,05 0,59+0,03 1,59+0,01
H2 0,97+0,05 0,60+0,03 1,59 +0,01

Fonte: Producéo do préprio autor.

5.3.3 Digestdo Acida

Com os dados de massa especifica, volume e pesaddeamostra, obtidos pela
técnica de picnometria de He, foi possivel reakizansaio de digestdo acida para obtencéo da
fracdo volumétrica real da fibra, fracdo volumeétrieal da matriz e fracdo volumétrica de
vazios atravées da Eq. (19). O ensaio foi realizamle vezes para cada laminado, sendo uma
triplicata para a regido de injecéo (entrada)litapa para a regido do meio e triplicata para a
regido final do laminado, conforme resultados agrzglos nas Tabelas de 16 a 19.

Os resultados demonstraram que as fracdes voleatreais de reforco para os
compdésitos de vidro e para ambos os hibridos faaperiores a 50%. A média de volume
real de reforco no compadsito de carbono foi de 488wjdo ao acumulo de resina e defeitos
presentes.

Com relacéo a fracado volumétrica de vazios, o caitp@e carbono apresentou um
valor proximo ao requerido para aplicacdo aeronauta regido proxima a injecdo, porém ao
longo do laminado houve um aumento desse valodosendobro no final do laminado. O
composito de vidro, por outro lado, apresentou axandracdo de vazios, com todos
resultados inferiores a 2%.

O hibrido 1 apresentou o perfil da fracdo voluncétrde vazios semelhantes ao
observado para o compdsito de carbono. A uniddildi@s de vidro no compaosito de carbono
apresentou um resultado positivo para o compoéshddo 2, com relacdo a formacao de
vazios, mantendo os resultados entre os resul@da®Eompdsitos de carbono e vidro e se

aproximando mais daquele requerido para aplicagémautica de 2%.
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Compdsito f:\l/alf:s(,:) Re\;z:'z:‘:’ %) M\::Irlij:z;) Volume de vazios (%) Meédia Desvio
CDE 0,44 47,71 50,15 2,15
CDE 0,49 47,07 50,78 2,15 2,13 0,03
CDE 0,50 49,30 48,60 2,10
CDM 0,46 50,02 47,63 2,35
CDM 0,51 54,96 39,73 5,31 3,73 1,77
CDM 0,44 49,30 48,55 2,15
CDF 0,40 50,70 45,41 3,89
CDF 0,52 50,18 44,66 5,17 4,24 0,81
CDF 0,46 50,85 45,49 3,66
Fonte: Producéo do préprio autor.
Tabela 17. Resultados da tacnica de digestao paideo compadsito de vidro.
Compdsito f:\I:ra:?:) Re\;zlrl;?(i %) IV\I/a C;Ll:zn:;’) Volume de vazios (%) Média Desvio
VDE 0,69 58,75 43,39 2,14
VDE 0,68 56,79 43,03 0,18 0,87 1,10
VDE 0,70 53,94 46,35 0,29
VDM 0,71 55,45 45,20 0,64
VDM 0,70 54,13 46,46 0,59 0,56 0,09
VDM 0,71 58,19 42,27 0,46
VDF 0,64 57,78 42,30 0,08
VDF 0,69 51,06 46,23 2,71 1,24 1,34
VDF 0,72 51,06 48,02 0,92
Fonte: Producéo do préprio autor.
Tabela 18. Resultados da tacnica de digestdo pardeo composito hibrido 1.
Compdsito Fli\s:as?ag) Re\;:::omf" %) M\::Irlij:z;) Volume de vazios [%] Média Desvio
H1DE 0,58 50,89 45,47 3,64
H1DE 0,54 55,92 41,64 2,44 2,83 0,70
H1DE 0,53 52,09 43,99 2,42
H1DM 0,60 47,71 47,01 5,28
H1DM 0,53 55,22 42,10 2,68 3,46 1,58
H1DM 0,55 55,28 42,30 2,42
H1DF 0,58 51,87 45,72 2,41
H1DF 0,57 51,05 43,25 3,70 3,79 1,43
H1DF 0,61 53,24 41,50 5,26

Fonte: Producéo do préprio autor.
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Tabela 19. Resultados da tacnica de digestédo pardeo compésito hibrido 2.

Massa Volume Volume

Compésito Fibra (g) Reforco (%) Matriz (%) Volume de vazios [%] Média Desvio
H2DE 0,54 56,88 40,97 2,15
H2DE 0,60 50,72 45,16 1,82 2,06 0,21
H2DE 0,57 55,35 41,44 2,21
H2DM 0,61 51,55 46,22 2,23
H2DM 0,57 50,82 46,82 2,06 2,16 0,09
H2DM 0,58 52,60 45,22 2,18
H2DF 0,56 56,76 40,90 2,35
H2DF 0,55 55,27 42,20 2,53 2,36 0,17
H2DF 0,58 53,88 43,42 2,20

Fonte: Producao do préprio autor.

Uma viséo geral dos resultados, apresentado ndarabedemonstra claramente que
o compoésito de carbono e o hibrido 1 apresentatawados valores de porosidade, e muito
proximos entre si. Todavia, o desvio padrdo do dmsip de carbono indicou maior
heterogeneidade do que os demais compositos. Aangadal do composito de vidro foi
inferior a 1%, e a presenca do vidro e carbono ispodigcdo do hibrido 2 favoreceu o
compésito estando bem proximo a 2 %, com o menevidgadrao, indicando a maior

homogeneidade de impregnacao.

Tabela 20. Visao geral do resultado de vazios gestéio acida dos quatro laminados.
Composito Média de vazios (%) Desvio padrao

Carbono 3,37 1,09
Vidro 0,89 0,34
Hibrido 1 3,36 0,48
Hibrido 2 2,19 0,15

Fonte: Producéo do préprio autor.

Os resultados da digestéo acida jA demonstraranmtemdé&ncia na qual o composito
de vidro apresenta a menor fracdo de vazios. O @sibophibrido 2 apresentou melhor
disposicéo dos tecidos para menor formacéo de valzicante 0 processamento, comparado
ao composito de carbono e hibrido 1. Porém devidoedevados valores de desvio padrao
encontrados em todos os resultados da digestaa, &eid na maioria das vezes supera e mais
de 10% dos valores da média, optou-se por utifizanalise dos resultados com a ferramenta
estatistica de distribuicdo déeibull pois assim foi possivel visualizar a formacawa®os
ao longo do laminado com determinada confiabilidade

A grande diferenca da aplicacdo da distribuica®egboull neste trabalho é a falta de

dois exios para adequacao da ferramenta. Parfoisso criados um eixo de posicionamento
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de leitura em mm ao longo do compdsito e um seguidm com valores de formacéo de

vazios. Assim para cada posicionamento foi possigrminar a fracdo de porosidade com
um certo nivel de confiabilidade. Antes de realiease equacionamento foi necessario
adequar o nivel de confiabilidade.

A confiabilidade € normalmente escolhido de acotdm o projeto ou aplicacdo
especifica, sendo os niveis de confiabilidade releigados para aplicagbes mais rigorosas e
niveis menores para aplicacdes como menor rigadsicEm outras palavras, quanto maior a
confiabilidade mais os valores de porosidade skcksmm para a direita dos gréaficos. Para
determinacdo da confiabilidade foi gerado um goafle porosidade por confiabilidade entre
10 e 90%, conforme Figura 36.

Figura 36. Confiabilidade versus porosidade daa€iatde cada compdésito.
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Fonte: Producao do préprio autor.

