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BROCKS, T. Predi¢do de vida em fadiga de compdsitos estruturais baseada em anélise
dindmico-mecanica. 2015. 108f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica) — Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta,
2015.

RESUMO
O aprofundamento no conhecimento das propriedades dos compositos, especialmente aquelas
com funcdo estrutural, tem se mostrado necessario como uma forma de seguranca a industria
de transportes na aplicacdo de compdsitos em estruturas primarias. Considerando o esforgo
ciclico como responsavel por 90% das falhas mecénicas de componentes em servico, o estudo
dos efeitos deste tipo de carregamento sobre as propriedades mecanicas do compdsito e seus
mecanismos de falha se faz necessario. Estudos recentes tém mostrado que a combinacéo
entre técnicas de analise mecénica e térmica é muito Util no estudo do comportamento
mecanico dos compdositos de matriz polimérica, pois considera-se também o efeito da
relaxacdo das cadeias poliméricas sobre seu comportamento mecanico. A analise dinamico-
mecénica (DMA) é uma das técnicas mais sensiveis na detecgdo de movimentagdo molecular
causada pela incidéncia de temperatura, frequéncia ou uma combinacdo de ambos, por este
motivo foi a técnica determinada como ideal para a relacdo com os resultados de resisténcia a
fadiga em funcdo de tensdo e temperatura apresentados neste trabalho. Esta relacdo, DMA-
Fadiga, é ainda pouco explorada devido a dificuldade em relacionar parametros viscoelasticos
e propriedades mecéanicas, portanto, o ineditismo deste trabalho estd em definir uma relacéo
que contribua com a predicdo de vida em fadiga de um compdsito carbono/epdxi. O
desenvolvimento do trabalho consistiu inicialmente na confeccdo de laminados compdsitos
pelo processo de RTM (do inglés, resin transfer molding) a partir de uma matriz epoxi
aeronautica monocomponente (Prism EP2400 do fabricante Cytec) e reforco ndo tramado
(NCF) de fibras de carbono quadriaxial (0°/+45°/-45°/90°) empilhados de forma a atingir uma
fracdo volumétrica de fibras maior que 50%. O compdsito produzido foi submetido a analises
dindmico-mecéanicas isotérmicas entre -70°C e 220°C, em intervalos de 10°C, nas frequéncias
de 0,01; 0,05; 0,2; 0,5; 1; 5; 28; 40 e 100 Hz. Os conjuntos de resultados obtidos foram
trabalhados para construcdo de curvas STT (superposi¢cdo tempo-temperatura) para E’, E” ¢
tan delta (t56), tanto para a resina quanto para o composito. Estes dados permitiram a
construcdo da STT de resisténcia interfacial para trés temperaturas de referéncia, sendo elas: 0
°C, temperatura ambiente (~25 °C) e 80 °C. O compésito foi submetido a testes de fadiga em



flexdo em todas as trés temperaturas de referéncia citadas. Durante o teste de fadiga o
decaimento do Modulo de Young foi monitorado, permitindo determinar o momento de inicio
de delaminacdo para cada carga e temperatura de teste aplicados. Os resultados mostraram
que a resisténcia a fadiga diminui com o aumento da temperatura devido ao aumento da
ductilidade da matriz, o que facilita o surgimento de trincas e consequente delaminacdo do
compdsito. Testes de flexdo estatica foram realizados ap6s a fadiga, uma vez que o critério de
falha adotado ndo levou o corpo de prova a ruptura final, permitindo a determinacdo da
resisténcia residual do material apds determinado grau de decaimento do modulo de Young,
que neste estudo pode ser relacionado com a delaminacdo do compdsito. As fraturas foram
analisadas com auxilio de um microscopio eletrébnico de varredura e mostraram que
temperaturas mais altas causam maior deformacao na matriz, corroborando com os resultados
do teste de fadiga. Dentre os resultados obtidos com DMA, a curva STT de E’ mostrou maior
correlacdo com o comportamento em fadiga do compdsito, uma vez que mostra uma
tendéncia da resisténcia a delaminagdo e por este motivo foi o parametro dindmico-mecéanico
escolhido para ser relacionado com a vida em fadiga. Outro dado escolhido foi o decaimento
do valor do mddulo de Young, uma vez que € fungdo do crescimento da delaminacéo e afeta
diretamente a vida em fadiga do composito. Portanto, este trabalho propde um método de
predicdo de vida em fadiga baseado na relacdo entre o tempo de estabilidade de E’ e a vida
em fadiga de um compdsito, uma vez que, conhecendo-se E’ é possivel ter uma ideia

aproximada da vida em fadiga do compa@sito.

PALAVRAS-CHAVE: composito estrutural, DMA, superposicdo tempo-temperatura,
fadiga.
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ABSTRACT
The knowledge of composite properties, especially in the structural application case, have
been considered extremely necessary in order to support the transportation industry into
apply these materials. It is widely known that 90% of failures can be attributed to cyclic
loading, so the study of fatigue effects on composites behavior and failure mechanisms
become extremely necessary. Recent studies have shown that mechanical and thermal
analysis techniques association is very usefull in order to determinate mechanical behavior of
polymeric composites since the polymeric chain relaxation effects over that are also
considerate. The dynamical mechanical analyzes (DMA) is the most sensitive technique for
detection of molecular motion caused by temperature and/or frequency incidence over
polymers, reason that classify the DMA as ideal to get results in order to relate with fatigue
results in this study. The fatigue-DMA results correlation is not very explored because the
difficulties involved in associates viscoelastic and mechanical properties, so, the originality of
this study is define a correlation between fatigue and DMA results able to contribute with a
carbon/epoxy composite fatigue life prediction. This work development has consisted initially
in the composite laminates manufactured by RTM (resin transfer molding) process, using a
one-part aeronautical epoxy resin (Prism EP2400 - Cytec) as matrix and a quadriaxial
(0°/+45°/-45°/90°) carbon non crimp fabric (NCF) as reinforcement, stacked to reach a fiber
volume fraction up to 50%. The manufactured composite was characterized regarding
impregnation quality and thermal stability and using the DMA (dynamical mechanical
analyses) in a isothermal form between -70 °C and 220 °C, at each 10 °C, for frequencies of
0,01; 0,05; 0,2; 0,5; 1; 5; 28; 40 and 100 Hz. Results obtained were used to plot the TTS
(time-temperature superposition) curves for E’, E” and Tand for both, matrix and composite.
These data were used to plot the interfacial strength TTS curve for three references
temperatures: 0 °C, room temperature (~25 °C) and 80 °C. The composite was also tested
under fatigue in the same three references temperature. During the fatigue tests the Young's
Modulus decreasing were monitored, allowing determine the delamination starts for each load
applied on each test temperature. Results reveals that the composite fatigue resistance

decreases with the temperature rise due to matrix ductility increasing which provides the



cracks onset, followed by delamination process. Quasi-static flexural tests were carried out
after fatigue tests, since the failure criterion adopted did not allow the samples failure. This
fact allowed the residual flexural resistance ascertainment after fatigue. Fractures were
observed using a scanning electronic microscope (SEM) and showed that highest
temperatures induces highest deformations in the matrix, corroborating with the fatigue test
results. Among the DMA results, the E* TTS curve have showed the best correlation with the
composite fatigue behavior due to the delamination resistance tendency showed and due to
this it was the dynamical mechanical parameter choose to be related with the composite
fatigue life. Thus, this work proposes a relation between E’ and the composite fatigue life as a

time function for all of the three temperatures as a prediction fatigue life method.

KEYWORDS: structural composite, DMA, time-temperature superposition, fatigue.
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1 INTRODUCAO

Materiais compdsitos de matriz polimérica comecaram a ser fabricados em 1940 e
aplicados estruturalmente em 1970. Apesar de 0 material ter se mostrado vantajoso e muito
atrativo, o custo do processo era muito alto e as propriedades do material ainda pouco
conhecidas. Os grandes desafios nesta ocasido foram: definir processos de fabricacédo
adequados e entender os principais mecanismos de falha destes (CARLSON,
KARDOMATEAS, 1995).

Acreditava-se que estes materiais ndo sofreriam com fadiga devido a sua alta rigidez
na direcdo das fibras, o que faz com que a deformacéo seja tdo baixa que se torna incapaz de
gerar qualquer dano local que inicie a degradacdo por fadiga. No entanto, mais tarde
observou-se que, apesar de minima deformacéo, a anisotropia dos compositos gerava tensées
normais as fibras danificando a interface fibra/matriz e iniciando os danos por fadiga
(HARRIS, 2003).

Uma grande corrida foi feita para determinacdo das propriedades e caracteristicas dos
compdsitos e, com isso, melhorar processos produtivos e projeto de componentes.

A evolucdo nos estudos mostrou que matrizes poliméricas sofriam processos de
relaxacdo das cadeias, sendo estas influenciadas pelo tempo, ambiente, histérico térmico e
adicdo do reforco. Surgia, entdo, a frente de estudo das propriedades viscoelasticas dos
compositos, que influenciam a resisténcia a fadiga dos laminados (POCHIRAJU; TANDON;
SCHOEPPNER, 2012).

O estudo da vida em fadiga dos compositos passou a contar, entdo, com o auxilio de
técnicas como a analise dinamico-mecanica, reconhecidamente sensivel a relaxacdo das
cadeias poliméricas da matriz. Essas relaxacfes proporcionam o aumento da movimentacéo
molecular, que por sua vez, tem efeito significativo sobre as propriedades macroscopicas de
compositos poliméricos (CASSU; FELISBERTI, 2005). Existem faixas de frequéncia e
temperatura que favorecem essas relaxacgdes e podem ser facilmente detectadas pelo DMA.

A combinagdo de técnicas de analise de materiais possibilitou o surgimento de
métodos e modelos matematicos para a predicdo de vida em fadiga de materiais compasitos.
A relacdo entre DMA e fadiga é muito pouco explorada até o0 momento devido a dificuldade
em relacionar parametros viscoelasticos e propriedades mecanicas.

Neste trabalho os parametros medidos com DMA foram trabalhados de modo que
fornecessem informacdes sobre faixas de frequéncia de relaxagdes e interface do composito

para as temperaturas de referéncia de 0 °C, 25 °C e 80 °C. O comportamento sob fadiga em



13

flexdo foi avaliado para as mesmas temperaturas. Os resultados obtidos com DMA e fadiga
em flex&o foram utilizados para elaboracdo de um grafico que defina os limites de aplicacdo
do composito estudado.

Este grafico relaciona a resisténcia interfacial com a resisténcia a fadiga, ambas em
fun¢do do tempo. O decaimento de E’ e de E também foram monitorados, sendo E’ utilizado
para mostrar o inicio das relaxacdes e E o decaimento da rigidez do material devido a
delaminacdes internas no composito.

A fadiga em flexdo de compositos ainda é pouco estudada e, portanto, ndo
normalizada. No entanto, € muito interessante para a industria aerondutica, uma vez que
componentes primarios como asas, empenagem e alguns itens do trem de pouso e fuselagem
sofrem esforcos de flexdo. O uso das temperaturas de 0°C, 25°C e 80°C foi definido de modo
gue englobasse as temperaturas limites de aplicacdo do material e uma temperatura mais

proxima da temperatura ambiente.
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2 OBJETIVO

O objetivo geral deste trabalho é desenvolver um método grafico para predicdo de vida
em fadiga para compositos estruturais solicitados em flexdo, visando a construcdo de um
envelope de falha que considera analises dindmico-mecénicas e de fadiga. Dessa forma, foram

relacionadas as propriedades viscoelasticas do composito com seu comportamento em fadiga.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 COMPOSITOS ESTRUTURAIS COM APLICACOES AEROESPACIAIS

Diversos tipos de combinacdo de materiais podem ser classificados como composito
desde que ao menos um dos constituintes desempenhe a funcédo de reforco e outro a funcéo de
matriz. Portanto, trata-se de uma classe de materiais muito abrangente (CALLISTER; 2002).

O surgimento das fibras de carbono, boro e quartzo flexibilizaram projetos e
possibilitaram 0 aumento da resisténcia mecanica, térmica e a erosdo dos compdsitos quando
combinadas a matrizes especificas e, com isso, a inclusdo destes materiais na industria
aeroespacial (REZENDE; COSTA; BOTELHO, 2011).

Compdsitos carbono/carbono apresentam excelente resisténcia térmica e a erosdo,
justificando sua aplicacdo em foguetes. J& compositos de matriz polimérica refor¢cados com
carbono apresentam maiores valores de resisténcia mecanica e rigidez especifica, motivando
sua utilizacdo em aeronaves (REZENDE; COSTA; BOTELHO, 2011).

Dentre as matrizes poliméricas de aplicacdo aeronautica destacam-se a resina epoxi, a
bismaleimida e termoplasticos como PPS (poli(sulfeto de fenileno)) e PEEK (poli-éter-éter-
cetona). Quando combinadas com fibras de carbono e vidro atingem propriedades térmicas e
mecanicas que possibilitam sua aplicacdo em componentes estruturais. Cerca de 40% dos
compdsitos aplicados estruturalmente pela indUstria aeronéutica brasileira sdo de matriz epoxi
reforcados com fibras de carbono (REZENDE; COSTA; BOTELHO, 2011).

Em 2011 uma aeronave brasileira (EMB-170) j& continha cerca de 13% de compdsito.
Os principais componentes fabricados sao: nervura de asas, portas de trem de pouso, radome,
flaps e bordas de ataque.

O crescente uso deste material justifica a intensificacdo de estudos que permitam
aumentar o conhecimento das propriedades destes materiais (REZENDE; COSTA;
BOTELHO, 2011).

3.2  FADIGA EM COMPOSITOS

Fadiga é o processo pelo qual danos existentes no material evoluem devido a aplicacéo
de cargas ciclicas, que podem ser monotdnicas ou flutuantes. Esses danos levam os materiais
a falharem com cargas inferiores ao seu limite de resisténcia maxima (JANG, 1994). O
comportamento e a sensibilidade aos diferentes tipos de carregamentos ciclicos, ou seja,

trativo, compressivo ou alternado, € caracteristica de cada material (HARRIS, 2003).
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Existiu uma tendéncia em tratar o comportamento em fadiga de materiais compdsitos
considerando os comportamentos ja bem definidos dos materiais metélicos, com uma
interpretacdo simpldria e insuficiente dos resultados, no entanto, ndo existe um mecanismo
universal para fadiga (HARRIS, 2003).

Nos metais o dano é localizado e a trinca cresce perpendicular & direcdo da tensao
aplicada. Nos compdsitos ocorre a sinergia de muitos mecanismos de falhas devido a sua néo
homogeneidade e anisotropia, como: trincas na matriz, descolamento interfacial, trincas na
lamina, delaminacdo, trincas transversais a lamina e ruptura de fibras. A combinacdao total ou
parcial desses mecanismos leva o compdésito a ruptura total (HARRIS, 2003; JANG, 1994).

Os danos reduzem a rigidez e a capacidade de carregamento do composito, no entanto,
também podem atuar como alivio de tensdo concentrada e prolongar o limite de fadiga do
material. Nos metais, a extensdo do dano é medida pelo comprimento da trinca, enquanto nos
compositos, € medida pela densidade de trincas (JANG, 1994).

A baixos niveis de tensdo, 0s compositos sustentam os danos que se iniciam na regido
solicitada. A resisténcia nao é reduzida imediatamente, mas a rigidez o é (HARRIS, 2003).
Quando os limites de deformacdo da matriz sdo excedidos, se iniciam as microtrincas
(BAKER; DUTTON. KELLY, 2004), que evoluem para a delaminacdo local e,
posteriormente para as delaminac@es de borda, que ocorrem devido a concentracao de tensdes
de cisalhamento ou tens6es normais na regidao (CARLSON; KARDOMATEAS, 1995).

Para compdsitos laminados, a sequéncia de empilhamento das fibras tem forte
influéncia no comportamento em fadiga. Ryder and Crossman mostraram que para
compdsitos grafite/epdxi [0°/+45°]s, a delaminagdo ocorre quando o composito atinge 50% de
sua vida em fadiga, iniciando entre as laminas de -45° e +45° seguido pela ruptura das fibras
em 0°. Quando fibras a 90° sdo adicionadas ao composito na configuracdo [0°/90°/+45°]s, a
delaminacdo ocorre a 40% da vida em fadiga entre as laminas a 90° e +45°. Em compdsitos
[0°2/90°4]s a delaminacdo ocorre com 5.000 ciclos e a falha é explosiva. A reducdo da vida
em fadiga e a precoce delaminagdo em compdsitos [0°/90°] é justificada pela diferenca de
rigidez entre as laminas quando o compdsito é carregado na direcdo 0°, por exemplo
(CARLSON; KARDOMATEAS, 1995).

Mesmo suportando altos niveis de tensdes, os compdsitos podem falhar com cargas
inferiores, se estas forem aplicadas ciclicamente. A justificativa esta no acumulo de dano, que
faz com que a tensdo suportada pelo material seja reduzida gradativamente até se igualar
aquela em que o material esta sendo solicitado, promovendo a falha. O grafico da Fig.3.1

ilustra esse comportamento (HARRIS, 2003).



17

Figura 3.1 - Degradacdo da resisténcia durante a solicitacdo ciclica.

A Degradacéo
da resisténcia
S inicial = = 4

Resisténcia (S)

S méximo

IlFtha
=

AN

Fonte: (adaptado de HARRIS, 2003).

3.3 COMPOSITOS E FADIGA: HISTORICO DE ESTUDOS DESENVOLVIDOS

Baseando-se em uma revisdo de publicaces cientificas, pode-se dizer que nas ultimas
duas décadas a fadiga em materiais compdsitos foi bastante explorada. Foram estudados
compositos com diferentes tipos de matrizes e reforcos, em diversos tipos de solicitacdo e
condigdes, sempre com 0 objetivo de entender o comportamento do material para atribuir-lhe
funcgdes estruturais, principalmente no setor aeronautico.

Em 1991, Ozturk desenvolveu estudos de fadiga em tracdo em diferentes niveis de
tensdo com o intuito de verificar a influéncia dos danos de fadiga nas propriedades mecéanicas
dos compositos. Neste estudo o autor verificou que a textura da matriz fraturada sofre
influéncia da tensdo aplicada em regime ciclico.

