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RESUMO

A exigéncia sobre o controle de danos dos materiais aplicados na industria aerondutica é
requisito para aplicacdo estrutural, considerando ser imprescindivel para prevencdo de
acidentes aéreos. A aplicacdo do self-healing em comp0sitos estruturais visa recuperar as
propriedades do material, controlar a propagacdo de danos e aumentar a vida Util dos
componentes. Desta forma, este estudo se propGe a caracterizacdo e predicdo do
comportamento de cisalhamento interlaminar de compositos poliméricos (fibra de carbono
5HS/epoxi) processados via RTM, com diferentes fracdes de agente de autorreparo - EMAA
(poli(etileno-co-acido metacrilico)). Além disso, este trabalho visa medir a influéncia da
fracdo do agente de reparo na resposta do comportamento mecanico. Andlises térmicas
demonstraram competéncia de processamento via injecao, contudo a disperséo das particulas
pode ser um fator limitante quanto ao volume de agente utilizado. A andlise de variancia
(ANOVA) evidenciou que a fracdo do autorreparo apresenta maior influéncia nas
propriedades mecanicas do que a dispersdo interna para 0 mesmo laminado antes do ciclo de
autorreparo. A distribuicdo de Weibull evidenciou uma diminuicdo linear nas tensdes de
cisalhamento para maiores teores de EMAA, em relacdo a diminuicéo da rigidez em resposta
ao comportamento duictil do termopléstico. Efeitos reparadores ineficazes foram observados
para 0 dano translaminar e intralaminar, uma vez que a maioria das particulas se
concentraram em cortes interlaminares (entre camadas de tecidos). No entanto, a eficiéncia
de reparo atingiu uma média de 62% para tensdo de cisalhamento e 106% para o
comportamento do mddulo de tenacidade, proporcionado pela reducdo da espessura das
trincas de cisalhamento em até 57% em relacdo ao tamanho inicial. A abordagem preditiva
antes e depois da acdo de reparo no comportamento mecanico fornece o nivel de recuperagéo
adequado para atender aos requisitos especificos do projeto, economizando tempo e custo de

analises experimentais.

PALAVRAS-CHAVE: Autorreparo; trincas; ILSS; superficie de resposta.



ABSTRACT

The requirement for damage control in the aeronautical industry is essential for structural
application, considering preventing aircraft accidents. The self-healing application in
structural composites aims to recover component properties, control damage propagation,
and increase component life. In this way, this study proposes to characterize and predict the
interlaminar shear behavior of polymer composites (5HS carbon fiber/epoxy) with different
fractions of self-healing agent - EMAA (poly(ethylene-co-methacrylic acid)) processed by
RTM. In addition, this work aims to measure the influence of self-healing content on the
mechanical response. Thermal analysis showed the ability to manufacture the laminate by
injection; however, the particle dispersion may be a limiting factor regarding the volume of
the agent used. The analysis of variance (ANOVA) evidenced that the healing agent fraction
influences mechanical properties response more than the internal dispersion for the same
laminate (before the healing cycle). Weibull distribution evidenced a linear decrease in shear
stresses for higher EMAA content, regarding stiffness decrease as a response to ductile
thermoplastic behavior. Ineffective healing effects were observed for the intralaminar
damage once most particles were concentrated in interlaminar sections (between fabric
layers). However, the healing efficiency reached an average of 62% for shear stress and 106%
for modulus of toughness behavior, provided by the thickness reduction of cracks up to 57%
concerning the initial size. The predictive approach before and after healing action in the
mechanical behavior provides the appropriate self-healing level to meet the specific project

requirements, thus saving time and cost of experimental analysis.

KEYWORDS: Repair; cracks; ILSS; response surface.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

O compdsito de polimero reforcado com fibra de carbono (carbon fiber reinforced
polymer - CFRP) com reforco continuo é amplamente utilizado em aplicagdes aeronauticas
(BATISTA et al., 2018; MATHES, 2018). Na década de 80, a aeronave AV-8B apresentava
27% de CFRP em seus componentes e, a partir dos anos 2000, o Boeing 787 passou a utilizar
50% de composito na fuselagem da aeronave (GEORGIADIS et al., 2008; LU, 2010).
Recentemente, o desenvolvimento da mobilidade aérea urbana (UAM) visa o uso de reforco
100% fibroso na estrutura (CLARKE et al., 2019; DONATEO; FICARELLA, 2020).

Compdsitos poliméricos apresentam alta resisténcia especifica, mas também
apresentam um comportamento fragil que desafia o controle da propagacdo do dano
(KOSTOPOULOS et al., 2019). A iniciacdo e rapida propagacéo de trincas reduzem arigidez
do compésito, podendo levar a falha prematura, o que torna o material inviavel para diversas
aplicacdes estruturais (PINGKARAWAT et al., 2012a). O efeito da energia de deformacéo
associada a resisténcia interfacial € uma questdo de interesse, pois a regido interlaminar é
governada por forgas adesivas e coesivas (MA et al., 2022; MA et al., 2021; ZHA et al.,
2020). Considerando os altos requisitos para certificacdo de componentes estruturais e limites
de seguranca, estudos da mecanica da fratura tornaram-se requisitos para entender e controlar
0 comportamento de propagacdo de danos. Uma aplicacdo recente para prevencao/controle
de danos sdo os agentes de autorreparo, em relacdo ao alto custo de substituicdo ou
manutencdo de componentes com falha. A aplicacdo de agentes autorreparo (self-helaing)
pode permitir uma expansao de uso seguro do componente estrutural (NASCIMENTO et al.,
2020; BEKAS et al., 2016; KOSTOPOULOS et al., 2019).

A aplicacdo de agente de autorreparo pode ser comparada com a capacidade de
reparagdo do sistema biolégico humano, como a capacidade de uma pele cortada se
autorreparar, cicatrizar e normalizar suas funcdes. Da mesma forma, a aplicacdo de self-
healing em comp0sitos estruturais visa recuperar as propriedades dos componentes, controlar
falhas catastréficas e aumentar a vida Util do material (HAGER et al., 2010; KESSLER;
WHITE, 2001; LADANI; WANG; MOURITZ, 2019).

Estudos demonstraram o uso de particulas auto reparadoras proeminentes de

promotores termoplasticos, que sdo adicionados a matrizes termorrigidas contendo
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compatibilidade quimica adequada com reforgo e matriz (NASCIMENTO et al., 2020;
LADANI; WANG; MOURITZ, 2019; PINGKARAWAT et al., 2012; WOOL, 2008). A
adicdo de particulas termoplasticas pode levar a recuperacdo completa da resisténcia ao
cisalhamento interlaminar ap0s o0 autorreparo em compositos de carbono/epoxi
(NASCIMENTO et al., 2020). No entanto, a adicdo de particulas termoplasticas pode alterar
a rigidez do material (DE SOUZA; TARPANI, 2021; OUYANG; WANG; LIU, 2022).
Assim, estudar a influéncia dessas particulas no comportamento mecanico do compdsito
tornou-se necessario para verificar as diferencas nas propriedades ap06s o ciclo de reparo.
Considerando os trabalhos apresentados na literatura, nenhum estudo foi apresentado sobre
a predicdo do comportamento mecénico ao cisalhamento usando diferentes fracOes de
agentes de autorreparo em compasitos CFRP associados a uma analise estatistica robusta.
As ferramentas estatisticas tém a capacidade de gerar modelos de predi¢cdo com alto
nivel de confiabilidade, garantindo reprodutibilidade (SELMY; AZAB; EL-BAKY, 2013;
SELMY; AZAB; EL-BAKY, 2014; SELMY; EL-BAKY; AZAB, 2013). El-Baky et al.
(2018) demonstraram a aplicacdo da fungdo de distribuicdo de Weibull para obtencéo das
probabilidades de falha, que pode ser um método fundamental para os projetistas escolherem
0 material apropriado para a configuragédo requerida (ATTIA; EL-BAKY; ALSHORBAGY,
2017). Da mesma forma, a modelagem de superficie de resposta tem sido utilizada em
aplicacdes de engenharia para prever o comportamento em diferentes configuragcbes ndo
aplicadas experimentalmente, economizando recursos operacionais (AZIZIAN; ALMEIDA,
2022; ITUARTE et al., 2022). Com isso, deduz-se a confiabilidade dessas ferramentas
estatisticas em predizer o comportamento de autorreparo de componentes compdsitos