Foi escolhido o nivel de confiabilidade de 70%, derado pela linha vermelha da
Figura 36, pois € um nivel elevado o suficienteapana aplicacdo rigorosa. Com 70% de
confiabilidade os valores ja se apresentam maidoegue os valores da média, indicando
maior rigorosidade de analise. Niveis mais elevadas aplicados quando estudadas
aplicacdes especificas, porém todos os valoremnsetéslocados para a direita.

A partir da escolha do nivel de confiabilidade,o®ds demais resultados foram

demarcados no grafico da Figura 37. Com isso,dssjvel visualizar a baixa fragdo de vazios
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e a boa continuidade de impregnacédo ao longo dméaim de vidro e hibrido 2, pois ambos
geraram uma tendéncia bem proxima a uma linhaceértla os compoésitos de carbono e
hibrido 1 apresentaram uma tendéncia crescente ad@®sv do comec¢o ao final dos

compasitos, confirmando uma dificuldade na impregoanestes materiais.

Figura 37. Distribuicdo de/eibull para fracdo de vazios da digestao acida.
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Fonte: Producé&o do préprio autor.

Os pontos gerados através do grafico de distribuigd Weibull obedecem a
confiabilidade de 70%. A escolha de maiores nideisconfiabilidade deslocaria todos os

resultados uniformemente para a direita, contudmtemdo a mesma analise comparativa.

5.3.4 Metodologia de Taguchi — Porosimeto de Hg

Mediante a escolha e adaptacéo da matriz ortoganédram realizados os ensaios de
porosimetria de Hg variando os parametros de acowdoa matriz ortogonal para melhoria
de rotina de analise. Os ensaios de melhoria derfiiram realizados somente no compdésito
de carbono na regido de injecdo, pois foi 0 mdtersgaregiao que apresentou o menor desvio
padréo, indicando a menor presenca de ruido, ii@portante para melhor analise estatistica.
A Tabela 21 apresenta os resultados obtidos paer &gokrimento.

Ha uma grande variacdo entre a utilizacdo de cadales pardmetros, porém o0s
resultados dos experimentos de 9 a 11 e de 12 qu&3ao triplicatas, apresentaram valores
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mais préximos entre si. A pequena variacdo indicdaaa presenca da heterogeneidade que
material possui. Essa heterogeneidade é o ruidor, éxterno aos parametros que podem

influenciar nos resultados.

Tabela 21. Resultados da porosimetria de mercéfermpatriz ortogonal 4.
Experimento Compdsito de carbono (%)
0,58
1,27
0,34
1,36
1,81
1,19
1,98
1,44
1,58
1,44
1,63
2,04
1,85
1,94

O 0O NOO UV A~ WN PR

el e el
A WNRO

Fonte: Producao do préprio autor.

A porosidade conectada a superficie € uma leitasa skis faces da amostra, mas
também é a resultante de todos os parametros desgamento e de acabamento do molde.
Isto €&, riscos e imperfeicdes no molde sdo pasgaatasa superficie do laminado que podem

ser lidos como vazios através do porosimetro deurier

5.3.5 Analise da Relacéo Sinal / Ruido e ANOVA

A analise do sinal/ruido foi realizada com o objetde avaliar quanto os parametros,
comparados ao ruido, influenciam na resposta. itapte para as analises foi saber quais
os fatores mais influenciaram nos resultados phtangdo da melhor rotina de analise. O
segundo passo, sabendo quais os fatores mais antest foi a escolha dos niveis em que
ocorre a melhor leitura de porosidade.

A Figura 38 mostra o efeito dos niveis dos fat@@sre a média da resposta. Nos
graficos existem um ponto para cada nivel de cadanmetro, que é representado pela média
(eixo vertical) dos resultados obtidos pela matritogonal sempre que este parametro foi
utilizado. Por exemplo, o motor 1 para o compédsiéocarbono tem como resultados os
experimentos 1 e 2, que foram as combinacfes quesado 6 e 227 MPa, respectivamente e

tem resulado de média proximo a 1,60 % de porosidad
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Figura 38. Efeitos principais para a média do tadol para o compdsito de carbono.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

A avaliacdo do efeito da média dos resultados s@erapectiva de cada um dos
parametros variados mostrou que a pressao tem nmdioéncia sobre os resultados de
porosimetria. Esse fato foi evidente, pois a paléiralternancia entre a pressdao minima e
méaxima pbde-se verificar que o resultado tem umeaela variagdo como resposta. Mediante
as analises dos graficos da Figura 38 nao foi pelsafirmar qual o segundo parametro que
ofereceu a maior influéncia na média das respostas.

Foi realizada a andlise da influéncia do S/R s@bresposta, ou resultado. Para tal
analise foi determinada a funcdo maior é melha edmacdes do APENDICE A, pois quanto
maior for o valor da resposta significa que o sioalos paramtros, apresenta maior influéncia
sobre a resposta comparado ao ruido. A Figura @%aptara os graficos S/R de cada fator do

composito de carbono.

Figura 39. Efeitos principais para a relacdo S/R pacompdésito de carbono.
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Fonte: Producé&o do préprio autor.

A relacdo S/R para o compdésito de carbono tambéesaptou a pressdo como o fator
gue mais influencia a resposta. A maior relacadof8i/lRara o fator pressao 227 MPa, porém
0 pequeno aumento entre o nivel mediano e maximaresdo indicaram que a influéncia
pode pertencer ao ruido e ndao do proprio fatorn®@eis mais favoraveis para o tempo e
motor foram os medianos.

Visando confirmacéo dos resultados encontradogytiidada a tabela dos resultados
da ANOVA para avaliacdo das respostas da andliggorasimetro de Hg. Para considerar
maximizar a leitura de porosidade € necessaria avafiacdo dos principais fatores que
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influénciam os resultados, que neste caso podenréseicombinagdes, que séo: Pressao —
Motor; Pressdo — tempo ou somente pressao, pasoode nao haver influéncia significativa
nem do tempo nem do motor na analise. A Tabelg&%antou o resultado da ANOVA para

0 composito de carbono.

Tabela 22. Resultados da Analise de Variancia ANOVA

Carbono Soma dos Quadrados Grau de Liberdade Quadrado Médio F p-valor F_ico

Motor 0,17 2,00 0,09 0,14 0,87 6,94
Pressao 1,42 2,00 0,71 4,18 0,03 3,98
Tempo 0,02 2,00 0,01 0,95 0,46 6,94

Fonte: Producéo do préprio autor.

Os resultados da ANOVA para o composito de cartagmesentou maior valér para
a presséo. CorkR > Fico € p-valor < 0,05, houve a confirmacédo de que aspie é o fator
gue mais influencia na resposta da leitura de mads. O segundo maior fator foi o tempo e
o terceiro foi 0 motor. Entretanto, em ambos ossasp-valor é superior a 0,05, que indica a
falta de confiabilidade nesta analise. Visto quev@lor do motor é muito superior do que o
p-valor do tempo, a confiabilidade da leitura dekor tempo € maior do que pelo motor.

Com a leitura realizada através da Tabela 22 fssipel concluir o fator pressdo como
o fator que mais influenciou os resultados. Seguwsdealores d& da Tabela 22 a tendéncia
do tempo como o segundo parametro mais importaar nealizacdo da melhor analise de
porosidade em compdsitos foi confirmada.