No mesmo ano, Pannkoke verificou o comportamento de compdsitos de matriz
termopléastica (policarbonato e PEEK) quando submetidos a fadiga em temperaturas
criogénicas. A importancia do estudo estd em verificar a possibilidade de aplicacdo do
material nessas condi¢des. Concluiu-se que a contracdo da matriz gera tensdes internas que
influenciam nas propriedades do material de tal forma que podem reduzir a vida em fadiga em
mais de 40% para cada faixa de tensdo.

Ainda no inicio dos anos 90, Fang (1990) adicionou esferas de liga Sn-Pb entre as
laminas de compdsitos para aumentar a sua resisténcia a fadiga. Os resultados foram
favoraveis quanto ao aumento da vida em fadiga e delaminacdo, ja que a liga de metal ductil

favoreceu o aumento da tenacidade do compdsito.
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A tenacidade a fratura e o aspecto visual das fraturas por fadiga foi estudado por Xian
(1994). Nesse estudo observou-se que a adicdo de termoplasticos poderia melhorar o
comportamento em fadiga e até mesmo a interface entre fibras e matriz dos compositos.

A diferenca no comportamento de compdsitos laminados submetidos a carregamentos
ciclicos de tracdo-tragdo e compressdo-compressdo foi mostrada por Tai em 1995. No estudo
fica claro que o tipo de carregamento influencia severamente os resultados, sendo o
carregamento compressao-compressao 0 que mais prejudica a integridade dos materiais
compositos.

Carregamentos ciclicos em flexdo também foram estudados, ja que o material pode
estar sujeito a esse tipo de carregamento durante sua vida. Em 1997, Couillard e Schwartz
observaram que a fadiga em flexdo gera uma perda de resisténcia mecanica e que, a altas
taxas de deformacéo, pode promover quebra de fibras de reforco, trincas na matriz e falha
interfacial, prejudicando sua integridade.

Ainda considerando a fadiga em flexdo, em 2001, Weber e Schwartz monitoraram a
influéncia da fadiga nas mudancas estruturais do compdsito através da mudanca de
resistividade e do decaimento do modulo de flexdo do compdsito. Os autores mostraram que é
possivel identificar a ruptura das fibras, por exemplo. A mesma técnica de resistividade foi
aplicada por Wang e Chung em 1998 para monitorar os danos causados pela fadiga em tracao
axial.

A fadiga foi estudada até mesmo para aplicacdo em infraestrutura, no setor da
construcdo civil, por Demers em 1998.

Compositos aplicados em aeronaves, principalmente, estdo sujeitos a impactos. Esses
podem ocorrer durante o voo (aves ou pecas que podem se soltar) ou até mesmo durante a
manutencdo da aeronave (queda de ferramentas sobre os componentes). O principal efeito dos
impactos € a delaminacdo da regido impactada. Em 1999 Tai et al. (1999) desenvolveu um
dos vérios estudos sobre o assunto mostrando que a espessura do compoésito tem grande
influéncia na fadiga antes e depois de sofrer um impacto de baixa energia.

Outro importante assunto estudado diz respeito & iniciacdo e propagacdo de trinca
interlaminar. Compositos apresentam uma preocupante susceptibilidade ao surgimento e
crescimento de trincas entre as laminas, ou delaminacdo, a maior limitante da vida util do
composito e sua aplicagdo na indudstria aeronautica. A delaminagéo pode ser induzida durante
0 processo de fabricagdo ou gerada durante a vida em servico devido a tensfes interlaminares
ou fraca adesdo interfacial, gerando perda de resisténcia e rigidez (HILLEY, 2000;
ARGUELES et al., 2008). Em 2000 Hiley estudou fadiga nos modos 1 e I entre laminas com



19

orientagdes diferentes e concluiu que a orientacdo das laminas influencia a delaminacé&o.
Arquellles et al. (2008) observaram que o crescimento da trinca diminui com o aumento de
seu comprimento devido ao aumento da complacéncia causada pelos efeitos viscoelasticos da
matriz.

Resisténcia a fadiga de compdsitos carbono/epoxy em gigaciclos (10°) e sob
carregamento de carga variavel foram estudados por Michel et al. (2006) e Reis et al. (2009),
respectivamente. Michel et al. (2006) concluiram que a resisténcia a fadiga diminui ap6s 108
ciclos, com alteracdes na rigidez e frequéncia de ressonancia do material. O estudo de Reis,
muito pertinente quando se visa a aplicacdo aerondutica, observou que razdes de carga
negativa reduzem muito a vida em fadiga do material.

Nos ultimos dois anos, as publicacbes tem mostrado uma tendéncia ao estudo de
crescimento e propagacao de trincas em compdsitos sujeitos a carregamento ciclico, visto que
a caracterizacdo do padrdo de crescimento € necesséria a aplicacdo do material.

Kuronuma et al. (2011) caracterizaram o crescimento de trincas em compdsitos com
nanotubos de carbono baseado na integral-J. Burks et al. (2012), mostraram que em
compositos hibridos as trincas ocorrem primeiramente nas laminas de fibras de vidro. Esse
mesmo fendmeno foi observado por Kar et al. (2011) e Kar et al. (2012) e atribuido as
concentracOes de tensbes geradas entre as laminas devido a diferenca de comportamento entre
os dois sistemas compasitos.

Crescimento de delaminacdo nos modos | e Il foram estudados para compdsitos
submetidos a carregamento misto (ZHANG et al., 2012) e sob influéncia da temperatura entre
-60°C e 90°C, pois estruturas estdo sujeitas a esse tipo de variacdo durante sua vida util.
Concluiu-se que a temperatura influencia a rigidez e com isso a energia necessaria para iniciar
uma fratura. Para temperaturas mais altas, maior devera ser a energia necessaria para iniciar
uma trinca (CORONADO et al., 2012).

A dependéncia da diregé@o de carregamento na vida em fadiga foi estudada por Vallons
et al. (2011), pois compositos estruturais com geometria complexa estdo sujeitos a
carregamentos ciclicos fora do eixo principal das fibras.

A influéncia da orientacdo das ldminas nos mecanismos de dano em juntas de
compositos coladas e submetidas a fadiga foi estudada por Meneghetti et al. (2012), que
verificaram uma maior resisténcia a propagacao de trincas na interface entre ldminas de 45° e
0°. Fernandez et al. (2011) analisaram o comportamento de juntas coladas submetidas a
fadiga de modo | e destacou a importancia do uso de adesivos com alguma ductilidade na

obtencéo de bons resultados.
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Tecidos tipo NCF (non crimp fabric) foram abordados por Cioffi et al. (2010) e
Carvelli et al. (2010) quanto ao comportamento em fadiga. Cioffi et al. (2010) estudaram os
padroes de fratura e o intervalo de fadiga de compositos processados com resina
monocomponente, que vem sendo amplamente utilizada pela inddstria aeronautica por
facilitar a reprodutibilidade do processo e propriedades. Carvelli et al. (2010) verificaram a
influéncia do stitching (costura do tecido NCF) na fadiga e, do carregamento ciclico nas
propriedades do compdsito em tracdo, contribuindo para um melhor entendimento do
comportamento em fadiga e pos-fadiga. Karahan et al. (2011) estudaram a fadiga em
compdsitos feitos com tecidos NCF 3D, muito requisitados pela industria aeroespacial.

A nanotecnologia também vem sendo aplicada em compositos, e com isso surgiram
muitos estudos sobre a influéncia de nanoparticulas e, principalmente nanotubos de carbono
(NTC), nas propriedades dos compositos de matrizes poliméricas. Khan et al. (2010)
mostraram que nanoparticulas de argila melhoram as propriedades mecanicas, de fadiga, a
resisténcia residual pés-fadiga e também a resisténcia a delaminacdo de compdsitos
carbono/epoxi devido a melhora na adesdo interfacial fibra/matriz.

Diversos autores mostraram a influencia dos NTC nas propriedades de fadiga dos
compdsitos, destacando que a adicdo de NTC promove um aumento no desempenho em
fadiga e uma reducdo de trincas interfaciais e delaminacdo devido, respectivamente, a um
aumento na densidade de interface eficiente e tenacidade dessa regido (BORTZ; MERINO;
MARTIN-GULLON, 2012; DAVIS ET AL. 2010; GRIMMER; GHARAN, 2010).
Compdsitos com 0,5% de NTC submetidos a sequencias de carregamento ciclico também
mostraram uma melhora nas propriedades (JEN; YANG, 2010). Se a atuacdo dos NTC for
bem entendida, serd possivel produzir pecas maiores e mais leves com propriedades
excelentes, desde que a dispersdo dos NTC seja suficientemente boa para evitar que o0s
mesmos se aglomerem e atuem como concentradores de tensdo (BORTZ; MERINO;
MARTIN-GULLON, 2012; JEN; WANG, 2012).

Estudos publicados em 2014 e 2015 mostram uma tendéncia no crescimento do estudo
da delaminacdo e também do comportamento de compositos de matriz polimerica reforcados
com fibras de carbono submetidos a fadiga por flexdo (PEGORIN ET AL., 2014;
CAMPILHO; SILVA, 2015; MONTESANTO; FAWAZ; BOUGHERARA, 2015; XUE ET
AL., 2015).

Outro assunto que vem sendo muito estudado € a predicdo de vida em fadiga de
compdsitos atraves do uso de modelos matematicos e simulagdes numéricas. Apesar de bem

difundido e muito util, o estudo ainda é escasso, de acordo com Naderi e Maligno (2012). O
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topico seguinte tratara desse assunto.

3.4 MODELO DE PREDICAO DE VIDA EM FADIGA PARA COMPOSITOS

Muitos critérios de falha e teorias foram desenvolvidos para descrever o complexo
processo de dano e falha em compositos. Para esse estudo sdo considerados as tensdes
aplicadas nas direcbes 1 e 2 do laminado e também a tensdo cisalhante na direcdo 12,
conforme mostra a Fig. 3.2 (MADENCI; GUVEN, 2006).

Figura 3.2 — Estado de tensdo plana em uma lamina.

A

-\"

Fonte: (VASILIEV; MOROZOV, 2001).

Os critérios de falha em compositos sdo baseados na analise da combinacdo dessas
tensbes, que de modo geral podem ser expressas pela equacdo 1, onde F significa a somatéria
de todas as forgas atuantes no material:

F (01,02, t12) =1 1)

Se F<1 ndo ocorrera fratura no material, se F=1 ocorrera falha e se F>1, 0 composito
ndo terd qualquer funcdo estrutural.

Existem diversos critérios de falhas que se diferenciam entre si, buscando uma melhor
aproximacéao para cada tipo de problema.

A teoria da micromecanica e macromecanica trata da interacdo entre 0s constituintes
do compdsito e da analise da lamina e laminados, respectivamente. A analise estrutural de
componentes geralmente é feita com auxilio da ferramenta FEA (finity elements analyses) e
softwares como Ansys. A Fig. 3.3 [48] ilustra em que situacdo deve ser aplicada cada tipo de
analise (DANIEL; ISHAI, 1994, MADENCI; GUVEN, 2006).
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Dentre os modelos macromecanicos desenvolvidos, os mais difundidos serdo descritos
mais detalhadamente, como o tradicional modelo de Tsai-Hill, 0 modelo de Tsai-Wu e o

critério da maxima tensao, 0s quais consideram apenas cargas estaticas.

Figura 3.3 — Niveis de observagdo e tipo de analise para materiais compdsitos.

% ___Matriz
. s—==s — Fibra

o
Micromecanica

Estrutura

Fonte: (DANIEL; ISHAI, 1994).

Dentre os modelos aplicados para predi¢cdo de vida em fadiga, o0 modelo baseado na
resisténcia a tracdo foi um dos primeiros a surgirem em 1972, propostos por Broutman e
Sahu. Os modelos vém sendo adaptados por pesquisadores para abranger a maior quantidade
possivel de modos de falha que vem sendo descobertos para os compdsitos, bem como a
influéncia de fatores como tempo e temperatura nos mecanismos de falha. Com base em
artigos publicados recentemente, os modelos que vem sendo mais aplicados sdo aqueles
baseados no diagrama de vida constante (CLD) e na metodologia de teste acelerado (ATM).

3.4.1 Modelos para Cargas Estaticas

3.4.1.1 Micromecanica

O critério da micromecanica analisa 0 compdsito em uma escala microscépica, ou
seja, analisa o comportamento e as falhas do composito considerando os constituintes (fibra,
matriz e interface) com base na porcentagem de cada um, sua composicdo, propriedades e

orientagdo, para o caso de reforcos continuos (DANIEL; ISHALI, 1994).
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Nos compositos reforcados com fibras longas, sabe-se que o tipo de carregamento
afeta os mecanismos de falha. A orientacdo do reforco influencia na anisotropia do material,
que por sua vez, altera propriedades como o coeficiente de Poisson, resisténcia mecanica,
expansdo térmica e condutividade térmica. Por esse motivo, pode existir uma grande
diferenca entre as propriedades nas dire¢Oes longitudinais e transversais (DANIEL; ISHAI,
1994).

A micromecanica permite predizer aproximadamente a resisténcia longitudinal e
transversal de compdsitos, bem como a resisténcia a compressao ou cisalhamento.

A resisténcia maxima de um compdsito pode ser aproximada pela equacéo 2.

Fit = Fr.Vi+ G 'm.Vm (2)

Na qual Fit € a resisténcia a tracdo longitudinal do compésito, Fs é a resisténcia a
tracdo longitudinal da fibra, G'm é a resisténcia média da matriz quando a Ultima fibra se

rompe e Vi define a fragdo volumétrica de matriz no composito.
Para os casos em que a deformacdo da fibra € muito menor que a deformacdo da
matriz, a equacdo (2) pode ser escrita da seguinte maneira (equacdo 3), assumindo um

comportamento linear dos componentes:

Fit = Fit[Vi+ Vin.(Em /E7)] (3)

A falha por compressdo estd associada a microflambagem das fibras, que levam a
formacéo de zonas de torcdo e podem causar deformacdo ou fratura das fibras dicteis como a
aramida ou rigidas como as de carbono, respectivamente. A Fig. 3.4 ilustra a microflambagem
e seus efeitos.

Jé a resisténcia a flexdo pode ser predita pela equacdo 4, na qual Fic é a resisténcia a

compressdo longitudinal do comp@sito.

Fic = 2V¢ [Em .Ef .Vi/ 3(1- Vi)]Y2 (4)
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Figura 3.4 — Microflambagem das fibras: (a) microflambagem (b) para fibras dicteis e (c) para fibras
frageis.

(@) (b) (©)

Fonte: (CARLSSON; PIPES, 1987).

Se a porcentagem de fibras rigidas for muito alta, a falha pode ser regida pelo modo de

cisalhamento de acordo com a equagéo 5.

Fic = 2Fsr [V + (1 - V£). (Em/Ef)] (5)

Na qual Fer € a resisténcia da fibra ao cisalhamento.
Para compositos unidirecionais transversalmente carregados em tracdo, usa-se a
equacéao 6.
Fat = (Fmt - om)/ Ko (6)
Na qual Fmt € a resisténcia maxima da matriz, orm a tensdo residual e K, o fator
concentrador de tensdo (Ko = omax/c2).

Para os casos de carregamento transversal em compressao usa-se a equagao 7.

Foc = (Fmc + o)/ Ko (7)

Para os casos de alta resisténcia interfacial, o cisalhamento pode ocorrer na matriz.

3.4.1.2 Macromecanica

A micromecanica prediz a resisténcia e tipo de falha nos possiveis carregamentos, mas

a interacdo entre os mecanismos de falha dificultam a obtencdo de uma predicdo confiavel



25

para um laminado. Por essa razdo a macromecéanica é preferivel (DANIEL; ISHAI, 1994).

A macromecanica leva em consideragdo a anisotropia do laminado, como cada lamina
contribui para sua resisténcia e como a tensao e a deformacdo do laminado pode variar com a
orientacdo das laminas (DANIEL; ISHAI, 1994).

De todas as teorias disponiveis, as trés apresentadas a seguir sdo as mais

representativas e largamente utilizadas.

3.4.1.2.1 Critério da Maxima Tensao

Trata-se de um critério simples e conservativo, destinado a analise estrutural, o qual
assume que existem trés possiveis modos de falha causados pelas tensdes aplicadas nas
direcdes 1, 2 e 12 da lamina do compdsito. Se as tensdes aplicadas forem maiores que as
tensGes suportadas pelo material, 0 composito falhard (DANIEL; ISHALI, 1994).

Os valores méximos de tensdo sdo definidos experimentalmente para cada material,
pois o tipo de fibra, matriz, bem como parametros de processamento interferem nas
propriedades do material compdsito.

Esse critério ndo considera a influéncia de uma possivel interacdo entre as tensdes,

sendo regido pelas seguintes equactes 8 e 9:

c1<max o1, c2<maxoz2 seoc1>0e¢ o2>0 (paratensdes trativas) (8)

o] <max 61, |o2/<maxocz seoc1<0e o2<0 (tensbes compressivas) 9)

Essas equacdes definem a superficie grafica de falha do material, como exemplificado
na Fig. 3.5.
O modelo é eficaz para compositos ortogonais (com direcdo 1 e 2), principalmente

quando a carga € aplicada em apenas uma direc¢ao.
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Figura 3.5 — Superficie de falha determinada pelo critério de Maxima Tens&o.

I
12

e -::--\

Fonte: (DANIEL; ISHAI, 1994).

3.4.1.2.2 Critério de Tsai-Hill

Esse critério considera as interacGes entre as componentes de tensdo que afetam o
mecanismo de falha e, por isso, é mais abrangente que o critério anterior.

E um critério quadratico, que em sua esséncia, se assemelha ao critério de Von Misses
(define a tensdo maxima aplicavel em qualquer condicdo de carregamento para 0s metais
ducteis em sua zona elastica).

A equacdo 10 descreve o critério.
Ac?11 + Bo%22+ Co11622+ Do?12= 1 (10)

Os parametros A, B, C e D sdo caracteristicos do material e determinados através de
ensaios mecanicos como tracdo, compressdo e cisalhamento, portanto, sdo associados aos
limites de falha em cada ensaio.

Ap0s interacdes algébricas, a equacdo 10 pode ser escrita em funcéo dos termos X, Y
e S, que correspondem as resisténcias nas direcdes 1, 2 e ao cisalhamento do material
(equacdo 11).

U_ﬂ_ 011022 U%z 0%2 _

+ 24+ 22
X2 X2 y: st

(11)

O indice t subscrito indica que a propriedade é referente a tragdo. Caso a solicitacéo
seja de compressao, as propriedades devem ser substituidas e o indice é substituido pela letra

c. A resisténcia ao cisalhamento, representado pela letra S, permanece na equagdo seja no caso
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de solicitacdo em tragdo ou compressdo, pois este esforco € concomitante a ambos
(GOUVEA, 2006).