utilizando particulas termoplasticas

1.2 JUSTIFICATIVA

A continua necessidade do controle de danos nos materiais aplicados na industria
aerondutica é imprescindivel para prevencdo de acidentes aéreos. Ainda assim, a ocorréncia
de danos é inevitavel por conta dos carregamentos mecanicos que as aeronaves Sao
submetidas e, dessa forma, um reparo rapido e eficiente torna-se essencial.

Os compositos estruturais estdo sendo cada vez mais aplicados nas aeronaves em
virtude da sua alta resisténcia e baixo peso, principalmente. Contudo, a baixa resisténcia
interlaminar, quando em regides mais internas, torna dificil a deteccéo e o reparo. Com isso,

a aplicacdo do self-healing, sendo tanto pelo método extrinseco quanto intrinseco, uniu a
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necessidade de uma alta exigéncia no controle de danos requerida pelas industrias com a
crescente aplicagdo dos compdsitos estruturais. Adicionalmente, torna-se ainda mais
vantajosa a aplicacdo do laminado por conta do agente self-healing possibilitar o reparo das
micro trincas geradas e prolongar sua vida til.

A presenca do self-healing na resina polimérica constitui uma nova fase na matriz,
podendo alterar de forma significativa o comportamento elastico do composito, sendo assim,
surge a seguinte pergunta: qual a influéncia da fracdo desse agente no comportamento
mecanico do material? Logo, pela complexidade dessa analise e auséncia de resposta do
questionamento na literatura, identifica-se a necessidade de buscar respostas quantificando
novas propriedades pos reparo, analisando a uniformidade desse agente nas regiGes do
material, bem como utilizando ferramentas estatisticas a fim de validar os resultados e
predizendo o comportamento do material com o objetivo de reduzir tempo e custo de

projetos.

1.3 OBJETIVOS

Este estudo propde a caracterizacdo e predicdo do comportamento interlaminar ao
cisalhamento de compositos poliméricos reforcados (carbono 5HS/epoxi) com diferentes
fracOes de agentes de autorreparo. Os ensaios mecanicos foram realizados pré e pos-reparo
para analisar e quantificar as novas propriedades obtidas. Para tanto, este trabalho visa i)
medir a fragdo de agente auto-reparador no composito, morfologia e distribuicao de particulas
via analise microscopica; ii) realizar ensaios de cisalhamento interlaminar, verificando a
influéncia do teor de agente no comportamento ao cisalhamento e capacidade de reparo; iii)
analisar a variancia para confirmar a influéncia da fracdo de particulas na resposta; e iv)
fornecer um modelo preditivo de eficiéncia de reparo de otimizagdo com base na metodologia

de superficie de resposta.
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CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 COMPOSITOS

Os compdsitos poliméricos, principalmente os que utilizam matriz ep6xi e fibra de
carbono, ganharam bastante interesse nos campos da aeronautica, no setor automotivo, na
construcdo civil e no setor esportivo em virtude das suas propriedades promissoras
(HIPOLITO, 2005; VENTURA, 2009). Este material, tem por defini¢do, a unio de duas ou
mais fases distintas, sendo elas a matriz e o refor¢co, com o intuito de obter uma propriedade
intermediaria, porém, superior quando comparada a seus constituintes separadamente. Sendo
assim, o desempenho desse material estd ligado diretamente com a adesédo fisico-quimica
entre as fases e com o tipo de refor¢o utilizado (continuo, descontinuo ou particulado) (DE
et al., 2020; HIPOLITO, 2005; MATHES, 2018; VENTURA, 2009).

Suas propriedades, como a alta resisténcia e baixo peso (elevada rigidez especifica),
resisténcia a corrosdo e ao desgaste, juntamente com o avanco de técnicas de fabricacao,
explicam os inimeros campos de aplicacdo desse material e sua importancia para o
desenvolvimento tecnoldgico (RAJAK et al., 2019; VENTURA, 2009). Contudo, além
desses materiais apresentarem algumas limitagdes quanto ao seu uso em decorréncia da sua
baixa resisténcia térmica quando comparada aos materiais ceramicos e metalicos, apresentam
ligacdo interfacial priméaria com reforgo, que resulta em uma caracteristica de fratura fragil.
Dessa forma, os compositos exigem um cuidado mais complexo e minucioso em relacéo ao
estudo de falhas (LARSEN et al., 2008; CANDIDO et al., 2012).

2.2 REFORCO FIBRA DE CARBONO

Um dos primeiros materiais utilizados para melhorar as propriedades dos compoésitos
avangcados foi a fibra de carbono e hoje esse reforco € um dos mais utilizados para aplicagdo
em compositos poliméricos. Um dos métodos de sua producdo ocorre por meio da pirolise
da poliacrilonitrila (PAN) e dependendo do tipo de processamento recebido, sua resisténcia
pode chegar a ser superior a do aco (FIORELLI, 2002; LEBRAO, 2008; SANTOS, 2015).

Como o reforco de fibras continuas pode gerar propriedades superiores quando
comparado a reforgos descontinuos ou particulados, devido a distribuicdo da carga maxima
ao longo do comprimento das fibras, sua utilizacdo é abrangente no mercado. Porém, o

composito reforgado por esse tipo de fibra desenvolve caracteristicas anisotropicas, ou seja,
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a propriedade mecénica € distinta com relacdo as diferentes dire¢fes de fibras aplicadas.
Portanto, é necessario o conhecimento das diregdes onde o material sofrerd determinados
esforgos para aplicar esse tipo de reforco (MATHES, 2018).

O reforgo tem a funcéo estrutural do compdsito, logo detém grande importancia no
desempenho mecénico do material final. Além disso, eles sdo utilizados predominantemente
na forma de tecidos, que quando secos, sdo moldados por métodos de infusdo de resina ou
outro meio de dispersdo no meio de uma matriz (CIOFFI, 2011; RAJAK et al., 2019). Aliado
a isso, a fibra de carbono é muito utilizada em compdsitos avangados por possuir um conjunto
de propriedades atraentes, como por exemplo: alta resisténcia a tracdo, elevado médulo de
elasticidade, rigidez e baixo peso (LEBRAO, 2008).