Para finalizar as conclusdes anteriores dos pamifatores que influéncia a resposta
medicdo de porosidade foi realizado uma regrecdicerida das analises de taguchi e S/R,
onde as respostas foram analisadas em comparagdedaseas entre motor, pressédo e
tempo. Esta regressao visou encontrar o0 maior daltalacdo S/R, maior delta da relacdo de
média e maior delta da relacdo de desvio padram €sses dados, o prérpio programa
MiniTab® 15 foi capaz de gerar uma classificacéo, expasteabela 23 a 25.
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Tabela 23. Valores de resposta para relacbes Sdior M melhor.

Nivel Motor Pressado Tempo
1 -9,62 -6,07 -10,39
2 -7,45  -3,13 -7,45
3 -6,67 -10,73 -5,91
Delta 2,94 7,59 4,48
Classificacdo  3° 1° 20

Fonte: Producéo do préprio autor.

Tabela 24. Valores de resposta para a média.

Nivel Motor Pressdo Tempo
1 0,83 0,41 0,63
2 0,75 0,51 0,51
3 0,52 1,07 0,85
Delta 0,30 0,65 0,34
Classificagdo  3° 1° 20

Fonte: Producao do préprio autor.

Tabela 25. Valores de resposta para desvio padréo.

Nivel Motor Pressado Tempo
1 0,60 0,23 0,57
2 0,20 0,13 0,13
3 0,42 0,98 0,63
Delta 0,39 0,84 0,49
Classificacdo  3° 1° 20

Fonte: Producao do préprio autor.

As Tabelas 23 a 25 apresentam um resumo numéritadde as analises estatisticas
realizadas, confirmando a classificagdo em primé&igar para o fator pressdo como o
parametro que mais influéncia a resposta. O segi@ologue mais influencia a resposta foi o
tempo, mesmo com a diferenca entre a média e dodessirdo sendo tdo pequena comparada
ao fator motor, o que alias comprova a dificuldddssa conclusdo com os dados e gréaficos
anteriormente apresentados. Foi possivel desastaombinagfes de andlise de pressao —
motor, porém ainda foi necessério avaliar a congidiogressao — tempo ou somente pressao.

Como os resultados da Tabela 23, relacdo S/R, eajpegam uma diferenca
significativa entre o Delta do tempo e motor, copssitemente a variacdo dos fatores tem
maior influéncia do que o ruido da analise. Com 3nclui-se que 0os melhores fatores para
utilizar na leitura de porosidade em compdésitosémbinacdo entre pressao e tempo.

A Figura 40 mostra os gréaficos de superficie dpasts para o composito de carbono.
A variacao da coloracao representa o terceiro @ieofoi a resposta, sendo representado pela

fracao volumétrica de porosidade (%) na legendadgmda figura.
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Figura 40. Superficie de resposta entre fatorepdaesrpressao.
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Fonte: Produgéo do préprio autor

Foi possivel observar que existem diversas reggdesjue os graficos se igualam,
como por exemplo sempre que a pressao € muito,baosa pontos extremos do tempo
encontraram-se 0s piores pontos de leitura de pas. A medida em que a pressao
aumenta ocorre o aumento do valor de vazios lskrsgo possivel visualizar claramente que
a leitura tem uma dependéncia muito maior da poesséparada ao fator tempo. A presséo
sofre influéncia do fator tempo somente quanddal®éaixa demais para garantir uma boa
leitura de porosidade.

A partir de aproximadamente 137 MPa na pressdo aeres de porosidade
basicamente ndo mud&o, isso € comprovado pelocgrafe injecdo de mercurio do
equipamento porosimetro de Hg, no qual o eixo ea@rte a quantidade de mercurio
introduzido na amostra em cm3 e o eixo horizontffd@xa de presséo, Figura 41. A partir de
144 MPa para a amostra C7E ocorre uma estabilizagéiojecdo de mercurio, onde néo
ocorre mais leitura nenhuma de porosidade.
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Figura 41. Injecdo de mercurio por pressao extrdalporosimetro de Hg.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

As mesmas analises foram realizadas com os coropGiit vidro e hibrido 1 e 2,
apresentadas no APENDICE B. Os resultados forantonseimelhantes a analise realizada

para o compaésito de carbono tendo a conclusdcasmesma.

5.3.6 Porosimetria de Hg
Através dos resultados da melhoria de rotina darkede vazios por porosimetria de

Hg, foram realizados novos ensaios com o nivel pagasdo 172 MPa e tempo de 20 s,
extraidos dos resultados anteriores. Os resultfadas feitos em triplicata para cada um dos
compositos na regido de entrada, meio e fim dorladd, listados na Tabela 26. Em todos os

casos a porosidade conectada a superficie ndpagdsa a metade de porosidade total.

Tabela 26. Resultado de vazios por porosimetridgle
Compésito Carbobo Vidro Hibrido1l Hibrido 2

0,72 0,36 1,08 1,27

Entrada 0,88 0,57 0,81 0,61
0,79 0,48 1,01 0,82

1,77 0,39 1,56 0,98

Meio 0,88 0,25 1,42 0,74
1,53 0,56 1,31 0,85

1,91 0,66 1,52 0,84

Fim 1,21 0,45 1,51 0,56
1,57 0,58 1,74 0,88

Fonte: Producé&o do préprio autor.
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Devido a elevada variacdo de resultados de podsidanectado a superficie da
amostra, foi necessaria a analise estatisca pal#bdicdo deWeibull para estabelecimento
dos niveis de confiabilidade.

A Figura 42 apresenta o grafico de distribuicdoVdeibull para os resultados da
porosimetria segundo o posicionamento no laminBdde-se observar que o comportamento
€ bastante semelhante ao apresentado para a dige&td, o que indica que a fracdo de poros
abertos é proporcional a porosidade total presentenaterial. Em outras palavras, quanto
maior a fracdo de poros, maior a quantidade despowoectados a superficie. Em todos os
casos a porosidade da entrada € menor, pois éagid® ronde houve maior impregnagcao em
todos os laminados por estar mais proximo a inje@gesina. Em uma analise entre os
valores encontrados na porosidade integral, od, td&a amostra feitas pela digestdo, é
possivel concluir que no maximo 45% dos poros estédectadas a superficie da amostra.

Figura 42. Distribuicdo deé/eibullpara porosidade aberta do porosimetro de Hg.
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Fonte: Produgéo do préprio autor.

A partir do seccionamento das amostras, a Figuraa@kdra a distribuicdo d&/eibull,
segundo o posicionamento, da leitura de porosidategral da amostra realizada no
porosimetro de mercurio. A pequena diferenca emdreesultados da digestdo acida e do
porosimetro indica que existem poros dentro dassspa de 10 um que ndo foram lidos,
considerando que a analise apresentou fracoesrde penor do que esse diametro. Porém, a
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proximidade dos valores e as mesmas tendénciasra@déo de vazios ao longo de cada

laminado encontrados na técnica da digestdo aatldam essa técnica para leitura de

porosidade total de compadsitos avancados.

Figura 43. Distribuicdo d@/eibull para poro total da amostras via porosimetria.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

A distribuicdo dos valores de diametro nos compésiapresentado pela Tabela 27,

apresentou a faixa de vazios encontrados nos caimgpdés media ponderada, a mediana e a

moda dos diametros de cada um dos materiais. Taxlealores sdo descritos em microns.

Tabela 27. Resultado da distribuicdo de diametrcata composito.