3.4.1.2.3 Critério de Tsai-Wu

O critério de Tsai-Wu apresenta uma melhor correlagdo com os dados experimentais
pois distingue e considera os efeitos de tracdo e compressdao que atuam no modelo
simultaneamente. Para isso 0 nimero de termos da equacdo 12 foi aumentado em relacdo ao
critério de Tsai-Hill, o que permite maior ajuste da curva aos dados experimentais.

F.6.:+ F.05 + Feo1, + FiuGon + FiuGon + Fes0oi, + 2F1,616,= 1 (12)

A determinacdo dos coeficientes F é feita pela substituicdo de resultados

experimentais, resultando na equacgéo 13, em termos de resisténcias mecanicas.

2 2 2

g g g T110 1 1 1 1

XeXe Yi¥e 50 X XYY, \X: X Y, Y, )
1

O critério de Tsai-Wu é mais abrangente e relaciona mais propriedades mecanicas que
o critério de Tsai-Hill (GOUVEA, 2006).

3.4.2 Modelos para Cargas Ciclicas
3.4.2.1 Modelo Baseado na Resisténcia Mecéanica

Esse modelo foi proposto por Broutman e Sahu em 1972 e desde entdo tem sido
aplicado e testado em compositos de diversas configuracbes e materiais, com diferentes
condicdes de carregamento (NIJSSEN, 2007).

O método, considerado confidvel, baseia-se na reducdo da resisténcia a tragdo
promovida pelos danos fisicos causados pela aplicacdo de cargas ciclicas, ou seja, a predi¢do
é baseada na resisténcia a tracdo residual p6s fadiga (NIJSSEN, 2007).

O método quantifica o dano causado pela sequéncia, razdo ou frequéncia de
carregamento. E um método regido pela tolerancia do material ao dano. Pesquisadores tém

discutido seus resultados em funcdo dos danos causados pelo carregamento, como trincas na
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matriz e nas fibras e delaminacgdes (NIJSSEN, 2007).
O modelo mais precisamente formulado foi proposto por Wahl e é regido pela equagéo
14,

N+ng, |
Sri =S0_(S0_Smaxi) N
i

(14)

Na qual:
i = ciclo atual.
Sri = a tensdo residual depois do ciclo ri para a Smaxi.
So = tensdo inicial.
Smax = maxima carga aplicada em fadiga ni = nimero de ciclos com a Smax.
Neq = NUMero de ciclos para Smax que deveria ter levado a tenséo Sr, i-1.

N = namero de ciclos que deveria levar a falha com Smax.

O termo neg foi chamado de “numero de ciclos equivalentes” por Whal e ¢é
determinado pela equacdo 15. O termo C descreve como o carregamento ciclico afeta a

29 ¢¢

degradacéo da resisténcia e a classifica em “precoce”, “subita” ¢ “linear”, como mostra a Fig.
3.6.

N S"-f—l —SD Ci—1 B
-1 ~ - neqi_l
_(SU _‘Sma.\'[-_l )

(15)

Figura3.6 — Classificacdo da tensdo de degradagé&o.

A
Sy ---hemmmeoooo morte sibita (C>1)
= degradacio
= degradagio linear (C=1)
< precoce )
z , !
(©=1) !
= |
[}
~ [}
Smax B B
[}
i
/ i
Nim Ciclos (N) falha

Fonte: (adaptado de HARRIS, 2003)
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Considerando que as estruturas primérias estdo sujeitas a carregamentos mistos
(trativos e compressivos), 0 modelo foi modificado e reescrito na forma das equagdes abaixo,
assumindo que a resisténcia se degrada de forma independente para cada carregamento. Outra
diferenca esta em assumir que as tensdes residuais chegam a zero no momento da falha

(equacOes 16 e 17).

: n\ G
S!‘,f = SO,:‘ 7(80; - max[‘smax ro]j )[FJ ! (16)
Spe=S0c—(Soc fabs{mm[Smm ,{)]j })(;]i(v (17)

Os indices t e c referem-se aos carregamentos em tragdo e compressao,

respectivamente.

3.4.2.2 Modelo Baseado no Diagrama de Vida Constante

Proposto para dados de fadiga de materiais compositos apresenta bastante precisao e
uma formulacao mais simples (VASSILOPOULOS; MANSHABI; KELLER, 2010).

O modelo do diagrama de vida constante (CDL, do inglés Constant Diagram Life)
relaciona o efeito da combinagdo entre tensdao média (om), amplitude de tensao (ca) € razéo de

carregamento (R), como mostra a Fig. 3.7.

Figura 3.7 — Diagrama de vida constante.

Fonte: (BORTZ; MERINO; MARTIN-GULLON, 2012).
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O diagrama é divido em trés setores. O setor compreendido entre 0<R<1 representa a

regido de carregamento T-T (tracdo-tracdo), a regido C-C (compressdo-compressdo) é

delimitada por valores de R>1, j& a regido com valores de R<0 compreende 0s carregamentos

alternados T-C (tracdo-compressdo).

As linhas radiais séo determinadas pela equagéo 18:

o — (L=R\,
a=— 1+Rm

(18)

Os pontos unidos por essas linhas sdo extraidos de curvas S-N com valores de R

especificos. O diagrama de vida constante é formado pela jun¢do de pontos que correspondem

a um mesmo valor de ciclos nas diversas linhas de R, como mostra a Fig. 3.8.

O diagrama estima a vida em fadiga do material quando as tensGes médias e a

amplitude de carregamento sdo ambas conhecidas. A linha mais distante da origem dos eixos

do diagrama forma o envelope de falha estética, portanto, valores de tensdo compreendidos
fora do envelope implicam em falha estatica (KAWAI; KOI1ZUMI, 2007).

Figura 3.8 — Diagrama CDL construido com dados experimentais.
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Fonte: (BORTZ; MERINO; MARTIN-GULLON, 2012).

Carregamentos com baixas amplitudes de tensdo (préximos ao eixo horizontal) o

modelo requer que as linhas de vida constante convirjam para a resisténcia maxima a tracao e

a compressdo. Essa é uma limitacdo do modelo cléssico devido a falta de informacao sobre o

comportamento de compaositos submetidos a fadiga.
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3.5 FUNDAMENTOS DA ANALISE DINAMICO-MECANICA

A andlise baseia-se em aplicar forca oscilante no material, submetido a um fluxo de
calor continuo, e observar o comportamento do mesmo. Tratando-se de materiais poliméricos,
determina-se tanto a viscosidade quanto a rigidez, propriedades estas que descrevem a
habilidade do material em liberar energia através do calor e também de armazena-la
(MENARD, 2008).

A andlise de DMA ocorre sob uma programacdo controlada de temperatura,
permitindo que os resultados correspondam mais fielmente ao comportamento do material
polimérico no ambiente real de trabalho. Dessa maneira, regifes de transicdes sao
identificadas e podem ser relacionadas com inumeros eventos que ocorrem em escala
microscopica como alteracfes de volume livre, tenacidade, movimentacdo de grupos locais e
laterais, além da temperatura de transicdo vitrea (Tg), utilizada frequentemente como
referéncia para definicdo da temperatura de trabalho dos polimeros (MENARD, 2008).

O DMA avalia o material polimérico entre dois limites extremos: o limite elastico,
através da Lei de Hooke, e o limite viscoso, baseado no comportamento Newtoniano.
Materiais puramente el&sticos possuem um comportamento linear para a relagéo tensao versus
deformacdo, conhecido como Mddulo Elastico (E), no entanto para a maioria dos materiais
poliméricos essa relacdo € ndo linear, caracterizando o comportamento viscoelastico
(MENARD, 2008).

A temsao aplicada na amostra obedece a equagéo (19), enquanto a deformacéo sofrida
obedece a equacdo (20), sendo dependente de quéo elastico e viscoso € o comportamento do
material (MENARD, 2008).

g = 0, sin(wt) (19)

£ = g, sin(wt) (20)

Onde ¢ ¢ a tensdo no tempo t, o € a tensdo maxima aplicada ao material, ® ¢ a
frequéncia utilizada no ensaio, € é a deformagdo no tempo t ¢ go € a deformagdo maxima.

O tempo de resposta do material, ou seja, 0 tempo necessario para que o material
perceba e se deforme com a tensdo aplicada define seu comportamento em: elastico,
viscoelastico ou viscoso. Graficamente, o comportamento é determinado em funcéo do angulo

de fase (6) mostrado na Fig. 3.9. Quando o material responde imediatamente a solicitagcdo
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imposta, sua resposta estd em fase e 8=0°. Para os materiais viscosos 6=90°, ou seja, a
resposta do material apresenta a defasagem maxima em relacao a solicitacdo. Quando 0° <o <
90° os materiais sdo classificados como viscoelasticos, ou seja, apresentam comportamento
viscoso e elastico (MENARD, 2008).

Figura 3.9 — Variacdo da tensdo e da deformacdo com o tempo para um sinal oscilatorio.

L. i - Viscoelastico
Elastico /™ /O Viscoso /7 /TN Fil

(=

Deformacédo
o

Deformacéo

Deformacéo

:a=905__ A4 gy

/\ A = /\ /\ = /\\\ / \\ =
W VARV, Vv

Fonte: (TABOADA,; CARVALHO; SOBRAL, 2008)
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Portanto a resposta do material viscoelastico pode ser decomposta em eléstica (em
fase) e viscosa (fora de fase). Para uma dada solicitacdo mecénica (equagdo 21) tem-se como
resposta a equacdo (22). A partir da equacdo (22) chega-se a equacdo (23) onde a parte (A)

corresponde a parte elastica da resposta e a parte (B) a parte viscosa.

g = g, sen(wt) (21)

£ = gosen(wt + &) (22)

£ = g,c08(6) sen(wt) + g,8en(d)cos(wt) (23)
(A) (B)

Sendo o € tensdo, oo € tensdo inicial, w ¢ a frequéncia, t é tempo, & corresponde ao
angulo de fase e € ¢ a deformagao.

A divisdo dos tipos de deformacdo que ocorrem no material permite calcular os
valores dos moédulos de armazenamento E’ (medida do qudo elastico ¢ o material) e do
modulo de perda ou viscoso E” (medida da energia perdida por fricgdo e movimentagao

interna do material), equacOes (24) e (25) respectivamente, que somados resultam no Mdédulo
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Complexo, conforme equacgéo (26).

E'= ? cos(8) (24)
E = ?sen (8) (25)

A soma vetorial de E’ e E” fornece o E* (m6dulo complexo), conforme a equagao
(26).
E* = E' +iE" (26)

O valor de moédulo elastico (E’) ndo equivale a0 Mddulo de Young (E) retirado de
ensaios estaticos como tracdo e flexdo, pois estes ultimos sdo calculados a partir de um
intervalo de tensdo e deformagao. Ja E’ descreve a capacidade que o material tem de estocar
energia, medida a partir de apenas um valor de tensdo e deformacéo, considerando uma tensdo
oscilante e ndo crescente, como nos testes padrao (MENARD, 2008).

O valor da tangente do angulo de fase (d), na equagdo (27), ¢ a medida do qudo

eficiente € a perda de energia por rearranjos moleculares e friccao interna.

E”
tand = — 27)

A temperatura na qual encontra-se o pico de Tan 8, bem como a temperatura de inicio
de redugao do valor de E’, sdo utilizados para determinagdo da temperatura de transigdo vitrea
de materiais poliméricos, sendo o segundo método mais conservativo que o primeiro. A Fig.
3.10 ilustra os pontos citados acima (MENARD, 2008).

As transicdes observadas nos polimeros sdo uma funcédo do tempo de relaxacédo e/ou
do volume livre de sua estrutura, sendo este Ultimo o responsavel pelas transicdes dos
polimeros, uma vez que a auséncia de volume livre impossibilita qualquer transicdo pela falta
de espaco para a movimentagdo molecular das cadeias poliméricas (MENARD, 2008).

O tipo de movimentacao varia com o grau de liberdade promovido pelo volume livre,
deste modo, as transicdes sdo divididas em: transicbes de primeira e de segunda ordem
(MENARD, 2008).
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Figura 3.10 — Pontos de determinacdo da temperatura de transi¢do vitrea utilizando DMA.
Tg
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Fonte: (autor)

Os grupos laterais sdo 0s primeiros a obterem espaco para movimentacao (bending e
streching dos grupos laterais, inclusive agua ligada), quando o volume livre ainda é restrito,
consentindo as transi¢des chamadas gama (T,). Com um acréscimo no aumento do volume
livre atinge-se as transi¢Oes beta (Tg), caracterizadas pela movimentacdo de cadeias laterais
inteiras, contendo de 4 a 8 atomos na cadeia principal (backbone). Nesse ponto o polimero
torna-se mais tenaz. Essas transi¢es sdo secundarias, também chamadas de transi¢des sub-Tg,
e estdo associadas as propriedades do material em seu estado vitreo (MENARD, 2008).

A Tp determina as barreiras de ativacgdo para:

- reacBes em fase sélida;

- deformacGes;

- fluéncia ou fluxo;

- amortecimento acustico;

- difuséo de gases.

A Tg ocorre exclusivamente em materiais amorfos, ou na parte amorfa de materiais
semi-cristalinos, sendo caracterizada pela movimentacdo mais intensa das cadeias devido a
um aumento do volume livre em relacdo aquele necessario para as transi¢des secundarias. A
Tm, transicdo primaria, ocorre apenas em termoplasticos semicristalinos, sendo ocasionada
pelo deslizamento das cadeias umas em relagdo a&s outras, 0 que ocorre no momento de
maximo volume livre (MENARD, 2008).

Termorrigidos apresentam T4 e em seguida tem-se o inicio da degradagéo térmica do
material, quando ocorre a ruptura de ligagbes primarias e ndo o deslizamento de cadeias.
Portanto, com a analise DMA determina-se muitas propriedades e caracteristicas dos

materiais para cada faixa de temperatura de trabalho (MENARD, 2008).
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3.5.1 Sobreposicdo Tempo-Temperatura (STT)

A analise por DMA pode ser feita com base na variacdo da temperatura, na qual a
frequéncia da andlise é fixa e a temperatura é gradualmente elevada até um méaximo
predeterminado, ou entdo, baseada na variagdo do tempo, na qual a temperatura € mantida fixa
e as transicbes ocorrem em funcdo do tempo para determinada frequéncia ou faixa de
frequéncias. Ambas as analises fornecem informacdes Uteis para determinacdo dos limites de
aplicacdo dos polimeros, uma vez que as transicGes podem ocorrer em funcdo tanto da
temperatura quanto da frequéncia as quais estes materiais sdo submetidos (MENARD, 2008).

A técnica de superposicdo tempo-temperatura, também chamada de Curva Mestra,
utiliza um ndmero reduzido de variaveis para estimar o comportamento do material a
frequéncias ndo atingidas pelo DMA ou tempos de analise muito extensos (FOROUGH;
NEJAD; KHODAII, 2014).

Considerando que a temperatura e a frequéncia causam alteragdes similares nas
propriedades viscoelasticas dos polimeros, a superposicdo de dados coletados em diferentes
temperaturas pode ser realizada de modo a gerar uma Unica curva que represente 0
comportamento do material em uma faixa de frequéncia ou tempo, como mostra a Fig.3.11.

No entanto, para que as curvas obtidas isoladamente possam ser sobrepostas é preciso
que o comportamento do material seja linearmente viscoelastico e que todas curvas (Log E’ x
Log t, por exemplo) apresentem curvaturas semelhantes (ODEGARD; BANDYOPADHYAY,
2011).

Figura 3.11 — a) Dados coletados para diversas temperaturas e b) curva de superposi¢do tempo-
temperatura, gerada com os dados do item a.
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A equacdo mais utilizada para essa superposicdo foi proposta por Willian, Landel e
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Ferry (equacdo 28), conhecida por equacdo WLF.

Log az =log () = —Cy(T—T,)/C; + (T —T,) (28)

Na qual ar é o fator de deslocamento das curvas para a curva de referéncia, T é a
temperatura em Kelvin, T, a temperatura de referéncia e C1 e C2 sdo constantes empiricas do

material para esta equacdo. Universalmente adota-se C1=17,4 e C,=51,6 para polimeros
amorfos na temperatura de transicao vitrea (MENARD, 2008; TA-144).

Os valores de C; e C; sdo determinados em fungdo do coeficiente de expanséo térmica
e da fracdo de volume livre na Tg, convencionado em 4,8x10* deg?. No entanto, uma
correcao dos valores de C1 e C para cada material se faz necessaria para um melhor ajuste da
equacdo 28 e consequentemente, melhor continuidade da curva STT (WILLIAN; LANDEL,;
FERRY, 1955).

~ ~ . . . ar .
A equacéo (29), relacdo de Arrhenius, também determina valores de ~ , sendo mais
adequada para descrever o comportamento viscoeldstico de polimeros semi-cristalinos e

eventos relacionados as relaxa¢des P e v, aquelas que ocorrem abaixo da Tg (WILLIAN;

LANDEL; FERRY, 1955).

E (29)

Logar=7ﬁ T= 1)

Na qual E é energia de ativacdo das transicdes de relaxacdo e R é a constante universal
dos gases.

E importante destacar que os valores de ar devem ser calculados para cada curva e
cada temperatura, sendo diferentes para E’ ¢ E”. A validade da extrapolagdo dos resultados é
garantida pelo fato que somente temperaturas testadas sdo utilizadas para a construcdo da
curva STT (TA-144).

Um deslocamento vertical também se faz necesséario a fim de compensar alteragoes de
densidade que os polimeros podem sofrer em funcéo da temperatura. Para isso € aplicada a
equacéo (30), onde p é a massa especifica do polimero na temperatura T.



37

L (30)

A mesma ideia de superposi¢do pode ser aplicada a varidveis como grau de cura,
tensdo, deformacdo, entre outros. Portanto, a curva STT colabora com a predicdo de
propriedades e comportamentos do material a longo prazo (MENARD, 2008).

Ortiz (2008) utilizou a STT para avaliar as faixas de frequéncia de transicdo vitrea de
um composito carbono/epdxi (tenacificado com PET) produzido com prepreg e observou que
a 85°C a Tg ocorre entre 102 a 108 Hz enquanto a 175°C ocorre entre 10° e 102 Hz. Os
indices C1 e C, foram definidos como sendo 134,9 e 697,6, respectivamente.