Os compdsitos aplicados com camadas de tecidos podem sofrer limitagdo quanto a
resisténcia interlaminar, considerando que ndo ha reforco (fibras) na direcdo da espessura.
Isso faz com que a resisténcia interlaminar seja regida pela interacdo matriz/reforco (LEITE,
2015; REZENDE; BOTELHO, 2000).

2.3 MATRIZ POLIMERICA

Um dos materiais usados como matriz para 0s compositos fibrosos sdo as resinas
poliméricas. Estas se dividem em termoplasticas e termorrigidas e o que as diferenciam é a
influéncia da temperatura em suas reacdes quimicas, e os tipos de ligacdes que cada uma
gera. No caso do termoplastico, mesmo com uma elevacéo significativa na temperatura, ao
serem resfriadas podem ser remodeladas e obter outras formas. Ja as termorrigidas sofrem o
processo de cura, tornando-as sélidas em elevadas temperaturas, formando ligagdes cruzadas
irreversiveis (DOGAN; ARIKAN, 2017; MONTICELLI, 2017).

Uma das matrizes termorrigidas mais utilizadas para a fabricacdo de compositos
estruturais é a resina epdxi e essa tem a funcdo de envolver as fibras, distribuir a carga
aplicada para o reforgo e determinar os parametros de processamento. Tendo em vista que a
redistribuicdo de tensBes aplicadas € essencial para o desempenho do material final, é de
extrema importancia que a matriz tenha uma alta capacidade de absorcdo de energia, sendo
a tenacidade uma das principais caracteristicas da matriz epdxi (CIOFFI, 2011;MONTICELI,
2017). Caracteristicas como: resisténcia a corrosao, estabilidade quimica, resisténcia adesiva
com as fibras de carbono e o isolamento elétrico também fazem com quetal material seja
adequado para aplicagdes aeronduticas quando tem como objetivo a fabricagdo de compositos
fibrosos (CUNHA; COSTA; REZENDE, 2006; MA et al., 2020).
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Entretanto, para que o compdsito seja de qualidade, deve-se garantir impregnacdo suficiente
durante a manufatura dos laminados, visando evitar defeitos de falta de resina e falhas que

atuam como concentradores de tenséao.

2.4 PROCESSAMENTO POR RTM

Com o objetivo de ganhar vantagens competitivas no mercado, 0 processo por
moldagem de transferéncia de resina (resin transfer molding - RTM) passou a ser mais
estudado e utilizado pelas industrias médicas, de transporte e esportivas em virtude da sua
capacidade de oferecer compdsitos estruturais de forma mais versatil e com alta qualidade
em diferentes formatos e com possibilidade de automatizacdo em larga escala (ISOLDI et
al., 2012; REZENDE; BOTELHO, 2000).

O processamento via RTM consiste na injecdo da matriz polimérica em forma liquida
dentro de um molde rigido fechado, onde o reforco se encontra no formato do produto final.
O molde € mantido fechado e sob vacuo para retirar o ar e 0s volateis presentes e assim
auxiliar na qualidade de impregnacdo. Cabe ressaltar que as caracteristicas da resina e do
tecido sdo essenciais para determinar os parametros de processamento (BROCKS, 2011).

Esse método de processamento possui diversas vantagens, como por exemplo: menor
custo de processamento quando comparado aos métodos convencionais (ex.: autoclave);
possibilita a utilizacdo de altas fracGes de volumes de fibra, associada a baixa fracdo de vazios
no material; diminui a contaminacdo do ambiente com a reducédo na emissao de monémeros;
producdo de componente acabado com boa qualidade superficial. Além de produzir pecas
complexas com tecidos secos e de alta qualidade, oferece reprodutibilidade significativa
devido a demanda do mercado (BROUWER; VAN HERPT; LABORDUS, 2003; CIOFFI,
2011).

Por outro lado, uma das grandes desvantagens do processamento RTM em camadas de
tecidos empilhadas é a baixa resisténcia interlaminar que, conforme anteriormente
mencionado, limita aplicacGes estruturais (LI et al., 2005). Surge entdo a continua
necessidade de caracterizacdo mecanica e controle de dano para garantir aplicacdo de forma

adequada.
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2.5 ENSAIOS MECANICOS E FALHAS

A fim de evitar acidentes aéreos e compreender o desempenho dos materiais a partir de
suas respostas mecanicas, 0s compadsitos aplicados na inddstria aerondutica passam por
diversos procedimentos de analise de falhas para certificagdo a nivel de corpo de prova. Um
importante método utilizado para o controle de qualidade é o ensaio de cisalhamento
interlaminar. Os modos de falhas mais comum em compdsitos envolve os modos de falha |
e Il (Fig. 1) (BOTELHO; REZENDE, 2002; DE PAIVA et al., 2017; FRANCO et al., 2009).

Figura 1 — Modos de falha

MODO | MODO i

Fonte: Magagnin (1996).

O modo de falha I esté ligado a carregamentos de abertura de trinca, na qual promove
uma abertura entre as camadas do compdsito, ja 0 modo de falha Il estd ligado com
carregamentos de cisalhamento, que acabam gerando um deslizamento entre as camadas do
material (BOTELHO; REZENDE, 2002; TITA, 2003). Tais falhas, além de gerarem trincas
no compdsito, podem promover a ocorréncia de diversos danos, tais como: fraturas intra e
interlaminares, falha na interface fibra/matriz e até rompimento de algumas fibras. A
resisténcia do material para os modos de falha é regida principalmente pela interacdo
interfacial (BOTELHO; REZENDE, 2002; GUIMARAES, 2018; TITA, 2003).

Os compositos reforcados com fibras de carbono utilizados na industria aeronautica
obtidos pelo empilhamento das camadas de reforco séo envolvidos pela matriz. Contudo, as
interfaces entre as camadas ndo possuem forcas suficientes a fim de evitar um dano
interlaminar. Assim, caracterizar as propriedades mecanicas por meio de ensaios de
cisalhamento é fundamental para avaliar o possivel desempenho do material (DE FREITAS,
2016; DE PAIVA; DOS SANTOS; REZENDE, 2009).
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A delaminacgéo interlaminar se caracteriza pela separagdo das laminas presentes no
composito quando a carga aplicada supera a resisténcia interlaminar. Tal fendbmeno pode
ocorrer em virtude tanto da resina escolhida, na qual sua ades&o fibra/matriz ndo € suficiente,
como pelo tipo de reforgo, por conta de possuir concentracdes de tensbes, como em regides
proximas as suas costuras. Ainda assim, esses fatores podem ser gerados enquanto a peca
esta sendo processada ou quando esta em servico (AONO et al., 2008; CANDIDO et al.,
2012; TITA, 2003).

A influéncia da resina e o tipo de reforco utilizado na fabricacdo do compdsito pode
ser verificada na literatura de acordo com De Paiva et al. (2009), em que o0s autores realizaram
4 tipos de ensaios de cisalhamento, alternando entre 2 tipos de resina epdxi (F584 e 8552) e
2 tipos de reforcos de fibra de carbono (plain weave e satin). Assim, pdde-se constatar que,
independente da resina empregada, o tecido plain weave é o que possui maior resisténcia ao
cisalhamento em virtude da sua relacdo trama/urdume. Porém, o acumulo de tensdo nas
regides da trama pode gerar uma propagacao instavel da trinca, dificultando o controle de

propagacao.
2.6 AGENTE SELF-HEALING

A importancia do composito reforcado com fibra de carbono é confirmada quando
observado os inimeros campos de aplicacdo desse material. Devido a rapida propagacao da
trinca, torna-se dificil a detecgdo e controle de danos por conta da sua complexidade (JONY;
ROY; MULANI, 2020). Por isso, pesquisas recentes mostram as possibilidades de
reutilizacdo do material laminado a fim de aumentar sua vida util (JONY; ROY; MULANI,
2020; KESSLER; WHITE, 2001).