Compdsitos

Faixa de Diametro

Média ponderada

Mediana Moda

(um) De didametros (um) (um) (um)

Carbono 0,01-212,51 4,54 4,70 1,87
Vidro 0,01-217,40 3,52 4,40 1,42
Hibrido 1 0,01-210,53 5,32 4,38 3,69
Hibrido 2 0,01-217,40 3,25 2,99 2,11

Fonte: Producao do préprio autor.

Mediante a grade faixa de diametros lidos no poresbd de Hg, pode-se considerar

que a maior concentracdo de porosidade estdo namrese faixas de diametros

(aproximadamente 5 um), devido aos baixos valoeaesédia ponderada. O fato dos valores
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da média ponderada, mediana e moda estarem taonpsdentre si corroboram com essa
afirmativa. O histograma da Figura 44 demonstréigmaente essa distribuicao.

As faixas de diametros encontradas foram muito Bemtes em todos os compasitos,
conforme histograma da Figura 44. A maior conceétsade poros é de 5 um em todos o0s
compositos, sendo a faixa de maior leitura de Q@i até 20um. Esses dados séo
confirmados pela maior frequéncia de poros pequeadsgura 44 e pelos valores de média,

moda e media estarem proximos entre si e concestralfaixa de menores diametros.

Figura 44. Histograma de distribuicdo de diame&@aros via Porosimetro de Hg.
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Fonte: Producé&o do préprio autor.

Os valores encontrados sédo superestimados dosesa@rcontrados nas demais
técnicas, pois riscos e imperfecbes na superfiwinolde podem ter influenciado na leitura
do porosimetro.

Entretanto, os resultados confirmam a mesma distdb didmetro de porosidade
para os quatro laminados. Isso leva a concluir quéormato e tamanho de poros,
apresentados na Tabela 27 e Figura 44, sdo castcter proveniente da resina e do tipo de

processo, ndo sofrendo influéncia significativavdigacédo da pré-forma.
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5.3.7 Microscopia Optica

A microscopia 6ptica foi realizada no presentedhat para uma analise qualitativa da
secao transversal dos materiais e, mediante o aderchmenta de tratamento de imagem
imageJ uma analise quantitativa da fracdo de poros edsstibuicdo sobre os materiais.
Foram tiradas cerca de 200 imagens com ampliacd®@e&ezes para obtencdo do mapa da
face transversal do material

A Figura 45 mostra uma imagem da sec¢éo transvdms@ompdsito de carbono. E
possivel visualizar a baquelite na parte superiorferior, demarcadas na imagem. Assim
como as fibras na direcdo transversal e perperdieuimagem, representacdes da trama e
urdume. As duas superficies, superior e inferist§@®bem planificadas, aparentemente sem a
presenca de porosidade com dimensdes muito grande.

Figura 45. Imagem da secao transversal do compdsitarbono.
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Fonte: Produgéo do préprio autor .

Entretanto, com uma ampliacdo de 200 vezes évabsdiservar pequenas formacoes
de porosidade na superficie do compoésito de cardmera como entre as fibras, locais com
maior concentracdo de porosidade, devido a difediédde impregnacao, apresentados na
Figura 46.
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Figura 46. Ampliacédo dos defeitos no compadsitoatbano.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

Os compositos com fibra de vidro na sua composigaesentaram a analise
dificultada pois as fibras de vidro séo mais transptes do que as fibras de carbono. Isso fez
com que a luz néo fosse refletida e, como consetpéas fibras perdessem a nitidez. A

Figura 47 apresenta a se¢éo transversal do compigsitidro.

Figura 47. llustracéo da secao transversal do ceitapde vidro.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

O composito de vidro apresentou uma maior difiedéd de leitura de porosidade
devido a menor formagdo de vazios encontrados nesterial. Entretanto, é possivel

visualizar, através da Figura 48, uma concentragéporosidade nas costuras de poliéster,
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circulada em vermelho. Embora o entrelacamentoodtua de poliéster possa gerar uma
ancoragem mecanica, ela ndo tem adesdo quimicaacoesina, fato que resultou na

dificuldade de impregnacao, aumentando, assimneecdracao de porosidade nestes pontos.
Isto resultou na concentragdo de poros na coststaja ela na superficie ou no interior do

material.

Figura 48. Concentracdo de porosidade na costuiardale vidro.
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Para realizac@o das andlises dos compositos tsbaisl fibras de vidro e as fibras de
carbono sdo melhor visualizadas pela variacéo ftkxcede ambas, Figura 49. No compdsito
hibrido 1, Figura 49a, é possivel observar a ategga na ordem de empilhamento dos
tescidos. Ja no compasito hibrido 2, Figura 49mssivel ver a concentracdo dos tecidos de

vidro no meio do compadsito.
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Figura 49. Secéo transversal dos compositos hirajdibrido 1 e b) hibrido 2.
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Fonte: Producéo do préprio autor.

Em ambos os compésitos hibridos a concentracdor rdai porosidade é encontrada
entre as fibras de carbono e na costura das fibeagidro, apresentado na Figura 50. A
concentracdo de porosidade € maior nas fibrasrdercado que nas costuras, devido a maior

volume de fibras de carbono do que de costura liesper.

Figura 50. Concentracdo de porosidade: a) fibrasad@ono e b) costura de poliéster da fibra
de vidro.
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Fonte Produgao do proprlo autor.

O acabamento do molde pode ter sido um fator flaraacdo de porosidade em
ambas as faces dos laminados. Outros fatores compragnacao nas fibras de carbono e na
costura das fibras de vidro influenciaram a formagé@ porosidade tanto na superficie quanto
no interior do material, pois foram os locais ors#geconcentraram 0s maiores volmes de

porosidade.
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Para realizacdo da analise quantitativa, a pdds imagens obtidas na MO, as
imagens foram tradadas no programagenJ conforme ilustrado na Figura 51. A Figura 51a
mostra uma sec¢ao do compadsito de carbono com elewtentracdo de poro para ilustracdo
do tratamento de imagens. Na Figura 51b a imagerraiada utilizando dhresholdpara
destacar os poros no material (em vermelho). A@apb tratamento de cores gerou-se a
imagem da Figura 51c, da qual sao retiradas aasfibra resina. A partir da ultima imagem,
Figura 51d, foi possivel obter os valores de frag@gorosidade, tamanho médio de poro e

distancia média entre os poros.

Figura 51. Tratamento de imagens para analise itptard de porosidedade.

Fibras de
carbono

~ .
. - - v -
.o .

Fonte: Producé&o do préprio autor.

Para facilitar a reprodutibilidade das analises2{#30 imagens geradas para todos 0s
guatro lamindados foi criado um modelo de tratametd imagem ndmageJ conforme
apresentado no APENDICE C. Assim os niveis dertratdo foram iguais para todas as
imagem, diminuindo o erro de analise.

Foi realizada a convexidade de area para confirmndgéformato geral dos poros
atraveés dasolidity, extensdo damaged O resultado médio deolidity, que é gerido pela area

real de cada poro dividido pela derivada da arexeo@, foi igual a 0,94. O circulo possui
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uma forma convexa e apresenta resultadedlidity igual a 1, entdo pode-se considerar que
0s poros dos compdsitos sdo em formatos circulares.

A Tabela 28 apresenta os valores de fracdo des/ppioarea analisada. Considerando
o teorema geral de esteriologia, onde a fracdoreke & aproximadamente igual a fracdo de
volume, os resultados encontrados foram comparaoiosos resultados das demais técnicas
(Baddeleyet al, 1986).

Tabela 28. Fracéo de vazios analisada via MO.