Melo e Radford (2005) utilizaram o composito Carbono/PEEK para avaliar, através de
curvas STT, como E’ varia com a orientagdo das fibras do refor¢co. Os compdsitos tiveram E’

monitorado também em funcdo de diferentes frequéncias e temperaturas.

3.5.2 Termorrigidos e DMA

A principal razdo para anélise dindmico-mecénicas de polimeros termorrigidos em
uma faixa de frequéncias é determinar como estas afetam as transicdes poliméricas, que
podem levar a reducdo das propriedades mecanicas e, consequentemente, a falha do
componente.

A tendéncia é que transi¢fes de primeira ordem, como T4, ocorram a temperaturas
mais baixas quando a frequéncia de solicitacdo é reduzida, enquanto as transi¢des sub-Tq ndo
sofrem qualquer influéncia. A explicacdo esta na quantidade de energia necessaria para
ativacdo de cada transicdo. Enquanto a energia necessaria para ativar transi¢oes sub-Tg € da
ordem de 20 a 30 kJ/g, sdo necessarios de 300 a 400 kJ/g para ativar 0 movimento das
multiplas cadeias poliméricas na Tg. Portanto, a alteracdo da frequéncia de solicitacdo altera
somente transi¢cdes que necessitam de maior energia para que ocorram (MENARD, 2008).

3.6 RELACAO ENTRE DMA E FADIGA

O estudo da relagdo entre as propriedades viscoelasticas de um composito de matriz
polimérica e suas propriedades mecéanicas é complexo e pouco estudado (CASSU;
FELISBETI, 2005). A escassez de estudos sobre o assunto deve-se principalmente a

dificuldade em estabelecer-se uma relagdo confiavel entre essas propriedades, que envolvem
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0s processos de relaxacbes dos polimeros e sua influéncia sobre seu comportamento
mecanico. O ineditismo deste trabalho estd em definir uma relacdo que contribua com a
predicdo de vida em fadiga de um composito carbono/epdxi.

O conceito de gque comportamentos e propriedades microscopicas influenciam o
comportamento macroscopico dos materiais € bem difundido e aceito. Entre os polimeros, a
mudanca microscopica mais conhecida e relacionada com mudancas de propriedades
mecanicas € a Tg. Essa transicdo é oriunda de um processo de relaxacdo das cadeias que
ocorre em uma faixa de temperatura ou frequéncia especifica para cada material polimérico
(MELO; RADFORD, 2005).

As relaxacOes de materiais poliméricos, classificadas em primarias e secundérias, séo
associadas ao aumento da movimentacdo molecular causada por um intervalo de frequéncia
especifica, pela incidéncia de temperatura ou até mesmo pelo aquecimento interno gerado
durante uma solicitagdo mecanica (CASSU; FELISBERT], 2005).

Sabendo que o carregamento ciclico pode envolver uma ou mais frequéncias de
solicitacdo e que esta, por sua vez, pode promover o aumento da temperatura do mesmo
devido a friccdo interna do material, relaxacGes podem ser induzidas e acarretardo em
alteracbes das propriedades viscoelasticas do material com consequente alteracdo de suas
propriedades mecanicas.

A variagdo do E’ indica uma alteracdo na capacidade da matriz de armazenar energia
através dos movimentos de bending e stretching das ligacdes quimicas. Portanto a reducéo
dos valores de E’ indica a diminuicdo da capacidade de absorcdo de energia e inicio da
relaxagdo  molecular induzida pela movimentagdo das cadeias poliméricas.
Macroscopicamente, a redugdo de E’ tem como consequéncia a reducdo da rigidez do
composito.

Considerando o efeito da frequéncia de aplicacdo sobre o material, nota-se a
importancia da determinacdo dos intervalos de frequéncia onde a transi¢do vitrea ocorre para
cada temperatura em que o material venha a ser solicitado. Para os casos em que as
frequéncias de interesse ndo sdo atingidas por equipamentos de ensaio, utiliza-se o principio
da sobreposicdo tempo-temperatura para elaboracdo de curvas mestras que englobem as
frequéncias de interesse.

O pico de Tand pode ser relacionado a forga de adesdo interfacial fibra/matriz, através
da andlise da altura e largura do mesmo, por ser considerado uma indicacdo real da
movimenta¢do molecular. Maiores 4reas sob o pico de Tand indicam maior movimentagao

molecular atribuida & uma adeséo interfacial mais fraca (BROCKS; CIOFFI; VOORWALD,
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2013).

Sabendo que o pico de tand pode ser relacionado com propriedades interfaciais, Ziegel
e Romanov propuseram a equacdo 31 (KHATIBI; MAI, 2002) que determina a resisténcia
interfacial de compositos baseados na relacdo entre os valores de tand do composito e da
matriz, considerando a fracdo volumétrica de fibras. Dessa forma, esses autores introduziram
a ideia da possibilidade de relacionar propriedades viscoelasticas obtidas em um DMA com
propriedades mecanicas de compdsitos, uma vez que a interface tem forte influéncia sobre

esta ultima.

b= (1 tané'c) v
B tand,, /Vr

(31)

Na qual b é a resisténcia interfacial, os indices ¢ e m se referem a compdsito e matriz,
respectivamente, e Vs é a fragdo volumétrica de fibras (KHATIBI; MAI, 2002).

Nem sempre é possivel fazer uma associacdo direta entre resultados obtidos com
DMA e ensaios mecénicos, uma vez que a relacdo deve considerar a natureza do material e
suas particularidades (CASSU; FELISBERTI, 2005). Portanto, para que seja estabelecida uma
relacdo coerente entre o comportamento em fadiga e as propriedades viscoelasticas do
material é preciso que todos os dados obtidos com DMA sejam avaliados e relacionados com
0 comportamento mecanico do mesmo.

Propriedades interfaciais sdo bons parametros para propor-se uma relacdo entre DMA
e fadiga visto que a adesdo interfacial influencia a resisténcia ao carregamento ciclico. Se a
interface do composito é adequada, a redistribuicdo de carga ocorre satisfatoriamente e,
portanto, espera-se uma vida em fadiga prolongada.

A curva de E’ seria outro pardmetro de interesse para a relacéo de predigdo de vida em
fadiga, uma vez que pode ser relacionado com a rigidez mecéanica do compdsito em uma faixa
de tempo ou frequéncia fazendo-se uso da técnica de sobreposicdo tempo-temperatura.

O patamar de E’ indica o intervalo de tempo ou temperatura em que o material € capaz
de armazenar energia. A reducdo dos valores de E’ & um indicativo da liberacdo de energia
devido ao inicio de movimentacdo molecular, que mecanicamente pode ser descrito como
reducdo da rigidez. A reducdo da rigidez favorece a coalescéncia de microtrincas que levam a
delaminagdo, fato que ocorre predominantemente por falha coesiva da matriz durante o
carregamento ciclico (KHATIBI; MAI, 2002; VIEILLE; ALBOUY, 2015).
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Segundo Charalambous (2015), o fato do aumento da ductilidade do polimero
favorecer a delaminacdo ao invés de preveni-la, como ocorre em materiais metalicos, esta
relacionado com a tensdo de escoamento da matriz (cem). COm 0 aumento da temperatura, a
(cem) é reduzida e a deformacéo plastica favorecida, aumentando a probabilidade de formagao
de trincas e delaminagdo. Portanto, E’ pode mostrar uma tendéncia da resisténcia a
delaminacdo em uma comparacao entre duas ou mais condigdes de aplicacdo de um material.

Prop0e-se, portanto, avaliar tanto a curva de “b” como a de E’, E” ¢ tand em fung¢ao de
uma faixa de frequéncia e também de tempo fazendo uso da teoria da sobreposi¢cdo tempo-
temperatura (STT) aplicada aos dados obtidos com DMA.

O valor de “b” resultante da equagdo 31 pode ser calculado para um dado instante de
tempo ou frequéncia. Com a teoria STT seria possivel observar a tendéncia do valor de b para
um dado intervalo de tempo e frequéncia. A partir disso, seria relacionada a curva de b com a
resisténcia a fadiga do material.

Como E’ pode ser um pardmetro que mostra a tendéncia de resisténcia a delaminacéo
do composito, sua avaliacdo em um intervalo de tempo ou frequéncia pode ser Util para
determinacéo do tempo necessario para inicio da delaminacéo.

De acordo com o observado por Burks et al. (2012), ndo somente a frequéncia pode
influenciar a vida em fadiga, mas também a temperatura de aplicacdo, uma vez que a
ductilidade da matriz é alterada e, consequentemente, os mecanismos de falha. Com o
aumento da ductilidade a falha passa a ser de dominio da matriz (VIEILLI; ALBOUY, 2015).

Melo e Radford (2005) mostraram através de equacdes e experimentos que o tempo e
a temperatura influenciam os valores de E’ e tand, sendo a diferenca entre os valores tedrico e
experimental por volta de 10%. Os valores experimentais mostraram-se menores, pois 0
equipamento € capaz de detectar o efeito do aumento da densidade de trincas e delaminacdes
localizadas nos compositos, que tem influncia na redugcdo do modulo E’ e,
consequentemente, na tans.

Miyano et al. (2008) relacionaram propriedades como resisténcia a fluéncia e a fadiga
com as propriedades viscoelasticas da matriz. O comportamento em fadiga pode ser estudado
em funcdo da temperatura a diferentes niveis de tensdo, com frequéncia e razdo de carga fixas.
O resultado, considerando a curva S-N de cada temperatura escolhida, é transformado em uma
curva S-t para uma temperatura de referéncia (que pode ser a temperatura de Ty ou a
temperatura de trabalho a qual o material sera submetido) baseado na teoria da sobreposi¢édo
tempo-temperatura (MIYANO; NAKADA; CAl, 2012; CAIl; MIYANO; NAKADA, 2008;
MIYANO; NAKADA; KATOH, 2012).
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Portanto, a predicdo de vida em fadiga baseada em andlises dindmico-mecénicas
proposta por este estudo pode basear-se em duas relagdes distintas:

* Na relacdo entre a curva STT de decaimento de E’ e da curva de durabilidade em
fadiga (S-N), tanto em funcéo do tempo como da frequéncia e,

* Na relacdo entre a curva STT dos valores de forca interfacial b (tanto em funcéo do
tempo como da frequéncia) com a curva S-N.

A analise de resultados mostrara a opcdo mais adequada para atingir-se o objetivo

proposto.
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4 MATERIAIS
4.1 MATRIZ POLIMERICA PRISM EP2400

A Tabela 4.1 traz as principais caracteristicas da resina Prism EP 2400, do fabricante
Cytec Industries, Inglaterra, a mais nova geracao de resina para processamento por RTM.
Segundo o fabricante, esta apresenta melhor tenacidade que sua precursora, Cycom 890 RTM,
0 que espera-se, contribua para a melhora do desempenho dos compdsitos em fadiga.

Tabela 4.1 — Comparacao entre as propriedades das resinas Cycom 890 RTM e Prism EP 2400

Tg Densidade Resisténcia Mddulo Elongacdo Resisténcia Modulo  Tenacidade
Resina [tand] (glem?) Tracao Tracdo em tracdo Flexao Flex&o [Kic]
(°C) g (MPa) (GPa) (%) (MPa) (GPa) (MPa/m?)
Prism
EP 2400 179 1,24 95 3.4 7,2 164 3,6 0,96
Cycom 890
RTM 210 1,22 70 3,1 6,3 139 3,2 0,90

Segundo a ficha técnica fornecida pelo fabricante, a cura da resina ocorre a 180°C em
um periodo de 2 horas. Temperatura de injecdo sugerida é de 90 °C a 110 °C, podendo ser
ajustada em fungéo da viscosidade desejada, sendo que temperaturas mais elevadas reduzem a
viscosidade da resina até que seja atingida a temperatura de gel, que para esta resina é de 160
°C.

42 REFORCO — NCF QUADRIAXIAL

Como reforco foi utilizado o tecido ndo dobravel (NCF) empilhado quadriaxialmente
(0°/-45°/45°/90°), produzido pela SAERTEX. Para producéo do tecido foram utilizadas fibras
de carbono HEXCEL IM7 GP. As principais caracteristicas do tecido e das fibras séo
mostradas na Tabela 4.2.

O empilhamento de oito laminas proporciona simetria e balanceamento ao laminado,
além de promover uma fragdo volumétrica de fibras (V%s) de aproximadamente 57%,
conforme calculo tedrico que considera o volume e a gramatura do tecido, além da densidade

das fibras, segundo a equacédo 32:
_ Apm.gms;

Vﬂ,ﬁf = pfilf (32)

Na qual: At é a area do tecido, n representa o numero de camadas de tecido, gms € a
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gramatura do tecido, pr é a densidade das fibras utilizadas na confeccdo do tecido e Vimo é 0
volume da cavidade do molde.

Tabela 4.2 — Propriedades e caracteristicas do reforco

Tino de trama Fibra Costura do Resisténcia a Médulo Elongacéo Densidade =~ Gramatura
P tecido tracdo (GPa) tracdo (GPa) (%) fibras (g/cm?) (g/m?)
NCF Hexcel b jiestireno 55 276 19 178 408

(0/90/45/-45)  IM7 GP
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5 METODOLOGIA

A metodologia usada para o desenvolvimento deste trabalho foi dividida em duas

etapas.

5.1 ETAPA 1 - OBTENCAO DO MATERIAL

A Fig. 5.1 mostra o fluxograma do desenvolvimento da primeira etapa desse trabalho.

Figura 5.1 — Fluxograma da Etapa 1.
ETAPA 1: OBTENGAO E QUALIFICAGAO DO MATERIAL

Caracterizagio
A da Matriz

TGA

Viscosidade

/« SN /{"—;“\\
Processo amostras de )

Preparagdo Injegdo
do Molde ecura

Aquecimento
da Matriz

_ Compbésito

Ultrasson Andlise
C-Scan Térmica

Fonte: (autor)
5.1.1 Caracterizacdo da Matriz Polimérica

Sendo a matriz a fase que define os parametros de processos de moldagem por
infusdo, na qual esté inserido o de moldagem por transferéncia de resina (RTM), o estudo
térmico dessa fase é indispensavel.

Portanto, a resina foi submetida a andlises de calorimetria exploratoria diferencial
(DSC) dinamica e isotérmica para determinacdo da faixa de temperatura de cura e do tempo
de cura para temperaturas escolhidas, respectivamente. A analise termogravimétrica (TGA) ¢
empregada para determinacéo da estabilidade térmica da matriz.

O teste de viscosidade € essencial para a produgdo de compositos processados por

RTM. Resinas apropriadas a este tipo de processo tem viscosidade altamente sensivel a
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variacdo de temperatura € 0 ensaio permite um ajuste de modo que preformas (conjunto de
reforco seco) com diferentes teores de fibras sejam impregnadas utilizando-se menores
pressdes de injecdo. Dessa maneira também € possivel minimizar possiveis defeitos como o
race tracking e o fiber wash out, ocasionados por essa combinacdo inadequada dos
parametros viscosidade e presséo de injecéo.

O estudo isotérmico de viscosidade € util na definicho do tempo maximo de
processamento, uma vez que o ponto de gel da resina ndo deve ser atingido pois afetaria a
impregnacéo do reforgo diminuindo a adeséo fibra/matriz.

Os itens a seguir descrevem os parametros utilizados para cada avaliacdo a qual a

resina foi submetida.

5.1.1.1 Andlise Viscosimétrica

As analises foram realizadas no Departamento de Materiais e Tecnologia da Faculdade
de Engenharia de Guaratingueta da Universidade Estadual Paulista (DMT/FEG/UNESP), num
equipamento Brookfield modelo DVII+PRO com spindle tipo SC4-27 e volume de amostra
de 10 mL. A andlise isotérmica foi conduzida a 90 °C, 100 °C e 120 °C durante 130 minutos.
A definicdo das temperaturas para o teste foi feita de maneira a abranger desde a temperatura
de degaseificacdo (90°C) até a méaxima temperatura de injecdo, considerando as
recomendacdes do fabricante da resina.

O tempo de analise foi determinado considerando processos longos, nos quais a injecdo
de resina pode ocorrer em intervalos de tempo maiores que 2 horas. Volumes de fibras
maiores que 50% e resinas com viscosidades maiores que 100 mPas demandam maiores

tempos de injecdo para completa impregnacéo do reforco.

5.1.1.2 DSC

A resina foi analisada no DMT/FEG/UNESP utilizando-se um equipamento DSC TA
Instruments Q20 de fluxo de calor, utilizando-se uma célula de aluminio hermeticamente
fechada em atmosfera inerte de nitrogénio, com fluxo de gas de 50 mL/min e razdo de
aquecimento de 3 °C/min. O experimento conduzido entre 40 °C a 300 °C determinou a curva
exotérmina de cura.

Para a determinacdo do ciclo de cura da resina epdxi foi conduzido um experimento

isotérmico a 180 °C.
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5.1.1.3TGA

Uma amostra de resina curada foi submetida & andlise termogravimétrica no
DMT/FEG/UNESP em um equipamento SII Nano Technology INC modelo TG/DTA 6200,
operando sob fluxo de nitrogénio, em uma faixa de temperaturas de 24 °C a 750 °C, a taxa de
aquecimento de 10 °C/min, a fim de determinar-se a temperatura de degradacdo térmica e

possiveis estagios de degradacao.

5.1.2 Processamento dos Laminados Compositos

O processo RTM consiste em injetar resina para dentro de um molde fechado, onde o
reforco preformado é previamente posicionado. O molde é mantido sob vacuo para facilitar a
remocao de ar aprisionado no reforgo e acelerar a impregnacéao do tecido pela resina. A resina

excedente € armazenada em um reservatorio (trap) como ilustra a Fig. 5.2.

Figura 5.2 - llustracdo do processamento por RTM.

resina

Entrada de resina Saida de resina
\!{ Molde l'
S~ ?ﬂﬂmﬂﬂ_
v
refor¢o
impregnado

Fonte: (Autor)

Essa técnica reduz a liberacdo de monémeros no ar, permite moldar pegas grandes e
com geometria complexa de modo eficiente, reduzir o ciclo de producdo (se comparado aos
métodos convencionais), melhorar a qualidade de acabamento das pegas, além de garantir boa
reprodutibilidade e o uso de diferentes tipos e fragdes voluméticas de fibras.