Um método em estudo é a aplicacdo de um agente de autorreparo (self-healing), o qual
tem como objetivo restaurar todas ou grande parte de suas propriedades mecanicas, inibindo
a propagacao das trincas e consequentemente a fratura prematura. Esse método é dividido
em dois tipos de mecanismo para aplicacdo do self-healing e sdo denominados como
extrinseco e intrinseco (JONY; ROY; MULANI, 2020)

No método extrinseco, o agente de autorreparo é colocado dentro de um “reservatorio”,
sendo os mais comuns a fibra oca ou microcapsulas e entdo sao incorporados em uma matriz
polimérica que contenha um catalisador. Assim, quando a trinca se encontra com as
microcapsulas, por exemplo, ela é rompida, liberando seu agente e ao entrar em contato com

o catalisador, ocorre o reparo do material, como mostrado na Figura 2 (HAGER et al., 2010).
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Figura 2. Mecanismo de autorreparo por microcapsulas.
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Fonte: Silva (2018).

Ja o método intrinseco é diferente, pois precisa de um estimulo externo, como o calor,
para agir. Assim, um termoplastico solido é incorporado na matriz como agente de reparo e
ao elevar a temperatura, ocorre a difusdo das cadeias poliméricas, novas ligaces quimicas
agente/matriz sdo realizadas, e entdo, com a solidificacdo do agente, a trinca é fechada

reparando o material, como pode ser visto na Figura 3 (HAGER et al., 2010).

Figura 3. Mecanismo de autorreparo por adi¢do de termoplastico.
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Trinca
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Fonte: Silva (2018).

O trabalho realizado por Wang et al. (2012) mostra a eficiéncia da adicdo de um agente
termoplastico no autorreparo de um composito carbono/epdxi. Os autores avaliam a
tenacidade a fratura na resisténcia ao cisalhamento interlaminar comparando amostras antes
e depois do reparo com amostras sem a adicdo do termoplastico. Assim, 0s mesmos
concluiram que a tenacidade a fratura interlaminar aumentou, porém a resisténcia ao
cisalhamento diminuiu em virtude do termoplastico utilizado possuir baixa resisténcia ao

cisalhamento.
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CAPITULO 3-PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO

3.1 MATERIAIS

Neste trabalho, a resina epdxi RTM-6 foi utilizada como matriz. O tecido utilizado
como reforco foi o tecido de fibra de carbono 5HS (Harness Satin) fabricado pela Hexcel
Composites, apresentando fibra 12K HTA e peso de 391 g.m™.

O agente autorreparo utilizado foi o termoplastico poli(etileno-co-acido metacrilico),
EMAA, fornecido pela Sigma-Aldrich®, um copolimero randémico com 14,5 — 15,5% de
acido metacrilico. Este polimero apresenta a vantagem de possuir baixa temperatura de fusdo
(90°C) (NASCIMENTO et al., 2020). Foram utilizadas diferentes fragdes do agente, medidas
experimentalmente através dos métodos Opticos e de varredura, que serdo explicadas na

proxima subsecéo.

3.2 PROCESSAMENTO VIARTM

O processamento foi realizado via moldagem por transferéncia de resina (RTM),
utilizando o equipamento Radius 2100cc RTM Injector localizado no Departamento de
Materiais e Tecnologia, na faculdade de Engenharia e Ciéncias — Campus de Guaratinguetéa
na Universidade Estadual Paulista (DMT/FEG/UNESP). O termopléastico solido (agente de
autorreparo) foi triturado criogenicamente em moinho de alta energia, passado por uma
peneira de malha 100 mesh, em seguida, na forma particulada, misturado a resina antes da
injecdo. A matriz com agente termoplastico foi infundida no reforco em molde fechado com
temperatura e presséo controladas. Os pardmetros de processamento foram presséo de injecéo
de 0,2 MPa, vacuo de 0,05 MPa. A pré-forma do tecido possui oito camadas empilhadas
simetricamente, totalizando 55% em fracdo volumétrica de fibras. A esquematizacdo do

processamento por RTM é visualizada na Figura 4.
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Figura 4. Esquematizacdo RTM.
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Fonte: Monticelli (2017).

Os compdsitos foram cortados em cortadeira metalografica (Allied High Tech Products
— disponivel no DMT/FEG/UNESP) com disco de corte diamantado com as dimensdes dos
corpos de prova estabelecidos pela norma ASTM D2344. Por fim, os espécimes para analise
via imagens microscopicas foram embutidos em baquelite e curados a 170°C por 7,5 min.
Em seguida, foram realizados os procedimentos de polimento com suspensdo de diamante
(9-1 pm) seguida de suspensao de alumina (0,05 pm). Microscopias Opticas e eletrénica de
varredura - MEV (microscopio Tescan Vega 3) foram utilizadas para capturar as imagens
através da espessura. Os equipamentos estdo localizados no DMT/FEG/UNESP e no
Laboratorio de Estruturas, divisdo de Engenharia — ITA. Maiores detalhes dos procedimentos

de analise microscopica estdo disponiveis em Monticeli (2019) .

3.2.1 Determinacao dos parametros de processo

A fim de determinar a temperatura e tempo de cura ideal da resina epoxi, foram
realizadas andlises por calorimetria diferencial exploratéria (differential scanning
calorimetry — DSC) dindmico e isotérmico. A partir da Figura 5 foi possivel determinar o
intervalo de cura ideal do material, onde tal fendmeno inicia em 150°C (Tonset) € atinge seu
pico de cura em 210,13°C (Tpeak). Posteriormente analises por DSC isotérmico foram
realizadas para as temperaturas de 150°C, 180°C e 210°C (temperatura intermediérias ao
inicio e pico de cura). Por meio da Figura 6 determinou-se que uma temperatura de 180°C

por 120 min ¢ a ideal para curar o material, considerando que esse tempo nao é rapido, o
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qual pode resultar em uma cura ineficiente (gerando concentradores de tensao) e também nao

é lento, logo promove uma maior processabilidade e economia de energia.

Endo-—~Fluxo de calor (W/g)—= Exo

Figura 5. DSC Dinamico.
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Figura 6. DSC Isotérmico.
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A temperatura de injecdo e viscosidade foram determinados por meio do viscosimetro
de Brookfield, modelo DV-II + PRO — RV, com spidle tipo SC4-27, localizado no
DMT/FEG/UNESP. As viscosidades foram analisadas para as temperaturas de 100, 110 e
120°C. A partir da Figura 7, p6de-se constatar que a temperatura e viscosidade ideal é a
120°C, pois nessa temperatura a viscosidade da resina € baixa o suficiente para permitir um
fluxo eficiente em todo o compdsito no momento da injecdo. Vale ressaltar que o tempo de
injecdo foi de 60 minutos e parametros de processamento semelhantes foram utilizados nos
estudos do Grupo de Fadiga e Materiais Aeronauticos da UNESP/FEG (BROCKS et al.,
2013).