Carbono Vidro Hibrido1 Hibrido 2

3,62 0,66 2,45 2,38

Entrada 2,68 1,39 2,06 2,54
2,17 1,12 3,70 2,18

3,71 0,64 3,15 1,43

Meio 3,32 1,12 2,85 2,04
4,17 1,07 3,22 2,76

3,79 0,62 3,86 2,48

Fim 5,66 0,85 3,65 2,54
4,48 1,01 2,75 2,55

Fonte: Producao do préprio autor.

Os valores apresentaram, como nas demais analisesglevada variacdo entre 0s
resultados, porém pode-se observar que os valoras fsuperiores as demais andlises devido
a presenca de riscos e até mesmo criacado de noxms glurante os processos de lixamento e
polimento.

Os compdsitos de vidro e hibrido 1 tendem a aptasenmesma fracdo ao longo do
laminado. Enquanto isso, os compdésitos de carbdribriglo 2 tendem a aumentar a fracédo de
vazios do inicio ao fim dos compdésitos, conformeeapntado na Figura 52, na distribuicdo

deWeibullpara os resultados da MO.
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Figura 52. Distribuicdo de/eibull para os resultados de porosidade por MO.
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Fonte: Producao do prérpio autor.

A partir do mapa das imagens tratadas foi possiegitar uma imagem tridimensional
de cada laminado para avaliar a porcentagem des portectados a superficie da amostra e
sua distribuicdo ao longo da amostra, Figura 58ix0 Z, apresentado no canto inferior da
amostra indica a espessura do laminado, o X o dorapto e Y a largura.

Herndndezt al (2011) confirmou a dificulade de impregnacéo fitams de carbono
realizando a andlise da distribuicdo de poros pw@gem tridimensional do laminado. As
imagens geradas por Hernanddzal (2011) demonstraram uma semelhante com a Figura
53a, na qual os poros séo distribuida ao longode ¢ laminado.

As andlises de porosidade via digestdo acida@soetria de mercuario apresentaram
maior fragdo volumétrica de vazios nos compositocaéono. Isto € confirmado com a
técnica de microscopia Optica, pois 0 compositeatbono apresentou uma concentracao de
porosidade distribuida em todo extenssdo da amd3trmesmo ocorreu com 0 compaosito
hibrido 1, que possui as fibras distribuidas eno todaminado. Por outro lado, o compdsito
de vidro, confirmando resultados anteriores, aptese baixa fracdo de porosidade. O
compdésito hibrido 2 apresentou uma concentracgmuesidade na regido superior e inferior
da espessura, onde estavam localizas as fibragrbeno, confirmando que as fibras de

carbono sdo responsaveis pela maior concentragaordsidade.
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Figura 53. Imagem tridimensional da distribuicdgdeosidade em cada laminado.

Carbono Vidro

Hibrido 1 Hibrido 2

Fonte: Producéo do prérpio autor.

As imagens tridimensionais podem ser visualizadagadir da vista lateral na
Figura 54. A elevada concentracdo de poros oc@vi&d ao sobreposicionamento de poros
ao longo do eixo y. Nestas imagens € possivela@rmoaior clareza a concentragdo de poros
nas fibras de carbono, que é distribuidada em &speessura do compdsito de carbono e
hibrido 1. Este fato € também confirmado pela eotracdo de vazios na parte superior e
inferior do hibrido 2, de acordo com a disposic&otecidos. No compodsito de vidro ha
concentracfes principalmente nas costuras do tegiddbtambém € possivel visualizar essa

mesma ocorréncia no meio do compaosito hibrido 2.
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Figura 54. Vista lateral da imagem tridimensional.
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Fonte: Produgéo do préprio autor.

Mediante as analises tridimensionais das amostaslores de poros conectados a
superficie estdo apresentados na Tabela 29. Fanaonteados no maximo 42% da fragédo
total de vazios conectados as seis faces da amestia inferior ao apresentado pelo
porosimetro, que foi 45%. Este fato ocorreu, passamostras analisadas via microscopia
foram lixadas e polidas, fato que pode ter retiratiircas de cortes e até mesmo poros
menores que estavam conectados a supeficie quesimpeto de Hg contabilizou como poro
superficial. Sobre tudo, a diferenca dos resultagiise ambas as técnicas € relativamente

baixa, 3%.

Tabela 29. Poros conectados a superficie das amadsttimensionais.

Laminado Carbono Vidro Hibrido 1 Hibrido 2

Poro aberto (%) 1,27 0,38 1,57 0,91

Fonte: Produgéo do préprio autor.

Na analise dos diametros de porosidade encontragoesentada na Figura 55, a
concentracdo da maior quantidade de porosidadentaese até 20 um. Porém a faixa de
diamtros foi bem menor do que a analisada pelospmetro de Hg, pois a contabilizacdo de
porosidade viamageJconsiderou poros maiores como a soma de diversas pequenos.
Na macro criada foi necessario aumentar a semk&ddi para captar 0s poros menores, iSso
fez com que os poros maiores se igualassem a serm&atsos poros pequenos. Esse fato é
evidenciado pelo aumento consideravel da frequétasadidmetros menores (na regido até
20 pum) e o desaparecimento dos diametros maiores i@gides de 100 e 200 um),

comparada ao histograma de diametro do porosimetry.
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Figura 55. Histograma de distribuicdo de diame&@aros via MO.
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Fonte: Produgéo do préprio autor.

As medicbes da distancia entre os poros foramzesds namageJ A tabela 30
apresenta os resultados da média e do desvio pddr@iistancia entre os vazios. Pode-se
perceber que o desvio é muito alto, pois h4 umaneneariacdo entre o posicionamento de
porosidade.

Os compdésitos de carbono e hibrido 1 apresentam t@mdéncia de diminuir a
distancia entre poros ao longo do laminado. J&ogpositos de vidro e hibrido 2 esse valor
apresenta uma pequena flutuacdo mediante a baikgad@ de poros do inicio ao fim dos
referidos laminados. Isso era esperado, ja quensaior fracdo de poros proximo ao final do
laminado, nos casos do carbono e hibrido 1, andist@&ntre a porosidade tende a diminuir.

Tabela 30. Distancia entre 0os poros.
Carbono Vidro Hibrido 1 Hibrido 2
E* M* F| E M F E M F | E M F
Média (um) | 100 76 53| 174 191 182|142 127 933|138 102 103
Desvio Padrdo| 79 70 79147 99 75 |135 81 76|117 56 45

Legenda: E — Entrada; M — Meio; F — Fim.
Fonte: Produacéo do préprio autor.
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6 DISCUSSOES

Relacionando as imagens da permeabilidade com agems geradas na inspecgao
acustica por ultrassom, Figura 56, € possivel reotafluéncia do perfil de impregnacdo na
continuidade e homogeneidade de cada laminado.éAfopma de carbono, Figura 56a,
apresentando perfil de impregnacdo negativo, eevaduosidade e taxa de resisténcia ao
fluxo de impregnacdo gerou um compoésito com elevaeterogeneidade no mapa de
atenuacao C-scan, Figura 56e. Por outro lado #opmé& de vidro, Figura 56b, mesmo com
maior volume de fibra do que a pré-forma de carb@presentou a menor tortuosidade,
gerada pela arquitetura biaxial, diametro e dedsidda fibra, facilitando um perfil de
impregnagao positivo e, consequentemente, um mapdeduacdo C-scan com impregnacao

continua do inicio ao fim do laminado.