A preparacdo da preforma merece atengdo uma vez que seu corte e empilhamento



47

irregular podem ocasionar distor¢des e perda de material das bordas o que, por sua vez, induz
deformacdes e prejudica a homogeneidade das propriedades mecénicas do produto final.

A associacdo de altas fracdes volumeétricas de fibras e resinas com reduzido tempo de
trabalho podem levar a uma saturacdo incompleta e aprisionamento de gas entre as fibras. Por
1SS0 a otimizagdo dos parametros de processamento como o tempo de gel da resina, presséo de
injecdo e 0 tempo de sangria sdo essenciais para obter-se um produto com melhor qualidade
de impregnacédo possivel.

Dentre as varidveis do processo de injecdo, existem dois principais parametros que
devem ser controlados, sendo eles: temperatura e pressdo de injegéo.

A temperatura de injecdo é funcdo das propriedades da matriz, como temperatura e
tempo de gel, viscosidade e temperatura de cura. Estudos térmicos sdo realizados para
determinacdo do tempo necessario para cura na temperatura estabalecida com base na cura
dindmica da matriz. O estudo viscosimétrico auxilia na escolha da temperatura em que a
viscosidade da matriz se mostra ideal para impregnacdo do reforco, com base na fragdo
volumétrica do mesmo e de sua permeabilidade.

A pressao de injecdo tem a funcdo de manter o fluxo de resina constante e precisa ser
controlado uma vez que se aplicada em excesso pode induzir falhas como dobramento do
tecido no momento da injecdo (fiber wash out) e o fendmeno de race tracking, caminho
preferencial escolhido pela resina durante a injecdo, que ocorre principalmente em regides
com menor quantidade de fibras. A determinacdo do valor de pressdo adequado muitas vezes
é experimental e precisa ser ajustado para cada tipo e fracdo volumétrica de reforco utilizados.

O sistema RTM utilizado neste estudo esta disponivel no DMT/FEG/UNESP e é
composto por bomba de vacuo, traps (reservatorios para resina excedente), injetora, molde e
compressor, além de valvulas e mandmetros, como mostra a Fig. 5.3.

A injetora da marca Radius modelo 2100cc ¢é especialmente desenvolvida para este
processo. Esta possui o controle de aquecimento da resina no embolo e na linha de injecao.

O molde foi projetado para o processamento de um laminado plano. O posicionamento
dos orificios de entrada e saida da resina, aliados a canaleta interna do molde, foi definido
com o intuito de promover uma frente de fluxo mais alinhada possivel durante a impregnacéao
do reforco pela resina.

A bomba de vacuo Edwards modelo EV-20 retira o ar da preforma e direciona o fluxo
de resina, permitindo a produgdo de um composito de melhor qualidade quanto & quantidade

de vazios.
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Figura 5.3 — Sistema RTM utilizado.

Fonte: (Autor)

Entre 0 molde e a bomba de vacuo existe um sistema com valvulas e traps que
protegem a bomba de véacuo da resina e seus volateis. Por este motivo sdo instalados dois

traps, um para o depoésito da resina liquida e outro refrigerado, para reter os volateis.

5.1.2.1 Preparacdo do molde

A cada laminado produzido foram substituidos anéis de vedacdo do molde, tubos e
mangueiras de injecdo e saida de resina, bem como valvulas e conexdes minimizando assim
possiveis perdas de vacuo no sistema. Além disso, um corddo de silicone foi adicionado nas
bordas do tecido, como mostra 0 esquema na Fig. 5.4, evitando que a resina escoe
preferencialmente por esta regido devido a menor resisténcia ao fluxo de resina causada por

imperfei¢Oes no corte das laminas do tecido.

Figura 5.4 — Esquema da aplicacdo do silicone nas laterais do laminado.
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Fonte: (autor)
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5.1.2.2 Aguecimento da matriz

Visando a remogdo de bolhas, a resina foi aquecida a 90 °C e submetida ao vacuo
(pressdo de ~600 mmHg) durante os 30 minutos que precedem o inicio da injecdo. A esta
temperatura a viscosidade da resina diminui e permite que bolhas de ar aprisionado sejam
eliminadas e ndo contribuam com a formacéo de vazios no laminado.

Simultaneamente iniciou-se o pré-aquecimento do molde a fim de atingir a

temperatura adequada de injecéo.

5.1.2.3 Injecéo e cura

A injecdo foi realizada a 120 °C com pressdo inicial de 275 kPa e final de 1034 kPa
(40 a 150 PSI). A presséo foi ajustada durante todo o processo para que a taxa de injecdo de 1
cm3/min fosse mantida constante. O vécuo variou entre 25 e 10 kPa.

Ao final da injecdo o molde foi desconectado da injetora e da bomba de vacuo para

inicio da cura realizada a 180 °C por 2 horas.

5.1.3 Inspec¢do do Laminado Composito

5.1.3.1 Inspecdo acustica por Ultrassom C-Scan

Os laminados foram submetidos a inspe¢do acustica por ultrassom no DMT/FEG/UNEP
em um equipamento MI-SCAN, o qual utiliza a &gua como meio de propagacdo das ondas
emitidas por um transdutor, operando no modo pulso-eco. O mapa de atenuacdo das ondas
emitidas € convertido em imagem pelo software MUIS32 da MATEC, que posteriormente é
colocado em uma escala de cores pelo software 1-View. Os dados foram coletados utilizando-
se um transdutor concavo de frequéncia de 2,25 MHz.

5.1.3.2 Analise termogravimétrica

Uma amostra do compdsito foi submetida a analise termogravimétrica no
DMT/FEG/UNESP em um equipamento Sl Nano Technology INC modelo TG/DTA 6200,
operando sob fluxo de nitrogénio, em uma faixa de temperaturas de 25 °C a 750 °C, a taxa de
aquecimento de 10 °C/min, a fim de determinar-se a temperatura de degradacdo térmica e

possiveis estagios de degradagéo.
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5.1.4 Preparacéo de amostras de resina para DMA

Para confeccdo dos corpos de prova em resina para analise de DMA foi utilizado um
molde confeccionado em silicone resistente a temperatura de até 300 °C. A cura seguiu a
programacdo determinada pelo estudo térmico da resina, ou seja, 2 horas a 180 °C. Foi
utilizada uma estufa a vacuo da marca Quimis modelo Q819V2 disponivel no

DMT/FEG/UNESP com intuito de evitar a formacéo de vazios nas amostras.

52  ETAPA2- CARACTERIZACAO DO MATERIAL

A Fig. 5.5 mostra a sequéncia de testes da segunda etapa deste estudo. J& a Fig. 5.6
mostra detalhadamente a caracterizacdo dos materiais. O compdsito foi caracterizado com
DMA e em fadiga, enquanto a matriz foi caracterizada somente com DMA, visando o

levantamento de dados para complementar o estudo do compdsito.

Figura5.5 — Fluxograma da Etapa 2.
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Figura 5.6 — Sequéncia de testes com DMA.
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5.2.1 Compositos

A ANAC padroniza os requisitos para que uma aeronave seja considerada apta a
operar como meio de transporte. Para aeronaves de pequeno porte, classificado como “jato
leve”, a regulamentacdo ¢ feita pela RBAC 23 (Regulamentagdo brasileira da Aviagao Civil)
da ANAC (60). As exigéncias para homologacdo diferem quanto ao porte e aplicacdo da
aeronave.

A RBAC 23 especifica inclusive os requisitos de testes, quanto a confiabilidade e
repetibilidade, aplicaveis aos componentes de todos os subsistemas de um jato leve. O sub-
item 23.613 desta norma trata dos materiais utilizados na concep¢do dos jatos quanto as
carateristicas de resisténcia mecéanica e termica dos materiais utilizados.

Considerando as exigéncias do orgdo regulamentador da aviacdo civil nacional, a
ANAC (Agéncia Nacional da Aviagdo Civil) e a RTCA/DO-160D (do inglés, Radio

Technical Comission for Aernautics — Enviromental Conditions and Test Procedures), foram
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definidos limites de temperatura e frequéncia para os ensaios de DMA conforme descrito no
item 5.2.1.1.

5.2.1.1Anélise Dindmico-Mecénica (DMA)

5.2.1.1.1 Definicdo dos Limites de Temperatura e Frequéncia para Caracterizacdo do

Comp@sito

Nesse estudo, baseado nos resultados de fadiga e de DMA, parametros de temperatura
e frequéncia de aplicacdo dos componentes sdo as principais variaveis necessarias ao
levantamento de dados coerentes com o objetivo de caracterizacdo do composito como
material estrutural.

As faixas de temperatura e frequéncias de vibracdo apresentadas na Tabela 5.1 foram
retiradas da norma RTCA/DO-160D, utilizada pela indUstria aeronautica para a certificacao
de seus componentes e estruturas. A RTCA/DO-160D regimenta a qualificacdo ambiental dos
materiais — temperatura, vibracdo, condi¢cbes ambientais, etc — em funcdo do componente e/ou
subsistema no qual o material serd utilizado, seja ele estrutural ou ndo (RTCA).

Os sistemas apresentados na Tabela 5.1 foram escolhidos como referéncia para este
estudo por terem a flexdo como principal modo de solicitacdo em servico ou possuirem
componentes que operam em flexdo. Todos operam em condi¢bes ndo controladas de
temperatura e pressdo, com variagdes que podem ocorrer a diferentes taxas.

A faixa de frequéncia de vibragdo utilizada nos testes de homologacdo dos
componentes varia de 1 Hz a 2000 Hz (Tabela 5.1), definidos a fim de garantir que os
componentes atendam ao padrdo de desempenho mecanico e térmico necessarios quando
sujeitos aos niveis de vibracdo especificos de cada aplicacdo. No entanto, a RTCA/DO-160D
mostra que entre 1 Hz e 250 Hz observa-se um maior nimero de ocorréncias de ressonancia
entre a frequéncia do teste e da vibragdo natural dos sistemas.

A faixa de temperatura usual de testes é definida pela RBAC 23 (item 23.613) e consta
na Tabela 5.1.

No entanto, convencionou-se no meio industrial aeronautico que o material deve
desempenhar suas fungdes em um intervalo de temperaturas entre -40 °C e 52 °C, garantindo

que o0 mesmo possa fazer pousos e decolagens em diferentes condicdes climaticas.
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Tabela 5.1 — Limites de operagdo de jatos leves quanto a temperatura e frequéncia de vibragdo, segundo ANAC.

Faixa de
Componente temperatura Frequéncias de ressonancia (Hz)
(°C)
Asa -70a 85 10 — 28 — 40 — 100 — 200 — 500 — 2000
Trem de pouso -70a 85 Entre 1 e 200
Empenagem -70a 85 10 — 28 — 40 — 100 — 200 — 500 — 2000
Fuselagem -70a 85 10 - 28 — 40 — 250 — 500 — 2000

Fonte: RTCA/DO-160D, ANAC

Com o intuito de verificar se esta faixa de temperatura de teste, principalmente quanto
a temperatura subambiente, seria adequada, 0 compdsito foi analisado primeiramente em um
DSC. No gréfico da Fig. 5.7a fica claro que nenhuma transicéo ocorre entre -40 °C e 0 °C. O
grafico da Fig. 5.7b mostra a comparagdo do patamar vitreo (E’) para a mesma faixa de
temperatura e nenhuma diferenca significativa pode ser observada. Portanto, as temperaturas
de teste foram redefinidas como consta na Tabela 5.2, promovendo uma consideravel
economia de consumiveis para a realizacdo dos testes de fadiga.

Considerando o teste a -70 °C seriam necessarios cerca de 450L litros de nitrogénio
para que fossem obtidos a0 menos 3 pontos para a curva S-N. Considerando pontos de 10°
ciclos, 5x10° e 5x10* ciclos, o custo para compra de nitrogénio seria de aproximadamente R$
4.500,00, enquanto o teste a 0°C pode ser conduzido com a utilizacdo de CO; sélido (gelo

seco) como agente resfriador ao custo de R$ 1.000,00 (valores do segundo semestre de 2015).

Figura 5.7 - Resultados da anélise do compdsito em DSC e DMA para auxilio da determinacgdo da
faixa de temperatura de teste em fadiga.
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Fonte: (autor)

Portanto, a faixa de temperatura e frequéncia (Tabela 5.2) para os testes de DMA e

fadiga em flexdo foram determinadas considerando a analise do material em DSC e DMA
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(Fig. 5.7), as normas da ANAC, os limites dos equipamentos disponiveis no
DMT/FEG/UNESP e também a economia de consumiveis.

Para a analise de DMA, a temperatura maxima de teste foi definida em 220 °C de
modo que o envelope de temperatura de testes englobe a temperatura de transi¢édo vitrea do
composito. Ja a frequéncia de 10 Hz (da Tabela 5.1) foi substituida por 5 Hz para evitar erros
causados pela andlise simultanea de uma determinada frequéncia e de seu valor ao quadrado,
por exemplo, 10 Hz e 100 Hz, de acordo com o fabricante do equipamento.

Para o teste de fadiga, depois de testes preliminares a -70 °C e -10 °C e da analise dos
resultados apresentados na Fig. 5.7, a temperatura minima para este teste foi fixada em 0 °C
para viabilizar a construcdo de uma curva S-N (do inglés Strengh versus Number of cycles)

com o menor consumo de agente resfriador (N2 liquido ou CO sélido) possivel.

Tabela 5.2 — ParAmetros de temperatura de frequéncia de vibragdo para os ensaios de DMA e fadiga em flex&o.

Ensaio Faixa de temperatura (°C) Faixa de frequéncia (Hz)

DMA . . 0,01; 0,05; 0,2; 0,5; 1, 5; 28;
-70°Ca220°C 40 & 100

Fadiga 0°C,25°Ce80°C 8

*Limite do equipamento.

5.2.1.1.2 Parametros de Ensaio para DMA

As andlises de DMA foram conduzidas num equipamento SII Nanotechnology INC
modelo DMA 6100 em atmosfera de Nitrogénio, com frequéncias de 0,01; 0,05; 0,2; 0,5; 1; 5;
28; 40 e 100 Hz em temperaturas entre -70 °C e 220 °C. As analises isotérmicas, tanto o
composito quanto para a resina, foram conduzidos em intervalos de 10 °C durante tempo
necessario para uma aquisicao consistente de dados.

Neste estudo as isotermas foram mantidas por tempos entre 2 min e 17 min, de forma
que os valores lidos para cada frequencia fossem gravados ao menos 3 vezes. Desse modo,
neste estudo utilizou-se a media dos valores lidos.

As frequencias entre 0,01 a 0,5 foram adicionadas aos exigidos pela ANAC para que a
STT represente adequadamente a variacdo do comportamento do material em um maior

intervalo tempo.

5.2.1.1.3 Construcéo das Curvas Mestras

A construgdo das curvas seguiu 0 esquema da Fig. 5.8. Os passos de | a V sdo
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descritos a sequir.

Figura 5.8 — Esquema para construcao das curvas mestras.

E‘ Frequéncia Temperatura (*C) Log Freq Temperatura ("C)
= (Hz) 30 40 50 (Hz) 30 40 50
£ 0,01 1,76+09| 1,76+09| 1,7E+09 -2 9,230568| 9,229994| 9,230439
?E 0,05 1,76+09] 1,76+09] 1,76+09 . -1,301029996 | 9,230805| 9,231121] 9,231084
2 g 0,2 1,71E+09| 1,71E+09| 1,72E+09 o -0,698970004 | 9,232654| 9,233811| 9,234536
=z 05 1,71E+09| 1,71E+09]| 1,71E+09 [ > = -0,301029996 | 9,233034| 9,233659| 9,234017
Ye 1 1,71E+00| 1,72E+09| 1,72E+09 0 9,233946| 9,234531| 9,235732
o 5 1,726+00] 1,72E+09] 1,73E+09 0,698970004 | 9,235382] 9,235892| 9,237215
E 28 1,71E+00] 1,72E+09] 1,72E+09 1,447158031 | 9,232699| 9,234277|9,234785
= 40 1,76+09| 1,7E+09| 1,7E+09 1,602059991 |9,229811| 9,229236| 9,230307
= 100 1,56E+00| 1,56E+09| 1,57E+09 2 9,19175| 9,194222| 9,195925
Log Freq Temperatura (*C) Log Freq Temperatura ("C)
(Hz) 30 40 50 | vz 306 40 50
[T =Log(Tref) - Log(T)| 0,000 | -1,447 | -2,894 -2 9,230568| 9,229994| 9,230439
-2 9,230568| 9,229994| 9,230439 . -1,301029996 | 9,230805| 9,231121] 9,231084
" -1,301029996 | 9,230805| 9,231121| 9,231084 <:| g 20,698970004 | 9,232654] 9,233811| 9,234536
o -0,698970004 | 9,232654] 9,233811] 9,234536 e -0,301029996 | 9,233034| 0,233659| 9,234017
© -0,301029996 | 9,233034| 9,233659 9,234017 0 9,233946| 9,234531| 9,235732
0 9,233946| 9,234531| 9,235732 0,698970004 | 9,235382| 9,235892| 9,237215
0,608970004 | 9,235382| 9,235892| 9,237215 1,447158031 | 9,232699| 9,234277| 9,234785
1,447158031 | 9,232699) 9,234277 9,234785 1,602059991 | 9,229811| 9,229236| 9,230307
1,602059991 | 9,229811| 9,229236/ 9,230307 Py 019175| 9.194222| 9,195025
2 919175 9,194222| 9,195925 ; ; ;
Log Freq Log Fcor 30 Log Fcor 40 Log Fcor 50
(Hz) (Hz) (°C) (Hz) (°C) (Hz) (°C)
-2 -2,000| 9,230568 -3,447| 9,229004[ -4,804| 9,230439
. -1,301029996 -1,301| 9,230805] -2,748| 9,231121[ -4,195] 9,231084
g -0,698970004 | -0,699] 9,232654] -2,146] 9,233811[ -3,593] 9,234536
S -0,301029996 -0,301] 9,233034 -1,748] 9,233659[ -3,195] 9,234017
0 0,000| 9,233946| -1,447| 9,234531| -2,894| 9,235732
0,698970004 0,699 | 9,235382[ -0,748| 9,235802] -2,195| 9,237215
1,447158031 1,447| 9232699  0,000| 9,234277] -1,447| 9,234785
1,602059991 1,602] 9229811 0,155 9,229236] -1,292] 9,230307
2 2,000] 9,19175] 0,553] 9,104222] -0,804| 9,195925

Log Fcor = Log Freq + aT

Fonte: (autor)

Passo | — Os resultados das andlises de DMA para cada temperatura foram

organizados em uma tabela.