Figura 7. Viscosidade Resina Epoxi.
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3.2.2 Caracterizagdo microscopica

Esta primeira secdo apresentara a medicdo do teor de particulas plasticas dispersas nos
compositos, caracterizadas por meio de técnicas microscopicas. E ilustrada na Figura 8a a
imagem obtida através do microscopio eletronico, na qual é possivel visualizar os contornos
da fibra de carbono, a regido da matriz epdxi e a presenca da particula de termoplastico.
Apresenta-se na 0 metodo quantitativo de tratamento de imagem para obtencdo das
caracteristicas fisicas de autorreparo no laminado, utilizando o software ImageJ.
Posteriormente, as imagens foram tratadas com o software para medir a fracdo do agente de
reparo. As etapas do tratamento de imagem foram a imagem da se¢éo (Fig. 8a), o threshold
aplicado para destacar a particula de autorreparo (Fig. 8b) e, em seguida, o refor¢o e a matriz
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foram removidos (Fig. 8c) para medir o conteldo de particula em cada espécime. Trinta
medicOes foram realizadas para cada laminado.

Figura 8. Tratamento de imagem microscépica para medi¢do da fracdo do agente de
autorreparo: a) imagem microscépica, b) particula destacada e ¢) particula discriminada.
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Fonte: préprio autor.

Os dados de medicdo de média e desvio padrdo da fracdo do agente de reparo no
composito laminado sdo mostrados na Tabela 1. O compdsito de referéncia é chamado de C-
A sem adicionar um agente de autorreparo (ou seja, 0%). O laminado C-B representa o
compdsito com 2,41% de self-healing, enquanto o C-C representa um laminado com 9,79%
de fracdo média de agente reparador.

Tabela 1. Medicdo fracdo de self-healing.

Fragéo de self-healing C-A (%) C-B (%) C-C (%)
Média 0,00 2,41 9,79
Desvio Padréo - 1,60 1,30

Fonte: produgéo do préprio autor.

Através do tratamento de imagem, foi possivel medir a distribuicdo de tamanho de
diametro de particulas de autorreparo ao longo dos compdsitos C-B e C-C, conforme

mostrado no histograma da Fig. 9a. Ambas as familias de compdsitos tiveram 0s mesmos



procedimentos de processamento, modificando apenas a fracdo de particulas EMAA. Para a
amostra C-B, a maior concentracdo de didmetro € encontrada na faixa de 20-30 um (ou seja,
41,73%), com uma fragdo baixa para particulas >100 um (3,98%).

Por outro lado, o aumento da fracdo de agente termoplastico gera um deslocamento na
distribuicdo de didmetro, em que a maior frequéncia para o C-C muda para a faixa de 60-70
um (31,08%), aumentando também a concentra¢do de diametros >100 um (17,29%). Um
desvio padrdo maior é mais provavel em amostras C-C devido & aglomeracédo de particulas,
gue modifica o tamanho inicial do termoplastico inserido, resultando em maior diversidade
na distribuigdo de didmetro em diferentes amostras.

O aumento da fracdo de agente reparador no compdsito gerou aglutinacdo das
particulas durante a fabricacdo, aumentando seu tamanho de particula. A coalescéncia de
particulas gera menor homogeneidade na dispersédo (ou seja, maior desvio padrdo) do self-
healing, criando regides com auséncia de agente reparador e regibes com maiores
concentracOes. Essa caracteristica também pode afetar a eficiéncia da autorreparo, pois uma
distribuicio homogénea pode garantir uma maior probabilidade para as particulas
encontrarem as trincas geradas e, por sua vez, levar ao fechamento da trinca por meio de
novas conexdes durante a conformacdo do agente termopléastico (KIM; SOTTOS; WHITE,
2019; MCCOMBE et al., 2012; WILLIAMS; TRASK; BOND, 2007).

Figura 9. Particula de self-healing: a) distribuicdo do didmetro e b) morfologia.
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Fonte: préprio autor.

E demonstrada na Figura 9b a distribuicio da morfologia da particula EMAA. Como
pode ser visto, a maioria das particulas € circular para ambos os laminados, representando

mais de 80%. Outro formato encontrado foi o eliptico (= 20%), resultado do método utilizado
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por moagem de alta energia, formando particulas com formato de microfibras. As formas
irregulares podem ser negligenciadas, pois os valores foram significativamente baixos em
comparagdo com os outros formatos, ou seja, 0,05% para o laminado C-B e 0,09% para o
laminado C-C. No entanto, 0 mesmo comportamento ocorre entre a morfologia e distribuicao
de tamanho de didmetro, em que o compdsito C-C apresenta maior desvio, visto que a
coalescéncia das particulas gerou maior variacdo na forma do agente pléstico.

As frequéncias de morfologia circular e eliptica foram mantidas para os dois laminados,
mesmo com a coalescéncia das particulas para o laminado com maior teor de agente plastico.
Isso indica que as particulas EMAA do laminado C-C sofreram um aumento no tamanho do
didmetro, mas ndo afetaram sua morfologia. O aumento no didmetro da particula para o
laminado C-C pode aumentar a eficiéncia localizada da reparo. No entanto, diminui a
capacidade de macro reparo, pois 0 agente esta localizado em regides especificas, diminuindo
a possibilidade de encontrar uma diversidade de trincas para realizar a acdo reparadora,

conforme ilustrado por Vintila et al. (2021).
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CAPITULO 4 - ENSAIO DE CISALHAMENTO INTERLAMINAR

4.1 METODOLOGIA ILSS

De acordo com os capitulos de procedimentos da norma ASTM D2344 (2016), as
seguintes dimensdes para amostras de cisalhamento interlaminar foram comprimento (L) =
espessura (h) x 6 e largura (b) = espessura (h) x 2. O teste foi realizado em umidade relativa
e temperatura ambiente. O ensaio baseou-se na flexdo em 3 pontos (Figura 10) com
dimensionamento para garantir a concentracdo de tensdes entre as camadas para conduzir a
tensdo de cisalhamento composta. O teste foi realizado em uma maquina de ensaios universal
Shimadzu AG-X com célula de carga de 5 kN e velocidade de 1,0 mm.min. Equipamento
localizado no DMT/FEG/UNESP.

Figura 10. Esquematizagéo Cisalhamento Interlaminar.
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Fonte: préprio autor.

Inicialmente, a carga foi aplicada nos espécimes compdsitos com agente auto reparador
até que a carga inicial decaisse 30% em resposta ao inicio e crescimento da trinca inicial. Em
seguida, a carga foi retirada, ou seja, ap6s a ocorréncia da fratura. Os espécimes foram
aquecidos a 150 °C por 30 minutos para ativar o agente de reparo. E entdo, o teste ILSS foi
repetido para analisar o novo comportamento mecanico e efeito de autorreparo. Este foi o
critério de falha para avaliacdo do efeito do reparo por self-healing, considerando os aspectos
normativos de falha para o ensaio estabelecido.

4.2 ANALISE DO COMPORTAMENTO DE CISALHAMENTO INTERLAMINAR

Depois de investigar a fracdo de agente reparador em cada laminado, as mesmas

concentracOes de particulas foram usadas para caracterizacdo mecanica e analise do efeito de
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reparo na fratura por cisalhamento. llustra-se na Figura 11 as curvas do comportamento de
cisalhamento interlaminar (ILSS) para o laminado de referéncia (C-A), o laminado com
2,41% de ciclo de pré-reparo (C-B) e pbs-reparo (R-C-B), e para o laminado com 9,79% de
agente antes do ciclo de autorreparo (C-C) e ap6s o ciclo de autorreparo (R-C-C).