Figura 56. Compracao entre permeabilidade e maptedeacdo C-scan.

Fonte: Produgéo do préprio autor.
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A presenca do vidro melhorou consideravelmente dil pge impregnacdo dos
laminados hibridos, aumentando os valores de péilidzale. A presenca do vidro foi
possivel diminuir a tortuosidade e consequentementaxa de resistancia ao fluxo de
impregnacdo. Considerando o melhor fluxo de impmegdo da pré-forma hibrida, os
melhores valores de permeabilidade e a continuidadenpregnacdo nos mapas C-scan, 0s
compositos hibridos podem apresentar vantagenslenod de tempo de processamento e
qualidade de impregnacéo para manufatura, compaealoompdésito de carbono.

No presente trabalho, o teste de permeabilidadeifpeprever como a frente de fluxo
comportou-se em uma pré-forma hibrida, e assimepreventuais defeitos no compdsito. O
modelo analitico foi capaz de prever a permealnidpara diferentes pré-formas hibridas,
como consequéncia a posicao frontal do fluxo pedelsterminada. A taxa de resisténcia foi
capaz de fornecer dados importantes para analeseaaliar a influéncia da arquitetura da pre-
forma na permeabilidade. O valor da baixa permieizloie, para além da alta taxa de
resisténcia, pode indicar uma aquisicdo de um csittpdieterogéneo que é propenso a
aumentar a formacédo de vazios. Otimizando o fagotodtuosidade, poderia oferecer boas
vantagens tais como tempo reduzido na producadmanentes grandes ou permitindo a
adocao de parametros flexiveis, como por exemfoaeratura do ciclo de injecao e resinas
de alta viscosidade.

Em confirmacdo com os resultados de permeabilidadeapa de atenuacdo, os
resultados de porosidade, pelas diferentes técmicasadas, apresentaram tendéncias em
aumentar a fracdo de poro ao longo do laminado gm@mpdsitos de carbono e hibrido 1.
Enquanto para os compositos de vidro e hibriddehdéncia foi uma fragdo volumétrica de
poro praticamente igual no comeco meio e fim deackininado. As Figuras 57 e 58
apresentam a unido dos graficos de porosidadesada$ pela distribuicao &eibull para a
técnica de digestdo acida - DA, microscopia optHddO e porosimetro de mercurio - PHg

para amostra seccionada (porosidade total). Tadardises com 70% de confiabilidade.



Figura 57. Porosidade pela distribuicad/deibull (compédsitos de carbono e vidro).
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Figura 58. Porosidade pela distribuicad/Mdeibull (compdsitos hibridos).
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Muito embora exista uma pequena diferenca entrevabsres encontrados pelas
diferentes técnicas de analise de poro, que erdatonesperado devido a heterogeneidade
intrinseca em cada laminado, os graficos mostramessnas tendéncias. Confirmando assim
a viabilizacao da técnica de porosimetria de nmerqara afericdo de poros em compaositos
avancados.

Os resultados da distribuicdo de didamtro analisqbds porosimetro de mercurio e
microscopia Optica foram proximos para todos osidados e ambos obtiveram maior
concentracdo de vazios pequenos na faixa de 0,04 p@num. Conclui-se que os diametros
de vazios analisados foram formados mediante aodipprocessamento, matriz utilizada e
parametros de processamento e nao sofre infludigndicativa da disposi¢cao dos tecidos e
variacdo da pré-forma. Os valores de vazios codesta superficie da amostra seguem uma
boa linearidade comparada com a leitura de pordsittstal, ou seja, quanto maior o valor de
porosidade total maior o valor de poros conectadagerficie.

A analise de porosidade por digestdo acida é narada. Esta técnica foi capaz de
fornecer os valores totais de fracdo volumétricdilsl@, de matriz e de vazios. Trata-se de
uma analise de vazios de mais baixo custo quaodparada as demais técnica devido a
simplicidade dos equipamentos e, ainda, pelo usoedgentes comuns {80, e HO,).
Entretanto, € uma analise que gera uma quantidadsideravel de residuos, além da
periculosidade na manipulagéo dos reagentes qusmico

Os resultados encontrados por meio da porosinagrimercurio se mostraram viaveis
na determinacéo de vazios abertos e fechados,ddédistribuicdo dos tamanhos dos poros.
Contudo, é uma analise mais cara, considerandevadd custo do equipamento de analise e
pelo uso de mercdurio liquido, que é um agente auintnte de elevada periculosidade, muito
embora sua manipulacdo ocorre em sistema fechatdc@®ato com o0 meio externo durante
a leitura de poros.

A leitura de porosidade por MO foi capaz de formetmdos as informacdes
encontradas pelas técnicas anteriores. Além désona analise mais limpa, ou seja, sem
geracdo de residuos. Contudo, € uma técnica comr masto de analise, pois utilizou-se
diversas etapas de lixamento e polimento, nas doesn necessarios o uso de diversos
materiais, tais como lixas, panos de polimentosasaos com variagbes de diametros e
equipamentos especificos para realizacdo do pregaramostra (politriz e embutidora
metalografica). Foi necesséaria também a utilizagho um microscépio com base
automatizada para mapeamento das imagens, comulatidagle do receptor destas, fatores

gue agregam ao elevado custo de analise.
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7 CONCLUSOES

Os resultados encontrados indicaram que os compokibridos estudados neste
trabalho sdo materiais promissores para a aplicagémnautica, uma vez que combina as
excelentes propriedades mecénicas da fibra demadmm a viabilidade do ciclo de injecéo
da fibra de vidro. Sobretudo, o compésito hibrigdoue apresentou vantagens de melhoria na
permeabilidade e manteve a caracteristica do catopies vidro, que tem baixa tendéncia de
formacéo de poro com um perfil de impregnacéo naaticaracteristica relacionada a baixa
taxa de resisténcia da pré-forma. Assim, a arquigedeste laminado foi considerada a mais
adequada a medida que forneceu uma fracdo de vaZigsna aquela requerida para uso
aeronautico. Além disso, esse material apresemoa neducédo de custo pois foi utilizada
uma matéria prima de menor custo e ao mesmo tedepajo a maior permeabilidade dessa
fibra, uma reducdo no tempo de processamento.

Conclui-se também que a utilizagdo do porosimewomngkrcurio foi viavel para
caracterizacdo de vazios em compositos avancadssmAas trés técnicas estudadas neste
trabalho, digestdo acida, porosimetria de merc@rionicroscopia o6ptica, permitiram a
completa caracterizacdo quanto a presenca e icfluee vazios no material. Além disso, foi
possivel conhecer a morfologia dos poros em corngsdsivancados, pois cada técnica
fornece informacbes que complementam e corroborarma pm maior conhecimento da

distribuicdo de vazios.
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APENDICE A - PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

Segundo Royet al. (2001) s&o necessarios 5 fases para um planejanumt
experimento adequados. Estas 5 fases sao testamsspeovados por Wanet al. (2016);
Zhanget al. (2016) e Asilturket al. (2012), ilustrado na Figura 1. As cinco fases &ise | se
concentra 0 momento de planejamento, na qual é&s@ee um conhecimento no processo a
ser melhorado para entéo criar os objetivos, osdoéte, também, identificar os fatores que
podem influenciar o processo; fase Il, concluidase de planejamento, sdo levantados os
fatores e os niveis de cada fator como parametra pmlizacdo do experimento, que é
realizado na fase lll; na fase IV com a coletaefriitados da fase Il é realizada uma analise
dos dados obtidos por ferramentas estatisticasvgtiam de acordo com objetivo e os
métodos adotados; a Ultima fase consiste em refazperimento utilizando a melhoria
encontrada para confirmar os resultados (Bogl, 2001; Asiltirket al, 2012; Zhanget al,
2016).