Passo Il — Os valores da propriedade medida (neste exemplo trata-se de E”), bem como

as frequéncias utilizadas, foram transpostos para valores de Log na base 10.

Passo Il — Escolhida a temperatura de referéncia (neste exemplo 30 °C), foram
escolhidos valores de Log E’ similares entre as temperaturas vizinhas. Na Fig. 5.8, esses

valores similares estdo destacados pelas celulas coloridas. Os modulos similares entre 30 °C e
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40 °C estdo destacados pela cor azul, j& entre 40 °C e 50 °C estdo destacados pela cor

amarelo.

Passo IV — Foram calculados os valores de aT para cada temperatura, para isso
utilizou-se a equacdo aT = Logf(Trer) — Logf(T), sendo Trr a temperatura de referéncia, f a
frequéncia e T a temperatura da qual os dados foram deslocados.

Na Trer 0 valor de aT é igual a zero, uma vez que as frequéncias correspondentes a
cada mddulo ndo precisam ser corrigidas, afinal, este sera o fragmento de curva referéncia da
curva mestra.

Os valores de aT para as demais temperaturas deste exemplo foram determinados
COmMO segue:

e aT de 40 °C = Log frequéncia (Tref) — Log frequéncia (T) = 0 - 1,447158 = -1,447

e aT de 50 °C = Log frequéncia (Tref) — Log frequéncia (T) = 0 -1,447 + aT40 = -

2,894

Passo V — Para finalizar, o valor de aT referente a cada temperatura é somado aos
valores da coluna de Log f da mesma temperatura, previamente calculados no Passo I,
gerando uma coluna com novos valores de frequéncia, chamada de frequéncia corrigida. Essa
correcdo faz com que os valores de modulos similares, selecionados no Passo I,

correspondam a resposta do material em um mesmo valor de frequéncia.

A sobreposicao destes valores de Log f corrigida versus Log E’ geraram a curva

mestra de cada propriedade medida.

5.2.1.2 Andlise de Vida em Fadiga

O teste de fadiga foi realizado em uma maquina de ensaios Instron 8801, com célula
de carga de 2kN, razéo de carga R=0,1 e frequéncia de 8 Hz para as temperaturas de 0 °C, 25
°C (aqui denominada como temperatura ambiente, Tambiente) € 80 °C (Tabela 5.2).

Os testes realizados com temperatura ocorreram dentro de uma camara climatica, com
controle de temperatura e ventilacéo.

Durante o ensaio foram monitorados o aumento do deslocamento da amostra em
funcdo do namero de ciclos, pois o teste foi realizado com controle de forca. Esses dados

foram utilizados para determinacdo da curva de decaimento de E em funcdo do nimero de
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ciclos para cada corpo de prova testado.
Foi definido como critério de falha o aumento do deslocamento inicial (ou flecha
inicial) em 10 mm, uma vez que testes preliminares mostraram que este aumento causa uma

reducdo de aproximadamente 50% no valor de E.

5.2.1.2.1 Parametros de Ensaio para Teste de Flexdo - Estatico

Os testes foram realizados em uma maquina de testes Shimadzu modelo AG-X, de
acordo com a norma ASTM D790, utilizando amostras medindo (180x12,7x3,2) mm.
Distancia entre apoios de 100 mm, velocidade de 4,7 mm/min e uma célula de carga de 5kN
foram usados.

Para determinacdo do limite de resisténcia a ruptura foram utilizadas cinco amostras.

Para determinacdo da resisténcia residual pos-fadiga, cada corpo de prova teve sua
resisténcia a ruptura medida apds o carregamento ciclico, nas mesmas condigdes descritas

acima.

5.2.1.2.2 Parametros de Ensaio para Teste de Fadiga

Os corpos de prova foram preparados de acordo com a norma ASTM-D790 uma vez
gue o ensaio de fadiga em flexdo 3 pontos ndo é normalizado. A distancia entre spans foi
definida em 100 mm, o que equivale a 33X a espessura da amostra. A frequéncia utilizada foi
de 8Hz com razdo de carga de R = 0,1, valores definidos com base em artigos e testes
preliminares. As cargas aplicadas variaram entre 75% e 90% da resisténcia maxima em
flexdo. Os mesmos parametros foram utilizados para o levantamento de dados a 0 °C, 25 °C e
80 °C.

Considerado que a ruptura dos corpos de prova ndo ocorre para todas as tensdes
testadas, o critério de falha adotado foi a deformagéo (flecha) méxima de 10 mm.

5.2.1.2.3 Determinacao do decaimento de E durante a fadiga

Para determinacdo do decaimento do valor de E (MPa) durante o teste de fadiga foram
monitorados os valores da posicdo da amostra e carga aplicada durante a solicitacdo ciclica.
Esses dados foram obtidos do software BlueHill2 da Instron Instruments e aquisitados a cada
1.000 ciclos.
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A Fig 5.9 mostra a tela do programa de onde os valores foram retirados. O circulo
vermelho mostra a posi¢cdo minima, o circulo amarelo mostra a posicdo méxima e o circulo
azul mostra a carga maxima. Os valores de posicdo foram convertidos em deslocamento e

deformacéo para o calculo teorico de E. O sinal negativo ocorre devido ao tipo de solicitacao.

Figura 5.9 — Tela de acompanhamento dos valores utilizados para calculo de E durante a fadiga.

Fonte: (autor)

5.2.1.2.4 Andlise da fratura

Foram selecionados corpos de prova delaminados com alto, médio e baixo numero de
ciclos em cada temperatura de ensaio. As fraturas foram recobertas com ouro e analisadas
com auxilio de um microscépio eletronico de varredura (MEV) a fim de prover informacGes
sobre os mecanismos de falha. Para esta analise foi utilizado o equipamento Zeiss EVO LS-15
com sistema EDS/EBDS Oxford INCA Energy 250 operando a 20 kV, disponivel no
DMT/FEG.

5.2.2 Matriz
5.2.2.1 Anélise Dinamico-Mecénica (DMA)

Para a andlise dindmico mecanica da matriz foram utilizados os mesmos parametros
empregados para a analise do compoésito. Dessa maneira 0s resultados puderam ser
relacionados para o levantamento de dados sobre as propriedades interfaciais do composito.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES
6.1 CARACTERIZACAO DA RESINA

A analise térmica da matriz € indispensavel para a producdo de compdsitos de matriz
polimérica, uma vez que esta é a fase que define os parametros envolvidos no processo como
temperatura e pressdo de injecdo, bem como tempo de ciclo de producdo. Os itens abaixo
mostram 0s resultados que nortearam a determinagdo dos parametros de processo do

composito estudado neste trabalho.

6.1.1 Viscosidade

A Fig. 6.1 mostra os resultados dos testes onde observa-se que, independente da
temperatura, ha uma reducdo inicial da viscosidade, seguido por um aumento gradativo da
mesma. A reducdo inicial € atribuida ao distanciamento e alinhamento das cadeias
poliméricas, promovida pela energia térmica fornecida, até que se atinja um valor minimo de
viscosidade. A partir do ponto de inflexdo da curva, observa-se 0 aumento da viscosidade

atribuido ao inicio da reticulacdo da resina.

Figura 6.1 — Viscosidade versus tempo da resina epoxi PRISM EP2400 para as temperaturas de
90 °C, 100 °C e 120 °C.
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Fonte: (autor)

A viscosidade inicial encontrada durante o teste foi de 263 mPa.s para 90 °C, 156
mPa.s para 100 °C e 67 mPa.s para 120 °C.
Considerando os valores encontrados e o objetivo de produzir laminados compdsitos

com fracdo volumétrica de fibras de aproximadamente 57%, optou-se por conduzir a inje¢ao a
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120 °C. Nessa temperatura a viscosidade é menor, facilitando a impregnacdo adequada das

fibras de carbono utilizadas como reforgo.

6.1.2 Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC)

O monitoramento entalpico da reacdo de cura da resina é mostrada na Fig. 6.2. A
curva dindmina mostra o fendbmeno exotérmico caracteristico da cura de resinas termorrigidas
e permite determinar o inicio da cura em 180 °C e seu término em 264 °C. A maxima taxa de

cura ocorre em 223 °C.

Figura 6.2 — Curva de DSC dinamica da resina epoxi PRISM EP2400
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Fonte: (autor)

Considerando que a cura no ferramental é feita a temperatura constante, analises de
cura isotérmica foram conduzidas a 180 °C (Fig. 6.3). Essa temperatura foi escolhida por ser a
menor temperatura em que o polimero pode ser curado, ou seja, por apresentar a menor taxa
de cura ou menor velocidade da reacdo, que influencia no grau de reticulacdo e formacéo de
vazios pelo aprisionamento de volateis. Dessa maneira, entende-se que temperaturas de cura
mais baixas produzem laminados de melhor qualidade quanto a probabilidade de formacéo de
vazios.

O tempo para cura completa a 180 °C corresponde ao indicado pelo fabricante, ou

seja, aproximadamente 120 minutos como mostra a Fig. 6.3.
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Figura 6.3 — Curvas de DSC isotérmica da resina PRISM EP2400.
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6.1.3 Termogravimetria (TGA)

A analise de TGA foi conduzida para determinacgédo da estabilidade térmica da matriz e
do composito. De acordo com a Fig. 6.4(a), a temperatura inicial de degradacdo da matriz é de
268 °C enquanto a do compdsito é de 319 °C, ambas definidas de modo conservativo pela
reducdo de 1% na massa total da amostra.

Existem duas razGes consolidadas pelas quais a temperatura de inicio de degradacéo é
maior para 0s compositos: a diminuicdo da mobilidade das cadeias poliméricas e a reducédo na
taxa de absorcdo de calor, ambos impostos pela presenca das fibras.

A temperatura de maxima taxa de degradacdo € definida pela temperatura de pico da
curva DTG, derivada da curva TGA (%) em 404°C para a resina e 391°C para 0 composito.

Ao final do ciclo de aquecimento foi constatado a presenca de 20% de residuo para a
resina e 71% de residuo para o compdsito. A maior quantidade de residuo gerado na
degradacdo do composito em relacdo a resina, deve-se a presenca do refor¢o ceramico (fibras
de carbono).
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Figura 6.4 — Curva termogravimétrica (a) da resina epoxi PRISM EP2400 e (b) do composito, sob
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6.2 PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DOS LAMINADOS COMPOSITOS

O processamento por RTM dos laminados 1 (L1), 2 (L2) e 3 (L3) envolveu as pressdes
e temperaturas descritas na Tabela 6.1. Entende-se por pressao inicial a presséo exercida para
iniciar a impregnacéo e por pressdo final, a pressdo necesséria para que o fluxo de resina
atinja o ponto de saida de resina no molde apds preencher toda a preforma seca. Esse aumento
da pressdo de injecdo ocorre gradativamente durante o processo e deve-se ao distanciamento
da frente de fluxo da resina do ponto de injecéo, pois quanto mais distante a frente de fluxo,

maior a massa a ser deslocada para que a frente de fluxo avance.

Tabela 6.1 — Pressdes e temperaturas envolvidas no processamento dos laminados.

Laminado Temperatura (°C) | Pressdo inicial (kPa) | Pressao final (kPa)
L1 110 303 682
L2 110 270 896
L3 120 303 1034

Observando o mapa de impregnacdo (Fig.6.5), obtidos com ulrasson C-Scan pulso-
eco, dos laminados pode-se perceber que L1 e L2 ndo foram impregnados satisfatoriamente,
uma vez que a distribuicdo de resina ndo foi homogénea. Esta conclusdo é baseada na
distribuicdo de cores das imagens apresentadas na Fig 6.5a e 6.5b, onde a cor preta representa
alta atenuacéo (proxima de 100%, ou seja, 0% de retorno da onda emitida) ou regido do
material de baixa densidade. O branco representa nenhuma atenuag¢éo ou completo retorno do
eco.

L1 e L2 (Fig. 6.5a e 6.5b) apresentaram melhor impregnacao na regido mais proxima ao
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ponto de injecdo (regido predominantemente verde) e provaveis pontos secos nas demais
regides, indicados pela presenca da cor preta distribuida pela imagem.

Baseado neste resultado os parametros de temperatura e pressdao foram alterados para
producdo de L3. Empregando-se uma maior temperatura, que reduziu a viscosidade da resina,
e maior gradiente de pressdo, a impregnacao das fibras pela matriz foi homogénea (Fig. 6.5¢)
e produziu um laminado sem defeitos. As setas brancas nas figuras 6.5 indicam o sentido da

injecdo da resina.

F’ig'ma 6.5 - Mapa de atenuacdo C-Scan para os laminados a) L1, b) L2’ ec)L3

V“rw 2 >4 .., R

2) T b) | )

Fonte: (autor)

Figura 6.6 — Escala de cores para mapas de C-Scan
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Fonte: (autor)

A Fig. 6.6 mostra a escala de cores correspondente ao valor percentual da atenuagao
do sinal emitido.

6.3 SUPERPOSICAO TEMPO-TEMPERATURA

As isotermas obtidas com DMA para o composito e a matriz (Apéndice A) foram
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trabalhadas para obtencdo das curvas STT para E’, E” ¢ tand em temperaturas de referéncia
igual a 0 °C, 25 °C (aqui denominada Tamn) € 80 °C em funcgéo da frequéncia (Apéndice B) e
do tempo (Apéndice C).

Os valores das constantes C1 e C da equacdo 28 também foram determinados, uma
vez que Ci=-1/coef. angular e C,=-coef. linear/coef.angular, valores estes extraidos da
equacdo da reta das curvas obtidas com dados de E’ da resina ¢ do compdsito, mostradas na

Fig 6.7, com os pontos medidos a partir da Tg, como sugerido por Angell (1997).

Log ar = -Cy(T-Tr) / Co+T-T; (28)

A constante C1 é uma constante fisica relacionada com o volume livre na Tg. Seu
valor pode ser definido pela raz&o entre o tempo de relaxacgdo na Tg (10? s, por convencao) e
o tempo de relaxagdo phonom (104 s), sendo este Gltimo relacionado a condutividade térmica
entre as cadeias poliméricas (ORNAGHI JR., 2012; ANGELL, 1997).

Diversos autores tém concordado que C; = 16 ou 17 para todos os polimeros na Tg.
Para os casos em que o valor de C1 é muito diferente disto, deve-se suspeitar de algum
fendmeno adicional, como um aumento da sensibilidade a temperatura apds a Tg por exemplo
(ORNAGHI JR., 2012; ANGELL, 1997).

Figura 6.7 — Curvas de T-Trt/Log ar versus T-Trepara determinacéo dos valores de C; e C; para (a)
resina epdxi Prism EP 2400 e (b) compdsito carbono/epéxi.
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Ja a constante C, refere-se ao carater do polimero e pode ser relacionado com a
fragilidade ou forca Angell (D) pela equacdo 34. A fragilidade/forga Angell diz respeito a
maneira como a temperatura afeta as propriedades dos liquidos e polimeros. Maiores valores
de D ocorrem para polimeros com menores valores de C, (considerando polimeros com
mesma Tg), 0 que indica maior fragilidade Angell, ou seja, maior sensibilidade do polimero a
variacoes de temperatura (ANGELL, 1997).

D=1-(CaTy) (34)

A Tabela 6.2 mostra os valores de C1, Cz e D calculados para a resina e 0 composito.

Tabela 6.2 — Parametros C1, C2 e D determinados para resina e compasito.

Ci1 C2 D
Resina 23 -117 0,29
Composito 39 669 -3,00

Os valores encontrados para D mostraram-se coerentes, pois espera-se que O
compdsito apresente menor fragilidade Angell que a matriz pura. A interacdo fibra/matriz
influencia sua resposta devido ao gradiente de propriedades viscoelasticas que se forma ao
redor das fibras (POCHIRAJU; TANDON; SCHOEPPNER, 1997).
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6.3.1 STT de E’, E” e tand do compésito

As curvas STT mostram como uma propriedade varia em uma faixa de frequéncia ou
tempo. No caso de materiais poliméricos pode-se analisar o comportamento do material
quanto a relaxacdo sem realizar testes que necessitem de dias ou até mesmo anos de duragdo
(ORTIZ, 2008). A Fig. 6.8 mostra a curva STT gerada em funcdo da frequéncia para cada
temperatura de referéncia.

A redugdo do valor de E’ ¢ tipica de materiais viscoelasticos segundo Ortiz (2008) ¢
indica a regido de frequéncia de transicdo vitrea para cada temperatura de referéncia.

A transicdo vitrea do composito ocorre entre 10° e 101° Hz para Trer = 0 °C, 102 e
10" Hz para Trer = 25 °C e entre 107 e 10" Hz para Trer = 80 °C. E importante salientar que a
frequéncia de 8 Hz, adotada para o ensaio de fadiga neste estudo, estd compreendida no
patamar vitreo para todas as Trer Utilizadas, garantindo resultados comparaveis.

Observa-se que em frequéncias mais altas o material € mais rigido para todas as Tret.
No entanto, a frequéncia a partir da qual Log E’ permanece estavel, é diferente para cada Trer.
Sabendo-se que frequéncia é o inverso do tempo, pode-se afirmar que Tref menores permitem
a estabilidade de E’ por tempos maiores (Fig. 6.11). Esse comportamento pode ser explicado
em funcéo da relaxacdo das cadeias poliméricas, uma vez que o tempo para 0s movimentos de
rotacdo e translacdo do polimero é diminuido (frequéncias maiores) tornando-se necessario
maiores temperaturas para que o movimento molecular seja iniciado (JONES, 1998),

justificando o aumento da faixa de frequéncia de T para Trer mais altas.

Fonte: (autor)
No entanto, considerando que o objetivo deste estudo é avaliar a mudanca das

propriedades em funcdo do tempo, curvas STT de E’ em fungéo de Log t (s) foram plotadas e
sobrepostas na Fig. 6.9. E’ ¢ a medida da energia mecanica que o polimero é capaz de
armazenar na forma de energia potencial ou elastica (Cassu, 2005). Observa-se que 0 mddulo
de armazenamento se mantém estavel por cerca de 50 anos para T =0 °C, 172 dias para T =
25 °C e cerca de 32 segundos para T = 80 °C, resultado atribuido a um processo de relaxacéo
e inicio de movimentacdo molecular mais lentos para temperaturas mais baixas. O tempo de
estabilidade do modulo E’ foi definido de modo conservativo, ou seja, o valor maximo foi

tomado imediatamente antes do inicio do decaimento do modulo e ndo pela onset.