A curva tenséo versus deslocamento (Figura 11) permite perceber a queda da rigidez e
da tensdo de cisalhamento méaxima dos corpos de prova C-A em relacdo aos demais, em
funcdo do aumento da concentragcdo do agente termoplastico EMAA em cada composito.
Ap0s a realizacdo dos ensaios mecanicos nas trés familias de laminados, todas as amostras
contendo agente auto reparador foram aquecidas a 150 °C por 30 min para ativar a acdo do
self-healing. E apresentada na a curva média do comportamento mecanico do compésito apos
0 autorreparo, resultando em uma curva mais suave com menor capacidade de carga (tenséo).
Este comportamento estd associado ao agente utilizado, que apresenta um comportamento
mais ductil que a matriz utilizada devido a alta densidade de liga¢c6es cruzadas no sistema de
resina epoxi (ASHRAFI et al., 2011; LADANI; WANG; MOURITZ, 2019).

Figura 11. Tensdo de Cisalhamento Interlaminar pré e pos-reparo.
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Fonte: préprio autor.

Quando o agente plastico foi encontrado pelo comprimento da trinca, o corpo de prova

foi aquecido, adicionando energia externa para fundir a molécula termoplastica em ambas as



superficies fraturadas (método extrinseco) (KAHAR et al., 2021). A reparacdo do dano
comega por meio de interacBes quimicas entre as superficies fraturadas e o agente EMAA
durante a cristalizacdo do polimero por meio de pontes de hidrogénio e forcas de Van Der
Waals (VARLEY; PARN, 2012). Quanto a interacdo fisica, o polimero se dissolve na
superficie fraturada, gerando o0 ancoramento mecanico de ambas as faces apos a solidificacéo,
conforme ilustrado na Figura 12. O efeito de reparo pode aumentar a tenacidade dos
materiais, considerando o comportamento ductil do agente termopléastico (JONY; ROY;
MULANI, 2020; PINGKARAWAT et al., 2013).

Figura 12. Esquematizacdo mecanismo self-healing: a) cisalhamento interlaminar
(conforme a norma), b) microscopia da amostra fraturada, c) agente self-healing dentro do

trinca de cisalhamento e d) esquema do efeito de reparo.
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Fonte: préprio autor.

E apresentado na Tabela 2 os resultados da tensdo de cisalhamento final (ILSS) e
modulo de tenacidade — associados a area sob o gréfico (N.m = J). Conforme visto na Figura
10, o laminado sem particulas EMAA apresenta maiores valores de tensdo e mddulo de
tenacidade. A adicao de agente reduz em média 11% nas propriedades mecénicas para C-B
e 24% na reducdo para corpos de prova C-C. A eficiéncia de reparo foi calculada usando a
razao entre as propriedades mecénicas medidas ap0s auto reparo e as propriedades medidas
pelo primeiro teste, conforme método apresentado em WU (2008). Apos a ativagdo térmica,

os laminados apresentaram eficiéncia de autorreparo de tensdo de 61% e 63% para 0S
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laminados C-B e C-C, respectivamente. Semelhantemente, apresentaram 132% e 81% na
eficiéncia do modulo de tenacidade, respectivamente. Esse resultado demonstra alta
capacidade de reparo e possibilidades de uso continuo do laminado através do controle do
crescimento de danos.

Os resultados de eficiéncia de reparo foram semelhantes aos polimeros usados na
literatura, como acetato de etileno vinil (EVA) (PINGKARAWAT et al., 2013), poliuretano
(PV), redes de polidissulfeto, misturas de polimeros, polidimetilsiloxano terminado em
metacriloxipropil (MAT-PDMS) (MICHAEL; DOHLER; BINDER, 2015) e co -poliéster
(CHAMPAGNE; PANG; LI, 2016), com eficiéncia de reparo na faixa de 70-103%, assim
como o préprio EMAA (61-156%) (NASCIMENTO et al., 2020; PINGKARAWAT et al.,
2012b, 2013). Por outro lado, a eficiéncia de reparo apresentada neste estudo foi maior que
acrilonitrila butadieno estireno (ABS), poli(etileno-co-glicidil) metacrilato (PEGMA)
(PINGKARAWAT et al., 2013), diciclopentadieno (DCPD) (PATEL et al., 2010),
mercaptano (TAN et al., 2019), e fenilacetato de etila (EPA) (KIM; SOTTOS; WHITE, 2019)
com faixa de eficiéncia de 0 a 50%. A maior capacidade de autorreparo do mddulo de
tenacidade (do que pela tensdo) é uma resposta a reducéo da rigidez e aumento da ductilidade
associada a insercdo do termoplastico EMAA, gerando um laminado com maior capacidade

de deformagéo.

Tabela 2. Comportamento Mecanico pré e pos reparo.

Pré reparo C-A (0%) C-B (2,41%) C-C (9,79%)
Modulo de Tenacidade (J) 0,53 £ 0,07 0,46 + 0,04 0,38 0,01
ILSS (MPa) 58,00 + 3,57 52,38 + 4,85 46,24 + 5,95
Pos reparo C-A (0%) C-B (2,41%) C-C (9,79%)
Modulo de Tenacidade (J) - 0,61+0,11 0,31+0,08
ILSS (MPa) - 32,06 + 3,98 29,49 + 4,82
Eficiéncia C-A (0%0) C-B (2,41%) C-C (9,79%)
Modulo de Tenacidade (%) - 132,61 81,58
ILSS (%) - 61,21 63,78

Fonte: producéo do préprio autor.

A diminuicdo da resisténcia interlaminar com a adicdo do agente reparador era
esperada, considerando a natureza e a densidade das ligacdes presentes no termoplastico e
termorrigido aplicado neste estudo (MONTICELI et al., 2021). Wang et al. (2012)

confirmaram que a adi¢do de termopléstico pode reduzir a resisténcia do composito refor¢ado



com matriz termorrigida. No entanto, o aumento da concentragdo do agente ndo aumentou a
capacidade de reparo esperada. Este comportamento est associado a coalescéncia do agente
no laminado C-C, que diminui a dispersdo termoplastica e aumenta os concentradores de
tensdes internas no material. Os resultados indicam uma fracdo limitada do agente reparador
para 0s métodos convencionais de fabricacdo por injecdo. Além disso, 0s primeiros testes
podem ter produzido danos graves que eram dificeis de serem reparados por particulas. O
EMAA foi previamente mostrado como um agente de autorreparo eficiente para reparar
danos iniciais e microfissuras (NASCIMENTO et al., 2020), sugerindo que o processo de

reparo pode ser mais eficaz quando ativado nos estagios iniciais do dano.

4.3 ANALISE FRACTOGRAFICA

E mostrado na Figura 13 o efeito de autorreparo na fractografia no fechamento da trinca
junto com o laminado, conforme destacado em cada regido antes (pré-reparo) e ap6s o reparo
(pbs-reparo). Houve incidéncia de microfissuras em varios planos e danos intralaminares
devido a mudanca na direcdo da trinca. Isso ocorre devido a relagdo trama/urdume do tecido
5HS, que gera protuberancias na interacdo (CHUVES et al., 2022), forcando a trinca a mudar
de direcdo continuamente e resultando em fraturas entre as camadas (intralaminar) (BAI et
al., 2021). Os maiores efeitos de reparo foram observados para o dano interlaminar,
justificado pelo acimulo de particulas concentrado nesta regido. Além disso, o termoplastico
EMAA ndo fechou todas as trincas, considerando que o autorreparo s6 tem efeito
significativo quando a trinca encontra a regido onde o agente esta disperso, resultando na
formacéo de reparo parcial.