Figura 1. Fases da aplicacéo do planejamento deriengntos.

FaseV

Fase | Fase ll Fase lll Fase IV :

Planejamento de Design de Realizar os Analisar os CEILUEES
) . — g — . —_—> —> resultados
Experimentos Experimento Experimentos resultados previstos

Fonte: Adaptado de Rat al. (2001).

METODOLOGIA DE TAGUCHI

Criado por Genichi Taguchi durante a década de ,1868 metodologia utiliza
técnicas estatisticas de controle de processoyacacgualidade é medida pelo desvio de um
valor especificado e o atributo é construido mEsigne nao por conformidade dos limites de
tolerancia e inspecdes (RGY al, 2001; MONTOMERY, 2008).

Para viabilizar o nUmero de experimentos do métadoinvés de realizar diversos
experimentos, retira-se a maior quantidade de damssiveia utilizando uma matriz
ortogonal, reduzindo assim o nimero de experime@ssprimeiros passos do método séo:
selecionar as variaveis de saida, identificar asaweis de entrada que influenciam no
resultado, escolher a matriz ortogonal e finalmeatalisar os resultados na relagéao
sinal/ruido (S/R) e por meio de andlise de varg&nEkiste uma diversidade de arranjos de
matrizes ortogonais de Taguchi que séo utilizadas pesquisas, cada uma deve ser

escolhida apds identificar a quantidade de par@medr serem variados, quantidade de
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experimentos, tempo e custo do projeto (ASILTUBKal, 2012; FRATILA et al, 2011;
ASILTURK et al, 2012).

Uma analise experimental € mais facil quando sétexim fator para se considerar,
pois 0 numero de experimentos vai depender do quéale ou pequeno € a grandeza deste
anico fator. De acordo com R@&y al. (2011) essa nédo € a realidade encarada na mdaxia
estudos. Estudos com multiplos fatores e elevadmensl de niveis leva diversos
pesquisadores realizarem muitos experimentos desdpandes combinacdes entre fatores.

As matrizes ou arranjos ortogonais foram desengtod/por Taguchi para substituir a
necessidade de repeticdo experimental em divertsag®@s. Por exemplo, um experimento
com 3 fatores e dois niveis e cada fator, o minen@ méximo necessitariam de 8
experimentos, 2= 8, para suprir todas as combinacdes possivers. €arranjo ortogonal é
possivel diminuir esse valor pela metade e aindamasbter uma representacdo estatistica
confiavel dos resultados. A importancia da util@agdo arranjo ortogonal consiste na
possibilidade de avaliar varios parametros com udmaro reduzido de ensaios
(MONTGOMERY, 2008; ROYet al, 2001; DASet al, 2016).

SINAL / RUIDO

A ideologia da relacdo Sinal/Ruido (S/R) é o quamtsinal, fatores ou parametros
variados, esta influenciando nos resultados doestefRkelacdo S/R é representada, por
Taguchi, pela medi¢édo da variacdo (MONTGOMERY, 20R8Y et al, 2001).

Os fatores de ruido sdo as causas de variabiliget@ena no processo, fazendo com
que o produto ou processo com caracteristicas maress, sofra um desvio no seu valor
alvo. Ja o sinal sdo os fatores que da mesma fpodam gerar um desvio no resultado
esperado, porém sao parametros controlaveis (MONMERY, 2008; ROYet al, 2001;
MONTORO, 2014). Dentre as relacbes desenvolvidasTaguchi, destacam-se as Eq. (1),

(2) e (3).

Maior é melhor:

>
— i=1 yi2
S/R= —10IogT (1)

Nominal é melhor:
—2

S/R=-10log” )

SZ
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Menor é melhor:

ZYiz

S/R= —10Iogile 3)

Juntamente com a analise de relagdo S/R, aplicass®llise estatistica de variancia
ANOVA para investigar a relevancia que os paransetién e que afetam significativamente

0s resultados.
ANOVA

A andlise de variancia é uma ferramenta estatigtitaada para realizar a medicéo de
hipoteses sobre a média de populagcdes. A analisa teapacidade de medir a ocorréncia de
uma diferenca significativa entre as médias e quast parametros foram influenciadores
sobre o resultado, validando ou ndo a importareieada fator (ROt al, 2011).

ANOVA é utilizada para, através dos resultados empmntais obtidos, suportar
observacdes e conclusfes. A analise pode ser ddgelavem duas partes, dependendo da
complexidade dos calculos e quantidade amostrakirAeira parte, conhecida como analise
simples, onde é realizada uma simples média aitmébs resultados para observar como 0s
fatores influenciam nos resultados e expectativaui@ condicdo Gtima de processo ou
trabalho. A segunda parte, denominada como andbs&ariancia, possui célculos mais
complexos devido a complexidade de combinacOeg ¢atores e seus niveis. Além de ser
utilizada com o mesmo proposito da primeira pastegnalise de variancia mede a real
variancia entre fator e a variagado de resultadestata significancia de um fator, mede a
performace otimizada e mede o erro de analise (BGY, 2001; PRUESSNERt al, 2003).

Os célculos de ANOVA sdo comumente realizados eogrpmas comdExcef,
Origin® e Minitab® devido & complexidade dos céaculos. A Tabela 1 dstm® os
equacionamentos realizados durante a andlise. Addesniciar a andalise é importante
determinar o niveb,, que é o nivel de confiabilidade. O valor normaiteeutilizado € de
0,05, que gera um estudo com um nivel de confiatge®5% (FREIREet al, 2012;
SCHEFFELet al, 2012) .
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Tabela 1. Formulario estruturado da ANOVA.

Grau de Quadrado

Fontes de Variacao liberdade Soma dos Quadrados médio F
Fator A (entre grupos) a-1 SSA=YL ni(Fi—-9)* MSA= (ziﬁ) %
- SSB = YL nj(§j — ¥)? — 5B MSB
Fator B (Entre grupos) b-1 2= —y) MSB = =" iop
MSE =
Erro (entre grupos) (a-1)(b-1) SSE = SST — SSA — SSB SSE
(a=1)(b-1)
Total N-1 SST = X2, Y2, (¥ij — 7)?

Fonte: Royet al. (2001).

As hipoteses na qual o equacionamento estatistifo\AA leva em consideragao sao:
* Hp=todas as médias séo iguais;
* H;= As médias sao diferentes, ou pelo menos uma ddmamé diferente.

A hipétese H reflete que os resultados de um fator sdo taoipasxentre si que a
variacdo deste parametro ndo influenciam no processesultado de analise. Ja a hipotese
H; sendo verdadeira, mostra que a variacdo de umtéoimpacto nos resultados.

E possivel avaliar qual hipotese € nula e qualrdadeira observando os resultados
encontrados na Tabela 2. os valores que se deveervab sdo F, &ico € p-valor. A
comparacao entre o F e @i, revelam o nivel de confianca dos dados, o graibdedade
associado a variacdo de parametros e o grau dddite associado ao erro. Quando F € maior
do que o Eqico, 0S fatores ou parametros tendem a influenciaarewel resposta, tornando
nulo a H. Caso contrario, sendo o F menor do que&d- 0s fatores influenciam pouco no
sistema de resposta e torng \Mtrdadeiro. Em uma analise com diversos fatorpessgivel
avaliar o fator que mais influencia na resposta peimparacgao entre F gifzo.