Figura 6.8 — Regido de frequéncia de transi¢do vitrea do composito definida pela curva de E’ para
(a) Tref = 0 OC, (b) Tref = 25 OC (amb) e (C) Tref: 80 OC.
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Figura 6.9 — Sobreposicédo das curvas mestras de E’(t) do composito para temperaturas de referéncia
de 0 °C, Tamb e 80 °C.
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A reducdo do valor de E’ define o inicio da movimenta¢ao molecular de maneira
conservativa gque leva a relaxacdo das cadeias por meio de rearranjos configuracionais que
alteram a entropia ou energia interna configuracional. Desta maneira, a energia comega a ser
liberada através do aumento da mobilidade das cadeias. (BECKER; VARLEY; SIMON,
2002; KIM; MEDVEDEV; CARUTHERS, 2013).

O aumento da mobilidade, proporcionada pelo aumento do volume livre, promove o
aumento da ductilidade do polimero (FENG ET AL., 2014), que segundo Charalambous et. al
(2015), acelera o processo de delaminacdo em compositos.

O aumento da temperatura reduz a tensdo de escoamento da matriz, portanto, dada
uma tensdo de solicitacdo a matriz entrard na zona plastica de deformacdo mais cedo para
temperaturas mais altas. A deformacéo plastica, caracterizada pela ruptura de ligacGes, induz
a formacéo de microtrincas e consequente delaminacdo do compdsito (CHARALAMBOUS,
2015).

Considerando as curvas da Fig.6.9 e o fato de que maiores temperaturas fazem com
que o composito entre prematuramente na zona plastica de deformacéo, pode-se concluir que
a movimentacdo molecular inicia-se mais rapidamente para maiores temperaturas, permitindo
predizer que o processo de delaminagdo para o composito em estudo ocorrerd mais cedo para
temperaturas mais altas.

Quanto ao comportamento de E” nenhuma diferenca foi observada entre as curvas
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para as temperaturas de referéncia estabelecidas, com excec¢do do tempo para que o pico fosse
atingido, ou seja, para a maxima conversdo de energia mecénica em calor atribuido aos
movimentos micro-Brownianos dos segmentos da cadeia principal (CASSU; FELISBERTI,
2005). Parametros como altura do pico e largura a meia altura podem ser utilizados para
analisar comparativamente a adeséo interfacial em compositos, no entanto, neste estudo néo
contribuiu para qualquer concluséo relevante.

O fato do pico de E” se deslocar para a direita, ou seja, para um tempo maior, apenas
corrobora com os resultados de E’ ja apresentados, no que diz respeito a necessidade de maior
tempo para que os movimentos de relaxacdo das cadeias se inicie conforme ocorre a redugéo
da temperatura. Sendo as relaxagdes relacionadas a mudancgas conformacionais de cadeias
poliméricas e resultantes de rotacdes em torno das ligagbes quimicas, o tempo para que a
movimentacdo molecular ocorra € uma relacdo entre estrutura molecular e temperatura
(CASSU; FELISBERTI, 2005; KIM; MEDVEDEV; CARUTHERS, 2013).

A Fig. 6.10 mostra as curvas de E” para as Trer € indica o valor de Log t(s) para cada

curva.

Figura 6.10 — Curvas STT de E” em fun¢do do tempo para as Trer €scolhidas.
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As curvas STT de tand da Fig. 6.11 mostram 0 mesmo comportamento observado nas
curvas STT de E”, o que é esperado, uma vez que tand ¢ a razdo entre E” ¢ E’ (tan6=E”/E’).

No entanto, a diferenca entre as curvas ndo resume-se apenas a0 maior tempo necessario para
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inicio da transi¢cdo vitrea com a reducdo da temperatura de trabalho, pois ocorre uma
sobreposicdo parcial entre as curvas STT de 25 °C e 80 °C, indicando que h& alguma
diferenca no tempo entre as transicdes que ocorrem nestas temperaturas. Os valores

encontrados para os picos estdo indicados em cada curva.

Figura 6.11 — Curvas STT de tané em funcdo do tempo para as T escolhidas.
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6.4 FORCA INTERFACIAL

Além de garantir a adequada transferéncia de carga entre matriz e reforco, as
propriedades interfaciais sdo quem determinam o modo de falha do compésito. A correlacéo
entre propriedade interfacial e propriedade da matriz define se a falha do material ocorreré por
descolamento interfacial ou falha coesiva da matriz (CHARALAMBOUS; ALLEGRI,
HELLETT, 2015).

Nos casos em que a forca interfacial € maior que a forca coesiva da matriz o
composito falha pelo rompimento da matriz, em caso contrario, a falha é creditada ao
processo de pull-out. Modificacbes na matriz, como adicdo de agentes tenacificantes,
influenciam o mecanismo de falha através alteracdo do modo como a tensao é redistribuida e
dissipada através da matriz e interface (KIM, J.-K e MAI, Y.-W., 1998).

Os dados levantados para estudo da variacdo da forca de adesdo interfacial em funcao
do tempo sdo mostrados na Fig. 6.12 para cada temperatura de referéncia.



Figura 6.12 — Curva de resisténcia interfacial “b” do compdsito em funcdo do tempo para (a) Trer =
80°C e (b) Ter=amb e (c) Twr=0°C.
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E evidente a semelhanca entre as curvas bem como da linha de tendéncia vermelha
adicionada, estabelecida com auxilio do software Origin 8.0. N&o existe diferenca entre o
valor médio inicial e final de “Log b”, como mostrado na Tabela 6.3. O efeito da temperatura
estd no tempo necessario para que ocorra uma mudanca na efetividade da forca interfacial.

As setas indicam o intervalo de tempo necessario para que “b” tenha seus valores de
maximo e minimo (para um mesmo instante de tempo) reduzidos e seu valor médio
aumentado.

O fato do valor médio de b aumentar com a temperatura pode ser explicado em funcao
da vibragcdo das moléculas do polimero. Inicialmente a ligagdo molecular matriz-matriz e
fibra-matriz possuem a mesma intensidade de forca. Com o decorrer do tempo a vibracéo das
moléculas e o volume livre aumentam, a ligacdo matriz-matriz se torna menos efetiva
enquanto a ligacdo fibra-matriz tem sua efetividade aumentada pois, parte da energia que

antes era transferida para a fibra agora é dissipada em forma de calor.

Tabela 6.3 — Dados de forca interfacial para os compoésitos em fungdo do tempo.
“LOg b” “LOg b” “L,Og b_” “L,Og b_” Tempo max
e - max-min max-min o
Inicial Final L . para atingir
Temperatura (no inicio do (no fim do :
(da riata .de (da Aret.a de intervalo de intervalo de ultimo valor
tendéncia) tendéncia) tempo) tempo) de “b”
80 °C 16 minutos
-2,26 -2,14
25°C -3,1a-1,9 -2,5a-19 116 dias
. (b =0,005) | (b=0,007)
0°C 3170 anos

Segundo Burks et.al (2012), no carregamento ciclico sob frequéncias mais baixas nao
h& geracdo de calor interno no material. Com o aumento da frequéncia de carregamento
ciclico hd um incremento na temperatura do material que permite a relaxacdo da matriz e um
aumento da vida em fadiga do mesmo. No entanto, a altas frequéncias, o calor gerado ocorre
em uma taxa muito maior do que a taxa de dissipacdo de calor do material, tornando-o
instavel e reduzindo a vida em fadiga do mesmo (BURKS; MIDDLETON, KUMOSA, 2012).
A determinagdo do que seria uma alta frequéncia depende de cada material, sua estrutura
quimica e consequente capacidade de dissipacédo de calor.

Neste estudo o teste de fadiga foi conduzido a 8 Hz, valor este que rendeu o melhor
ajuste considerando os pardmetros de teste. Com base nisso, as curvas de Log b em fungéo da
frequéncia (Fig. 6.13) foram plotadas. A intengédo foi verificar se o valor médio de forga
interfacial a 8 Hz pode ser relacionado com a resisténcia a fadiga do compaésito.

A Tabela 6.4 mostra os valores de limite superior e inferior (indicados pelas setas na
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Fig. 6.13), a média do intervalo (valores compreendidos entre as linhas vermelhas na Fig.
6.13) e 0 desvio padrdo dos valores de Log b para cada Trer.

Figura 6.13 - Curva de resisténcia interfacial “b” do compdsito em fun¢édo da frequéncia para (a) Trer
=80°Ce (b) Trer=amb e (¢) Trr=0°C.
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Tabela 6.4 — Log b para frequéncia de 8 Hz.

Limites do valor de Log b Média Média
Temperatura
Superior Inferior (Log b) (b)
0°C -1,92 -2,77 -2,35 = 0,60 0,0045
25 °C -2,21 -3,05 -2,63 0,59 0,0023
80 °C -1,97 -2,26 -2,12+0,21 0,0076

Considerando o desvio padrdo, ndo existe diferenca significativa entre os valores
encontrados para T =0 °C e T = 25 °C justificavel pela proximidade entre estas temperaturas.
J& para a temperatura de 80 °C os valores de b sdo maiores e menos dispersos, indicando que
a forca interfacial é mais efetiva nesta temperatura para uma mesma frequéncia de solicitagéo.
E possivel que a temperatura de 80 °C tenha facilitado a dissipacdo do calor gerado
internamente na amostra devido a maior relaxacao das cadeias poliméricas promovidas pelo
aumento de temperatura.

Estes resultados permitem concluir que, dada uma frequéncia de solicitacdo, a
temperatura afeta a efetividade da forca interfacial. Para o compdsito em estudo, a ductilidade
imposta a matriz pelo aumento de temperatura, promove um aumento da forca interfacial
fibra/matriz sugerindo uma maior durabilidade da interface para temperaturas mais altas, o

que corrobora com os dados apresentados na Fig.6.12.

6.5 RESISTENCIA A FADIGA

A Fig. 6.14 mostra a curva S-N sobreposta para as trés temperaturas de teste. Linhas
de tendéncia polinomiais de 2% ordem foram adicionadas para facilitar a visualizacdo dos
dados.

Observa-se que 0 aumento da temperatura reduz a resisténcia a fadiga do compdsito,
sendo este comportamento atribuido ao aumento da ductilidade da matriz, possibilitando
deformac0es plasticas de maiores magnitudes.

Apesar de temperaturas mais altas aumentarem a tenacidade a fratura interlaminar,
promovem um efeito adverso na resisténcia a delaminacdo devido a facilitacdo de
deformac0es pléasticas a cada ciclo de carregamento, elevando a probabilidade de formacdo de
trincas, a coalescéncia destas e consequente delaminagdo (CHARALAMBOUS; ALLEGRI;
HALLETT, 2015).
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Figura 6.14 — Curva S-N sobreposta para as trés temperaturas de teste.
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Temperaturas mais baixas reduzem a tenacidade a fratura de matrizes poliméricas pelo
aumento de rigidez e reduzem a tolerancia ao dano. No entanto a propagacdo de trincas e
delaminacdes ocorrem muito mais lentamente devido a diferenca do coeficiente de expansédo
térmica entre fibra e matriz. Enquanto a fibra de carbono se expande minimamente a
temperaturas criogénicas, a matriz se contrai. A combinagdo destes fen6menos aumenta a
friccdo interna e o0 ancoramento mecénico entre fibra e matriz, retardando a delaminagéo
apesar da alta rigidez da matriz devido a melhora na transferéncia de carga pela interface
(CHARALAMBOUS; ALLEGRI; HALLETT, 2015).

A Fig. 6.15 apresenta a curva de %E versus N durante o ensaio de fadiga para cada
temperatura e niveis de carga utilizados nos testes, mostrando como o valor de E decresce em
funcdo do carregamento ciclico e da temperatura.

Em todos os casos em que o composito falhou, segundo critério definido em fungéo do
incremento de deslocamento durante o carregamento, 0 modulo E sofreu uma reducdo maior
que 50% devido as delaminagdes sofridas. Em apenas duas condi¢des de teste 0 mddulo foi
reduzido a 92% de seu valor inicial, sendo que nestes casos ndo houve delaminagéo aparente
no composito. Conhecer como o valor do moédulo de Young E decresce com o tempo de

solicitacdo para determinada carga e temperatura permite que componentes aplicados em
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aeronaves possam ser avaliados em campo com técnicas de analise ndo destrutivas, como o
ultrassom por exemplo, aumentando a confiabilidade de inspecdes preventivas.

Segundo Charalambous et. al (2015), a taxa de delaminacdo € maior no inicio do teste
devido a maior severidade e momento fletor impostos pelo carregamento. Com a propagacao
da delaminacdo, efeitos como fiber-bridging e o surgimento de zonas plasticamente
deformadas na ponta das trincas suprimem a sua propagacao rapida e instavel, aumentando a
resisténcia interlaminar (SHIINO, 2014). A delaminagdo avanca quando a energia necessaria
para a abertura da ponta da trinca é superada (KIM, J.-K. e MAI, Y.-W., 1998).

Ainda na Fig. 6.15 (a) a 80 °C a delaminagdo ocorre quase que em uma Unica etapa. O
modulo E ndo se mantem estavel por qualquer nimero de ciclos, como ocorre nos testes a 0
°C e 25 °C. Isso se deve a menor energia necessaria para propagacao da trinca a 80 °C devido
a maior ductilidade da matriz nesta temperatura. Sabendo que a energia necessaria para a
abertura e avanco da trinca pode ser diretamente relacionada a for¢a coesiva da matriz, pode-
se concluir que quanto maior a temperatura menor a forca coesiva da matriz e sua resisténcia
a delaminacéo.

A Fig. 6.16 mostra os graficos do decaimento de E, durante o teste de fadiga, em
fungéo do tempo. A Tabela 6.5 resume os dados.

Comparando-se porcentagens de tensdo semelhantes para as diferentes temperaturas
de teste, uma vez que a condicdo de carregamento tem influéncia no inicio da delaminacéao
(CHARALAMBOUS; ALLEGRI; HALLETT, 2015), pode-se afirmar que existe uma
tendéncia na resisténcia a delaminagdo em fungdo do tempo. Para maiores patamares de E’
observa-se maiores tempos de resisténcia a delaminacdo, ou seja, maiores patamares de
estabilidade de E. Este comportamento pode ser atribuido ao tempo em que o polimero é
capaz de armazenar carga em cada temperatura (medido por E”) e ao limite de deformacgédo da
matriz que, quando atingidos iniciam o processo de relaxacdo das cadeias e surgimento de
microtrincas levando a delaminacao.

Outro dado que corrobora com a afirmacdo de que o aumento da temperatura induz
maior intensidade de delaminagdo € o valor da forca e/ou tensdo residual do compdsito pds-
fadiga. A Fig. 6.17 mostra o efeito da delaminacdo sobre a rigidez do compdsito. Para uma
mesma % de Fmax em fadiga, a forca residual € menor para temperaturas mais altas e a
diferenca entre os valores aumenta para maiores % Fmax. Segundo Vieille et al. (2015), o
aumento da ductilidade causa maior degradacéo das propriedades residuais dos laminado e a

deterioracdo das propriedades mecénicas, justificando os resultados encontrados.



Figura 6.15 — Decaimento de E durante carregamento ciclico para testesa (&) T =80 °C, (b) T =25

°Ce(c)T=0°C.
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Figura 6.16 — Decaimento de E em fungéo do tempo durante a fadiga.
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Tabela 6.5 — Limite de estabilidade de E durante a fadiga em fun¢éo de Log t.

Temperatura de teste % de Oruptura (na Limite de estabilidade | Limite de estabilidade
fadiga) de E (Logt) de E’ (Log t)

90 2,4

0°C 85 39 9,2
75 4,9
85 2,9

25°C 80 3,7 7,2
70 4,2
70 Queda instantanea

80 °C 68 4,2 1,5
66 4,6

Comparando-se a distancia entre os pontos verde e vermelho de 70% e 85% (retangulo
preto), bem como a distancia entre os pontos azul e verde de 85% e 90% (Fig. 6.17), fica
evidente que ndo apenas a temperatura, mas a intensidade de carga tem influéncia na
delaminacdo que incide sobre o material, uma vez que a distancia entre 0s pontos aumenta em
funcdo de ambos.

Com carregamento de 90% da forca méxima em flexdo houve uma inversdao no
resultado de forca residual. Esperava-se que a amostra testada a 0 °C tivesse maior resisténcia
residual, como observado para os niveis de carga inferiores, no entanto, a resisténcia residual
foi menor que aquela observada para a amostra testada a 25 °C. Esse efeito provavelmente foi
causado pela combinacdo temperatura-carregamento. A temperatura mais baixa causa maior
fragilizacdo da matriz e o nivel de carregamento mais alto permite uma redistribuicdo de
carga efetiva nesta temperatura, levando a um maior nivel de delaminagdo e consequente

menor resisténcia residual.
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Figura 6.17 — Tensdo residual pds-fadiga para os compdsitos testados.
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6.6  ANALISE MICROSCOPICA DAS FRATURAS POR FADIGA

Testes de flexdo causam fratura interlaminar de modo Il devido a tensdo de
cisalhamento atuante durante o carregamento. A falha é causada pela deformacdo da matriz e,
como caracteristica de falha de modo Il, hd o surgimento de hackles ou cusps. Maiores
hackles sdo um indicativo de maior ductilidade da matriz (KIM, J.-K., MAL, Y.-W, 1998).

A Fig 6.18 mostra o aspecto geral da falha do compésito carregado ciclicamente sob a
temperatura de 0°C para as tensdes de 90%, 85% e 75% da tensdo maxima em flexao (Omaxf)
(Fig. 6.18(a), (b) e (c) respectivamente). O aspecto ductil da matriz aumenta com a
diminuicdo da tensdo aplicada e a presenca de cusps torna-se mais evidente, sugerindo que
menores tensdes de solicitagdo favorecem a deformacdo ddctil da matriz.

Para todas as tensdes observa-se a presenca de trincas na matriz, atribuidas a sua falha
coesiva. Estas ocorrem na direcdo perpendicular a direcdo de propagagdo global da trinca,
observado com o aumento da imagem e visualizagdo da direcdo de propagagédo da trinca
indicada por cusps.

Para todas as amostras observa-se que as fibras recobertas.