O efeito reparador s6 ocorre quando a trinca encontra o agente reparador; caso
contrario, ndo havera fechamento da trinca pelos métodos de adesdo quimica e ancoragem
mecénica, conforme mostrado na Figura 12. Nas Figuras 13a e 13b, as espessuras da trinca
nas regides 1 e 2 (circulos vermelhos) obtiveram valores antes do reparo de 0,700 mm e
0,175mm, respectivamente. Apds a ativacdo do agente, essas espessuras atingiram valores de
0,367 mm e 0,058 mm. Ou seja, as trincas foram reduzidas para 47,5% para a regido 1 e 67%
para a regido 2. Com relacdo as trincas nas demais regides destacadas, € possivel observar tal
eficiéncia na reducdo do tamanho das trincas. Por outro lado, as Figuras 13c e 13d nédo
mostram evidéncias de autorreparo nas regides destacadas, considerando a auséncia de

agente termoplastico nas superficies das trincas. Pode-se inferir que a eficiéncia do reparo é
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mais efetiva quando ha maior dispersdo do agente, aumentando a probabilidade de uma trinca
encontrar o agente auto reparador.

A capacidade de reparo também € reduzida quando hé fratura translaminar (fratura de
fibra), considerando que o agente termoplastico so é eficiente na ligacdo de fratura adesiva
(matriz/refor¢o) e fratura coesiva (matriz/matriz). No entanto, ambas as fraturas (adesiva e
coesiva) correspondem a 90% da fratura inicial do laminado (KHAN; ALDERLIESTEN;
BENEDICTUS, 2014; MONTICELI; CIOFFI; VOORWALD, 2022), em que o controle e 0

fechamento podem aumentar significativamente a vida util do compasito.

Figura 13. Analise fractografica: a) e ¢) pré, b e d) apds acdo de reparo.
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Fonte: préprio autor.
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CAPITULO 5—- ANALISE ESTATISTICA

5.1 METODOLOGIA ESTATISTICA

Uma anélise de variancia (ANOVA) foi realizada para quantificar a contribuicdo da
fracdo do agente de autorreparo na dispersdo das propriedades mecanicas e para determinar
a validagdo da hipdtese nula. A hipotese Ho considerou que ndo houve diferenca significativa
entre as fracOes de self-healing (a média apresenta 0 mesmo resultado), e a hipotese Hi
determina que a fracdo do agente influenciou na variacdo do desempenho mecanico. O
procedimento ANOVA foi realizado no Minitab18 com a = 0,05 ¢ 95% de confiabilidade
para os resultados entre a fracdo do agente self-healing (intergrupo) e a variacdo de
comparagdo baseada na repetibilidade de ensaio dos cinco testes para a mesma fracao do
agente autorreparo (intragrupo). E exibido na Tabela 1 as equac@es utilizadas no método
ANOVA para calcular o fator F. O parametro n é a quantidade de dados experimentais, C o
numero do grupo, x; é a média de cada grupo, x é a média total, x; € cada nimero global e o
fator F determina se a variacdo da fracdo de autorreparo apresenta maior variancia do que o
desvio padrédo da resposta mecénica. O p-valor é um valor tabulado, de acordo com o grau
de liberdade e o valor de F encontrados.

Tabela 3. Forma estruturada da ANOVA

_— Graus de Média
Variagao Soma dos Quadrados Liberdade  Quadratica Fator F
Intergrupo . c-1 Sa F S

Sa = X, — X)? Vo=0C— SMy = =

Eln(xl x) Va SM,

C n 2 Sb

Intragrupo S, = ZZ(xﬁ %) Vo=n-C  sMp=

i=1j=1 b

n =n° dados experimentais; C =n° do grupo; ¥i = média de cada grupo; x = média total; xji = cada niimero global; F =
valor da razdo entre as médias quadréaticas
Fonte: producdo do préprio autor.

A distribuicdo de probabilidade P(x) para a variacdo da tensdo de cisalhamento final
seguiu a distribuicdo de Weibull de dois parametros — Equacdo (1) (AO; OY, 1999;
BEREMIN et al., 1983). A distribuicdo de Weibull fornece um modelo de previséo para
tenséo de cisalhamento interlaminar em diferentes niveis de confiabilidade. Uma distribuigédo

linear foi realizada de acordo com a Equacéo (2) — derivada da Equacéo (1) In (Logaritmo
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neperiano). A distribuicéo linear da Equacéo (2) pode ser y = Ax + B, naqual Y =

In[In(1/1 = P(x))], Ax = mIn(Xc) € B = mIn(Xv)-

P) = exp[— (%) ] &
Xu
Infln(__* ) =m-n(x)—m-In(x) ©)
1- P ‘ ¢

Onde P(x) é a distribui¢do de probabilidade confiavel, Xc é o valor atual analisado, ou
seja, tensdo de cisalhamento final para cada teste, Xy é o parametro de escala Weibull e m é
o parametro de forma Weibull, que define a forma da funcéo de probabilidade.

A metodologia de superficie de resposta (RSM) prevé o comportamento em funcéo de
diferentes niveis para o agente de autocorrecdo que nio é acessado experimentalmente. E
descrito na Eq. (3) as interacfes entre os niveis dos parametros de processamento e as

propriedades mecanicas.

k k k k k
Y=Bo+2Xpixi+ 2pBxi+ ZﬁiixiZ + Z,Bjjx]? + 2 Bjixix; (3)

i=1 j=1 i=1 j=1 j=i

Onde, Y representa a resposta prevista, ou seja, 0 comportamento mecanico antes do
autorreparo (on) e apos o0 autorreparo (or) — MPa. X; e Xj S&0 0s niveis de pardmetros
associados ao deslocamento D — mm e fragdo do agente self-healing SH — %. Os parametros
betas (f) séo o coeficiente constante, os coeficientes lineares e o coeficiente de interagao.

5.1.1 Anélise de variancia

Considerando a variagdo nos resultados mecanicos experimentais, é dificil garantir o
agente de fracdo mais adequado, pois o desvio padrao reduz a confiabilidade da analise. Para
tanto, a analise de variancia (ANOVA) foi aplicada para comparar as variancias entre
medianas (ou médias) de diferentes fracdes de agentes. E resumido na Tabela 4 as influéncias
da fracdo do agente autorreparo com uma confiabilidade de 95%. A andlise de comparacéo
foi baseada em cinco amostras para a mesma fracdo de agente (intragrupo) e a variacao de
todos os resultados de acordo com a variacdo de self-healing (intergrupo). A ANOVA foi
realizada para os dados do ensaio mecénico antes do ciclo de reparo (Tabela 4) e apds o ciclo
de reparo (Tabela 5).
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A partir dos resultados da Tabela 4, é possivel confirmar que a variagdo intergrupos
apresenta F > Feritico € p-valor < 0,05, o que indica que a configuragdo composta intergrupos
(variacdo da fracdo do agente) tem uma maior influéncia comparado a dispersao interna para
o0 mesmo laminado. O menor valor de F confirma esse comportamento para o intragrupo. Os
valores de F sdo calculados com base na Tabela 1 e Feritico € representado por um valor limite
tabulado (seguindo graus de liberdade) usado para comparacdo e verificacdo da hipdtese nula.
Quando F > Feritico Significa que a variacdo dos parametros analisados é significativa para
determinar a resposta. A porcentagem de contribuicdo (PC) confirma a analise anterior, em
que a variacdo do agente self-healing apresenta 87,6% de influéncia no comportamento

mecanico em relacdo a dispersdo interna (ou seja, 12,4%).