O p-valor é o dado estatistico para avaliar, ded&gograu de confiabilidade, a
probabilidade dos resultados estarem dentro ou @en um grau de confiabilidade adotado
dea = 0,05, o grau de confiabilidade é de 95%, e alprvdeve ser menor do que 0,05 para
comprovar que os fatores causem efeitos signwWicatina resposta, confirmando a

comparacao entre F gfo
SUPERFICIE DE RESPOSTA

A metodologia de superficie de resposta, ou deral@nté um modelo estatistico que
através de regressGes matematicas tem o objetivandisar o quanto uma resposta €
influenciada por parametros variaveis. E geradagréfico tridimensional comparativo entre

os fatores e seus respectivos niveis, criando upexficie de resposta. O objetivo principal é
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realizar uma separacao entre os parametros queanfiaenciam e os que menos influenciam
a resposta, sendo capaz de fazer uma triagem tlovesfae niveis 6timos para a melhoria
(ROY et al, 2001; MONTGOMERY, 2008).

Em um caso de variaveis onde ha curvatura no mocesna funcdo de segunda

ordem pode ser mais bem ajustada a superficiespesta, conforme Eq. (4) (ROt al,
2001; MONTGOMERY, 2008).

Y=,6’0+Z,3,ixiz+zz,6,’i)ng+£ (4)

Da Eq. (4), criam-se os graficos de superficie epasta, em que ¥ é o valor
resposta que se deseja otimizar, e o equacionarmpentem das funcdes dos parametgos
X, conforme ilustracéo na Figura 2 para uma analsel em 3D, onde também é rebatido

nos eixos de base (Teor de CTab e tempo) uma 2iBada superficie (ALENCARet al,
2013).

Figura 2. Superficie de resposta em 3D e 2D.

Fonte:Adaptado de Alencat al. (2013).

Neste exemplo, demonstrado na Figura 2, € possieelquais 0s niveis dos
parametros que maximizam ou minimizam, neste cas®oo de esteres, ou em um caso
genérico o valor Y (resultados de resposta). Comdotrabalhos de Tonoet al. (2006) e
Vicentini et al. (2011), a otimizacdo dos resultados pode vir dea umaximizacao ou

minimizacdo do fator de resposta, depende do €soiveis otimizados podem ser pontuais
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ou uma faixa de valores que geram o mesmo resuffa@uando se tem uma faixa de niveis
gue otimiza a resposta € comum entrar com um fttgrno para pontuar o nivel 6timo
(TSIAKA et al, 2015; HUANGet al, 2016; REZAIFARet al, 2016).

Recomenda-se a realizacdo de experimentos compostdsais, sendo importante
para superficie de resposta de segunda ordem. éraFg exemplifica uma corrida com
pontos centrais de um planejamento de experimédM@NTGOMERY, 2008; TSIAKAet
al., 2015; HUANGet al, 2016; REZAIFARet al, 2016).

Figura 3. Experimentos composto com niveis interérex$ centrais.

(-1,+1) ®(0,0) (+1,+1)
('(1,0 (0.,0)
L .(0’0) o
(-1,-1) *(0-) (+1,-1)

Fonte: Montgomery (2008).
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APENDICE B - GRAFICOS DAS ANALISE ESTATISTICA S/R.

Gréfico de efeitos principais para a média do tadolpara o compdésito de vidro.
Motor Pressao (KSI) Tempo (S)

o / Py
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Grafico de efeitos principais para a média do tadol para o compésito de hibridol.
Motor Pressao (KSI) Tempo (S)

1,504 /
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Grafico de efeitos principais para a média do tadol para o compésito de hibrido2.

Motor Pressao (KSI) Tempo (S)

1,0
] o / /
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0'4- T T T T T T L T T
1 13 25 1 16 33 10 20 30

Efeitos principais para a relacdo S/R para o coitgpds vidro.
Mot or (RPM) Pressdo (KSI) Tempo (S)

/\\ R

1 13 25 1 16 33 10 20 30
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Efeitos principais para a relacdo S/R para o coitgphgbrido 1
Motor Pressdo (KSI) Tempo (S)
5,0 1

25 e // /\
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Efeitos principais para a relacdo S/R para o coitgphgbrido 2

Mot or Pressdo (KSI) Tempo (S)
0
. /\
% ° \
N - /
124
1 13 25 1 16 33 10 20 30

Resultados da Andlise de Variancia ANOVA para ospasitos de vidro e ambos hibridos.

Vidro Soma dos Quadrados Grau de Liberdade Quadrado Médio F p-valor F_.ico
Motor 0,36 2,00 0,18 5,38 0,25 6,94
Pressdo 1,05 2,00 0,82 4,19 0,04 3,98
Tempo 1,46 2,00 0,73 2,02 0,06 6,94
Hibrido1 Soma dos Quadrados Grau de Liberdade Quadrado Médio F p-valor F_ico
Motor 0,49 2,00 0,24 0,55 0,95 6,94
Pressao 3,75 2,00 1,87 7,59 0,01 3,98
Tempo 0,05 2,00 0,03 0,05 0,61 6,94
Hibrido 2 Soma dos Quadrados Grau de Liberdade Quadrado Médio F p-valor F_ico
Motor 0,01 2,00 0,01 0,03 0,97 6,94
Pressdo 1,36 2,00 0,68 15,59 0,01 3,98
Tempo 0,05 2,00 0,03 0,05 0,95 6,94

Superficie de resposta para os fatores pressdaopmia) carbono; b) vidro; ¢) hibrido 1 e d)
hibrido 2.

30

=] B s

05 - 10
M- 15
Wis- 20

a) 05 - 03
Wos- 13

-

254

Pressdo (KSI)

Resposta Resposta
< 04 < 020
04 - 08 020 - 045
Wos- 12 W oss- 0o
25 ’ S
Wi2- 16| B Won- 0%

Tempo (s)

Pressdo (KSI) Pressio (KSI)
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APENDICE C - MACRO PARA ANALISE DE POROSIDADE VIA |IMAGEJ.
run("lmage Sequence...", "open=[] sort");
run("8-bit");

run("Set Scale...", "distance=1.4493 known=1 pifalmit=pum global");

setAutoThreshold("Default");

/run("Threshold...");

//setThreshold(0, 36);

setOption("BlackBackground", false);

run("Convert to Mask", "method=Default backgrounafyit");

run("Set Measurements...", "area perimeter boundihgshape feret's redirect=None
decimal=2");

run("Analyze Particles...", "size=3-Infinity pixelrcularity=0.50-1.00 show=0utlines display

exclude clear include summarize stack");

run("Summarize");



ANEXO A — DATASHEET DA RESINA EPOXI PRIM EP 2400

Figura 1. Viscosidade da resina epoxi PRISM EP 2480 °C e 2 °C/min)
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Figura 2. Isoterma de viscosidade da resina epg@WWIFEP 2400
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Tabela 1 . Propriedades da resina epoxi PRISM BB.24
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Propriedade Valor

Densidade (g/cm3) 1,24
Resisténcia a Tracao (MPa) 95
Moédulo de Tracéo (GPa) 3,4
Deformacao (%) 7,2
Resisténcia a Flexdo (MPa) 164
Médulo de Flexao (GPa) 3,6
Gic (I/m?) 279

Kic (MPa) 0,96

CTE (10°/C) 60,5

Tg (°C) 179