A Fig. 6.19 mostra a ampliacdo das fraturas para cada nivel de carregamento. Na Fig.
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6.19a, para o carregamento a 90% da omaxf , ObServa-se a presenca de debris (seta amarela),
boa ades&o interfacial (seta azul) e formacdo de cusps que ndo indicam claramente a direcéo
de propagacdo da trinca. Debris estdo relacionados a diminuicdo da taxa de crescimento da
trinca na regido, enquanto os cusps sdo formados pela deformacéao e falha coesiva da matriz
no modo Il de cisalhamento.

A Fig. 6.19b permanece a presenca de debris e, no detalhe da figura, pode-se observar
que houve a formacdo mais expressiva de cusps (seta verde) e river markings (seta azul. As
setas alaranjadas mostram a direcéo de microtrincas propagadas localmente, cuja coalescéncia
leva a delaminacdo. Os river markings, por sua vez, se formam para menores niveis de
deformacéo e sua coalescéncia formam os cusps.

Na Fig. 6.19 observa-se a reducdo da presenca de debris e aumento de cusps (seta
verde) com pontas mais curvadas que os das amostras anteriores. Cusps com pontas curvadas
se formam em fraturas por cisalhamento de Modo Il devido a friccdo, causada pelo
carregamento ciclico, entre as partes delaminadas. Setas alaranjadas mostram propagacao
local em vérias direcdes, enquanto a seta vermelha mostra a direcdo de propagacéo de trinca
global. As setas azuis localizam river markings (GREENHALGH, 2009; SHIINO ET AL,
2015).

Considerando as imagens apresentadas, pode-se afirmar que o nivel de tensdo aplicado
afeta a taxa de propagacdo da trinca e o carater dictil/fragil da fratura, confirmando que
menores niveis de carregamento permitem maior deformacdo da matriz e consequente maior
resisténcia a fadiga, conforme observado por Brunbauer et al. (2015) e confirmado tanto pelas
imagens apresentadas nesta analise microscopica da fratura quanto pelos resultados
apresentados nos graficos da Fig. 6.15 e/ou Fig. 6.16.

A Fig 6.20 mostra as caracteristicas da falha do compésito carregado ciclicamente sob
a temperatura ambiente. A Fig. 6.20(a), (b) e (c) mostram o composito solicitado com 90%,
80% e 70% da tensdo maxima em flexdo (omaxf), respectivamente. A quantidade de trincas na
matriz € menor que a observada para os testes a T = 0 °C devido ao aumento da ductilidade

desta. N&o se observam fibras expostas.
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Figura 6.18 — Aspecto geral da fratura do composito testado a 0°C e solicitado sob (a) 90%, (b) 85% e

(C) 75% da Omaxf.
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Figura 6.19 — Detalhes da fratura do compdsito testado a 0 °C e solicitado sob (a) 90%, (b) 85% e (c)
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Figura 6.20 — Aspecto geral da fratura do composito testado a temperatura ambiente e solicitado sob
(a) 90%, (b) 80% e (c) 70% da Gmaxt.
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A Fig 6.21 mostra a ampliacdo das imagens da Fig. 6.20, com destaque para a
deformacéo da matriz favorecida pelo aumento da temperatura de teste. Cusps (seta verde)
podem ser observados para todos 0s niveis de carregamento, com evidente aumento da
concentracdo destes com a reducdo da tensdo se solicitagdo. Na Fig. 6.21c surgem uma nova
estrutura, chamada roller (setas rosa), estes sdo formado pela friccdo entre as partes
delaminadas que removem as pontas dos cusps curvadas a cada ciclo de carregamento. A
presenca de rollers é outro indicio de cisalhamento de Modo Il (SHIINO ET AL, 2015).
Ainda na Fig. 6.21c, a seta roxa, indica uma estrutura circular com superficie mais rugosa que
aquela ao seu entorno. Provavelmente trata-se do aditivo tenacificador da resina, como
observado por Brocks et al. (2015) em seu trabalho sobre tenacificacdo de resinas epoxi.

Em todas as imagens da Fig. 6.21 a seta vermelha indica a direcdo de propagacdo da

trinca.

Figura 6.21 — Deformac&o na matriz do compésito testado a temperatura ambiente e solicitado sob (a)
90%, (b) 80% € (c) 70% da Gmx.
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A Fig 6.22 mostra as caracteristicas da falha do compdsito carregado ciclicamente sob

a temperatura de 80 °C. A Fig. 6.24(a), (b) e (c) mostram o compdsito solicitado com 85%,

68% e 66% da tensao maxima em flexdo (omaxf), respectivamente. As trincas na matriz estéo

presentes na amostra testada com maior nivel de carregamento (Fig. 6.24a) e a deformacéo da

matriz aumenta com a reducdo da carga de solicitacdo, efeito observado para todas as

temperaturas de teste.
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Figura 6.22 — Aspecto geral da fratura do composito testado a 80 °C e solicitado sob (a) 85%, (b)
68% e (c) 66% da Gmaxr.
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A Fig 6.23 mostra a ampliacdo das imagens da Fig. 6.22. A diferenca na deformagéo
da matriz ndo € tdo evidente como nos casos anteriores, provavelmente devido ao aumento de
sua ductilidade promovido pela elevacdo da temperatura. Regides com excesso de resina sdo
observadas em todas as imagens.

Na Fig. 6.23a a seta vermelha indica a direcdo de propagacdo global da trinca,
mostrando novamente que as fissuras causadas por falha coesiva da matriz séo
perpendiculares a esta. Os rollers estdo formados desde as tensGes mais elevadas, mostrando
que a formacdo destes pode estar relacionada também ao aumento de ductilidade da matriz.
Cusps (seta verde) sdo observados em toda a amostra. O retdngulo amarelo destaca um bolséo
de resina onde comumente ocorrem multiplus pontos de propagacéo de trincas locais.

Na Fig. 6.23b observa-se cusps por toda a area da amostra. A ampliacdo de uma regido
da a imagem permite observar também a presenca de river marking e rollers.

Na Fig. 6.23c o retangulo verde destaca uma area com excesso de resina, na qual ha
menor quantidade de cusps se comparado com a area destacada pelo retangulo rosa,
mostrando que em regides com excesso de resina a taxa de propagacdo da trinca € maior
(SHIINO ET AL, 2015).

Figura 6.23 — Deformacdo na matriz do compésito testado a T = 80 °C e solicitado sob (a) 85%, (b)
68% e (C) 66% da omaxr.
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Fonte: (autor)

A analise das imagens permite concluir que o dominio da falha é da matriz e ndo da
interface ou do reforco. N&o foram observadas ruptura significativa de fibras, uma vez que na
solicitagdo em fadiga por flex&o houve predominéncia da delaminag&o das amostras.

As imagens da Fig. 6.24 mostram fibras com matriz aderida a superficie, mostrando
que apesar da temperatura influenciar a ductilidade da matriz, a falha ocorre sempre por falha

coesiva da mesma, concordando com o observado por Burks et al. (2012) e outros autores no
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que diz respeito ao inicio da trinca ocorrer sempre na matriz e caminhar para a interface.

Figura 6.24 — Superficie de fibras com matriz aderida para as amostras testadas com mesmo nivel de
carga para (a) T =0 °C, (b) Tambe (c) T =80 °C.

Fonte: (autor)

6.7 PREDICAO DE VIDA EM FADIGA

J4

Considerando a andlise de resultados apresentada e a conclusdo de que E’ ¢ o

parametro viscoelastico que melhor se relaciona com a resisténcia a fadiga, foi proposto um
método de predicdo de vida em fadiga baseado no tamanho do patamar de E’ em fungdo do
tempo e sua relacdo com os parametros da equacdo que define a curva SN para o material
estudado.

O método constitui-se de trés passos:

Passo 1: Determinacdo da relacéo entre o tempo de estabilidade do patamar de E’ para
cada temperatura de referéncia.

A curva da Fig. 6.25 determina a relagdo entre a temperatura e o tempo de estabilidade
de E’. Deste grafico podem ser determinados o tempo de estabilidade de E’ para qualquer
temperatura, dada a linearidade do gréafico. Esse dado € utilizado como dado de entrada no

método proposto.
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Figura 6.25 — Tempo de estabilidade de E’ em funcdo da temperatura.
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Apesar de terem sido determinados as coordenadas (x,y) apenas para as temperaturas 0
°C, 25 °C e 80 °C, o grafico da Fig. 6.25, bem como os apresentados abaixo, foram plotados
com um namero maior de pontos dada a excelente correlacdo encontrada entre a temperatura
e 0 Log t, com R2 = 0,9925, para as temperaturas testadas. A utilizacdo de um maior nimero
de pontos aumenta a confiabilidade da linha de tendéncia definida para os graficos das figuras

apresentas no Passo 3.

Passo 2: Determinar a equagédo das curvas S-N levantadas para cada temperatura de
referéncia.

O objetivo deste passo é encontrar a equacdo da curva e os valores das constantes de
seus termos.

A Fig. 6.26 mostra as curvas de tendéncia, aproximadas pela funcdo polinomial de 2°
ordem, ajustadas para cada curva S-N e, a Tabela 6.6, os valores dos termos A, B e C da

equacdo Y = AX2- BX + C de cada curva.



Figura 6.26 — Curvas S-N com linha de tendéncia polinomial e suas equacg®es.
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Tabela 6.6 — Equacdes das curvas S-N e valores dos termos A, B e C para cada temperatura.

Temperatura de

A Equacéo Termo A Termo B Termo C
referéncia
0°C 1,5300E-11 -3,18E-5 91,3
25°C y=Ax2-Bx+C 1,5295E-11 -3,40E-5 89,9
80 °C 1,5250E-11 -2,80E-5 77,9

Passo 3: Determinar e relacdo entre os termos A, B e C e 0 tempo de estabilidade de

E’.

A relagdo entre o tempo de estabilidade de E’ e cada termo da equacdo é mostrada na

Fig 6.27. Este grafico permite determinar os valores destes termos para qualquer valor de

tempo de estabilidade de E’ (retirado do grafico plotado no Passo 1). Sendo este uma fungéo

da temperatura, pode-se determinar os valores de A, B e C para qualquer temperatura

compreendida entre as curvas S-N conhecidas.
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Figura 6.27 — Relagdo entre tempo de estabilidade de E’ e a constante (a) A, (b) B e (c) C da equagéo
da curva S-N.
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Trabalhar com temperaturas entre as determinadas anteriormente através de ensaios

mecanicos garante a confiabilidade dos resultados. Nada impede que as curvas apresentadas
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na Fig. 6.27 sejam extrapoladas para tempos maiores, no entanto, a confiabilidade do
resultado € reduzida devido a ndo linearidade das curvas.

Os novos valores de A, B e C em funcdo do Log t para a temperatura escolhida
(determinado no Passol) permitem a construcdo de uma nova curva S-N para uma nova
temperatura. Usando a equacdo da curva determinada no Passo 2 (Y = AX2-BX + C) o X
representa o nimero de ciclos, portanto deve ser substituido por valores de 1 a 108 para formar
a nova curva ou, caso haja uma tensdo de interesse, esta deve substituir o Y para que o
numero de ciclos correspondente seja determinado.

A Fig.6.28 ilustra graficamente o método proposto.

O método proposto ndo foi testado para outros tipos de composito, portanto, para
compositos confeccionados com um conjunto matriz/refor¢co diferente do estudado neste
trabalho é necessario que sejam construidas as curvas STT para, a0 menos, trés temperaturas
de referéncia.

Testes de fadiga também precisam ser conduzidos uma vez que a validade da relagdo
A, B e C em funcdo de Log t para todo e qualquer material compoésito ainda ndo foi
comprovada. Se comprovada essa relacdo, sera necessaria a realizacdo dos testes de fadiga em
apenas uma temperatura, a fim de determinar-se a equacdo da curva. Entdo, a partir desta
equacdo e dos testes com DMA serd possivel estabelecer a curva S-N para qualquer

temperatura de interesse.

Figura 6.28 — llustracéo do passo-a-passo do método de predicéo de vida em fadiga proposto.
RESUMO DO METODO DE PREDICAO DE VIDA EM FADIGA

Passo 1 Passo 2
s . . Passo3
Verificar o tempo de 1 Determinar a equacao das M %
s 2 - . £ — Construir as curvas das
estabilidade de E’ paraa [ curvas S-N para extrairovalor | [ ] g
. || constantes da equacdo em
temperatura na qual se deseja - das constantes. =

obter a nova curva S-N funesocaemne:

COMO UTILIZAR O METODO

© Nova curva S-N

. _ > % para X °C
¥=-0007x+ 9361
Dada uma temperatura de O valor de Log t encontrado no grafico As contantes encontradas na
interesse, verifica-se o Logt. anterior é usado para determinar o etapa anterior sdo substituidas na
valor das constantes A, B e C, em equacdo da curva S-N e a nova
seus respectivos graficos, da equagdo curva, para a temperatura
da curva que se pretende construir. escolhida, pode ser construida.

Fonte: (autor)
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A Fig. 6.29 mostra a predicdo da provavel curva S-N deste material para a temperatura
de 50 °C.

Figura 6.29 — Predigdo da curva S-N a 50 °C para o material estudado.
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E importante lembrar que os resultados de testes mecénicos estaticos realizados em
materiais compdsitos apresentam um espalhamento significativo. O mesmo ocorre nos testes
de fadiga, portanto, considerando os valores de R2? das curvas S-N construidas com pontos
experimentais iguais a 1, 0,73 e 0,41 para as temperaturas de 0 °C, 25 °C e 80 °C,
respectivamente, a curva de predicdo mostra o comportamento médio do compdsito sendo

necessario considerar certo espalhamento dos resultados.
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7 CONSIDERACOES FINAIS

Considerando os resultados obtidos, conclui-se que:

- As curvas STT em fungdo da frequéncia permitiram determinar C1, C2 e D,
caracterizando o compdsito quanto a sua sensibilidade a alteracdo de temperatura;

- As curvas STT em funcdo do tempo mostraram que 0 aumento da temperatura
diminui o tempo em que o modulo de armazenamento E’ se mantém estavel, considerando
que o limite de escoamento diminui.

- N&o houve diferenca entre as curvas STT de E” e tand, quanto a largura e altura do
pico, em funcdo do tempo para as temperaturas de referéncia. A unica diferenca esta no tempo
necessario para que o pico se formasse, sendo que menores temperaturas exigiram maiores
tempos para atingir-se o pico de cada curva.

- As curva STT para a forga interfacial mostraram-se idénticas, com excegdo do tempo
necessario para que a reducdo da faixa de variacdo dos valores de b. Para maiores
temperaturas a reducdo da faixa de valores de b ocorre mais lentamente, sugerindo uma
melhor adeséo interfacial.

- A resisténcia a fadiga do compdsito aumentou com a reducdo da temperatura devido
a delaminacéo mais lenta.

- O decaimento do valor de E, causado por delaminacgdes e trincas na matriz, é funcéo
da temperatura e da tensdo de solicitacdo. O aumento destes parametros acelera o decaimento
de E.

- A andlise das fraturas com MEV mostra que a falha do composito é dominada pela
matriz e que a combinacdo de menores niveis de carga e maiores temperaturas causam mais
deformacdes na matriz.

- O método de predicao de vida em fadiga proposto neste estudo considera o tempo de
estabilidade de E’ em fungdo da temperatura e utiliza-se da equagdo da curva S-N conhecida.
A relacdo entre as constantes da equagéo da curva S-N e o tempo de decaimento de E’ para a
temperatura escolhida permite criar uma nova curva S-N para 0 material sem a necessidade de
NOVOS ensaios Mecanicos;

- Portanto, o objetivo do trabalho foi atingido.
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APENDICE A — Segmentos de curva necessarios para construcéo das curvas STT

Curvas de Log da propriedade obtida com DMA, como E’, E” e tand, em fun¢ao de

Log da frequéncia, aqui denominadas segmentos de curva, foram plotadas para posterior

sobreposicdo para obtencdo das curvas STT. A Fig. 1A mostra 0os segmentos de curva da

resina enquanto a Fig. 2A os segmentos de curva para o compasito.

Figura 1A — Segmentos de curva para a) Log

E’x Logf, b) Log E” x Log fe c) LogTé x Log
f para a resina epoxi Prism EP 2400.
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Figura 2A — Segmentos de curva para a) Log E’ x
Logf,b) Log E” x Log f e ¢) LogTd x Log f para
0 composito.
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APENDICE B - Curvas STT em funcéo da frequéncia

103

Curvas STT para E’, E” e tano, em funcdo do Log da frequéncia foram plotadas para

as temperaturas de referéncia de 0 °C, 25 °C e 80 °C tanto para a resina como para o

composito e sdo mostradas nas Figuras 1B a 4B.

Figura 1B — Curva STT de Log E’ x Log f do composito para a) Tref =80 °Ceb) Tref=0°C.
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Figura 2B — Curva STT de Log E’ x Log f para Tref = 25 °C para a) Resina e b) composito.
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Figura 3B — Curva STT de Log E” x Log f para Tref = 25 °C para a) Resina e b) composito.
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Figura 4B — Curva STT de Log tanD x Log f para Tref = 25 °C para a) Resina e b) compésito.
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APENDICE C - Curvas STT em funcéo do tempo

Curvas STT para E’, E” e tand, em funcdo do Log do tempo foram plotadas para as

temperaturas de referéncia de 0 °C, 25 °C e 80 °C tanto para a resina como para o0 composito e
sdo mostradas nas Figuras 1C a 9C.

Figura 1C — Curva STT de Log E’ x Log t para Tref = 0 °C para a) Resina e b) Composito.
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Figura 2C — Curva STT de Log E” x Log t para Tref = 0 °C para a) Resina e b) Composito.
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Figura 3C — Curva STT de Log tand x Log t para Tref = -70 °C para a) Resina e b) Compadsito.
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Figura 4C — Curva STT de Log E’ x Log t para Tref = 25 °C para a) Resina e b) Compdsito.
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Figura 5C — Curva STT de Log E” x Log t para Tref = 25 °C para a) Resina e b) Compdsito.
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Figura 6C — Curva STT de Log tanD x Log t para Tref = 25 °C para a) Resina e b) Compdsito.
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Figura 7C — Curva STT de Log E’ x Log t para Tref = 80 °C para a) Resina e b) Compésito.
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Figura 8C — Curva STT de Log E” x Log t para Tref = 80 °C para a) Resina e b) composito.
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Figura 9C — Curva STT de Log TanD x Log t para Tref = 80 °C para a) Resina e b) Composito.
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