Tabela 4. ANOVA pré acao de reparo.

Variagao SQ GL QM F Valor-p  Fecritico PC
Intra-grupo 65.213 5 13.04 0.72 0.620 3.32 12.40
Inter-grupo 460.67 2 230.34 12.79 0.001 4.10 87.60

Total 525.89 10 -

* SQ — Soma dos Quadrados; GL — Grau de Liberdade; QM — Média dos Quadrados; F — variagdo entre a média das amostras/variagdo

dentro das amostras; PC — Porcentagem de Contribui¢do

Fonte: produgdo do proprio autor.

Apos a acao de reparo (Tabela 5), observou-se comportamento contrario. A variagao
interna dos resultados intragrupo apresenta um PC maior do que a influéncia da variacéo do
teor de particulas de autorreparo. Além disso, ambos os grupos (Intra e Inter) apresentam F
< Feritico € p-valor > 0,05, indicando maior variagdo do que a resposta antes da acgéo
reparadora. Este resultado era esperado, tendo em vista que o material apresentou fraturas e
trincas em diferentes regides, somando-se a variacao na regido onde efetivamente ocorreu o

fechamento da trinca. Assim, aumentando a dispersdo dos resultados mecanicos pos-reparo.

Tabela 5. ANOVA ap06s acdo de reparo.

Variacao SQ GL QM F Valor-p Feritico PC
Intragrupo 45.56 5 9.11 0.45 0.79 5.05 76.56
Intergrupo 13.94 1 13.94 0.69 0.44 6.60 23.43

Total 59.50 6

* SQ — Soma dos Quadrados; GL — Grau de Liberdade; QM — Média dos Quadrados; F — variagdo entre a média das amostras/variagdo

dentro das amostras; PC — Porcentagem de Contribuicéo

Fonte: produgdo do proprio autor.
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5.1.2 Distribuicdo de weibull e analise de predicéo

Visando realizar uma analise comparativa, 0 modelo de dispersdo de Weibull foi
aplicado aos dados experimentais. E apresentado na Figura 14 os dados experimentais antes
e depois do reparo (pontos) e as curvas de Weibull geradas para cada conjunto de dados, nas
quais € possivel determinar o nivel de confiabilidade de acordo com a tensao de cisalhamento
méxima encontrada. As curvas de Weibull geraram uma alta aproximacdo dos dados
experimentais, com R2 > 0,99.

Mesmo com a dispersdo intrinseca dos dados experimentais, ha sempre uma tendéncia
de reduzir a tensdo maxima aumentando a fracdo do agente de autorreparo para um
determinado nivel de confiabilidade. Os niveis de reparo (R-C-B e R-C-C) apresentaram
curvas muito préximas, indicando uma menor influéncia de altas fracGes na eficiéncia de
reparo, considerando as concentragbes e coalescéncia de particulas para maiores
porcentagens do agente reparador durante o processo de injecdo e a menor eficiéncia em

consolidacdo de fraturas intralaminar.

Figura 14. Sensibilidade da curva de tensdo cisalhamento maxima pré e pds-reparo.
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Fonte: préprio autor.

Os resultados demonstram que 0 aumento do teor de particulas reduziu as propriedades

mecanicas (rigidez) e ndo apresentou melhora significativa no desempenho de reparo.
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Considerando as diferentes fraces do agente autorreparo aplicadas aos compositos
laminados, a metodologia de modelagem de superficie de resposta foi aplicada para produzir
uma curva de modelo preditivo, permitindo o acesso a outros niveis de fracdo ndo aplicados
experimentalmente.

E apresentada na Figura 15 a curva tridimensional gerada através das curvas tensdo x
deformagcéo para cada percentual de agente reparador (C-A, C-B e C-C). E mostrado na
Figura 15a os resultados da diminuigdo das propriedades mecanicas com a adi¢do do agente
antes do ciclo de reparo, enquanto a Figura 15b é apresentado o comportamentoda curva apds
o ciclo de reparo. O erro maximo entre as duas curvas geradas e 0s dados experimentais foi
de 3,9 % e o coeficiente de determinacédo foi R2 > 0,93. As equac0es (4) e
(5) descrevem a curva 3D geradas pelas Figuras 15a e 15b, respectivamente, onde (on)
representa 0 comportamento mecanico antes do autorreparo e (or) ap0s o autorreparo, D € 0
parametro associado ao deslocamento e SH representa a fracao do agente self-healing.

A curva gerada pode determinar o nivel satisfatério de agente de autorreparo que atende
aos requisitos do projeto, economizando analises, testes experimentais, tempo e custo. Além
disso, a curva gerada pela Figura 15b apresenta o comportamento médio pos-reparo, onde
também € possivel gerar a eficiéncia de autorreparo mais adequada ao projeto da aplicacdo

em analises ndo aplicadas experimentalmente.

Figura 15. Comportamento de cisalhamento interlaminar da curva de RSM ajustada:
a) pré-reparo e b) pos-reparo.

8) e OEEee b)

(edIAl) ogsual
(edINl) oesual

Fonte: préprio autor.

ov = —7.33 — 1.11SH + 195.46D + 0.067SH2 — 179.25D2 — 1.62SH - D (4)

or = —3.11 — 0.028SH + 126.23D — 0.037SH2 — 99.90D2 — 0.63SH - D (5)
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CAPITULO 6 - CONCLUSAO

Este estudo demonstrou o efeito da fracdo do agente termoplastico no comportamento
de cisalhamento do CFRP. Uma analise mecanica e estatistica completa foi realizada,
caracterizando a distribuicdo de particulas de self-healing, morfologia e efeito da fracdo no
comportamento de reparo. Do estudo experimental, pode-se tirar as seguintes conclusoes:

= A rigidez diminuiu com a adicdo de agente self-healing considerando o
comportamento e a densidade de ligacbes presentes no termoplastico adicionado ao
composito reforcado com matriz termorrigida;

= O aumento da fracdo de agente de self-healing diminui a capacidade de reparo devido
a fratura intralaminar e a coalescéncia termoplastica (aumento do tamanho do
didametro), indicando uma fracdo limitada de agente de reparo para processamento de
injecéo;

= O método ANOVA demonstrou que a variacdo da fracdo de self-healing tem maior
influéncia comparada & dispersdo interna para uma mesma familia de laminados antes
da acdo de reparo;

= A eficiéncia de autorreparo atingiu uma média de 62% para tensdo de cisalhamento,
106% para comportamento do modulo de tenacidade e reducdo do tamanho da trinca
de 57%;

= A curva de predicdo antes e depois da acdo de autorreparo no comportamento de
cisalhamento interlaminar fornece o nivel apropriado da fracdo de self-healing que

pode atender aos requisitos do projeto, economizando assim tempo e custos.
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