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RESUMO

A industria de transporte como um todo tem intensificado sua busca por
materiais e processos de fabricacdo que atendam as necessidades de reducdo de custo e
peso. Esta busca entretanto deve estar correlacionada ao aumento da resisténcia
mecanica e da produtibilidade de pecas cada vez mais complexas. Desta forma, o
processo de infusdo de resina liquida como a Moldagem por Transferéncia de Resina
Assistida por Viacuo (VARTM) vem se destacando, em especial na industria
aerondutica, como um meio de producdo destas pecas. O presente trabalho visa avaliar
comparativamente laminados processados pelo método VARTM polimerizados de
diferentes formas, onde um dos laminados foi polimerizado em uma estufa e outro
polimerizado por meio do aquecimento do molde de infusdo. Cada um dos laminados
possuia trés espessuras, e foram produzidos com resina epoxi bi-componente e tecido
plain weave de fibra de carbono. Para a determinacdo dos parametros de
processamento, a resina foi caracterizada quanto ao comportamento térmico. Para
avaliar a presenca de defeitos (poros e vazios) foi utilizada a inspe¢ao por ultrassom, a
digestdao 4cida e a porosimetria de mercurio. Para a caracterizacio mecanica, foram
utilizados os ensaios de resisténcia a tragao, cisalhamento no plano e cisalhamento
interlaminar, com posterior andlise fractografica. Os laminados produzidos tiveram
suas propriedades térmicas avaliadas pela andlise dinAmico-mecanica. Os resultados
destas andlises mostraram uma baixa influéncia do processo de cura sobre as
propriedades dos compdsitos produzidos e uma limitagdo na utilizacio do VARTM

para producdo de laminados com elevada espessura.

PALAVRAS-CHAVE: VARTM, compésito estrutural, compdsito carbono/epdxi.
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ABSTRACT

The transportation industry has intensified materials research and manufacturing
processes development in order to reduce cost and weight, linked to increase
mechanical strength and reproducibility of complex parts. In this regarding the liquid
resin infusion process such as Vacuum Assisted Resin Transfer Molding (VARTM)
has been highlighting, specially for the aircraft components. The present work aims to
compare two composites laminates processed in different cure program. One of them
was cured in an oven and other one by heating the manufacturing mold using electrical
resistance. Each laminate was manufactured with three thickness using a bi-component
epoxy resin and plain weave carbon fiber fabric, processed by VARTM. For choose
process parameters the resin thermal behavior was conducted. In order to evaluate the
presence of defects (voids and poros) ultrasonic inspection, acid digestion evaluation
and mercury porosimetry technique were used. For the mechanical characterization
tensile, in-plane shear and interlaminar shear tests were used, with subsequent
fractographic analysis by SEM. Laminates also had its thermal behavior evaluated by a
dynamic mechanical analysis. Results showed a low influence of curing process over
laminate properties and a limitation of VARTM process application to manufacture

parts with a high number of plies.

KEYWORDS: VARTM, structural composites, carbon/epoxy composite.
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1 INTRODUCAO

A crescente necessidade de reducdo de custos aliada a necessidade de
propriedades mecanicas mais elevadas tem incentivado as empresas de um modo geral,
a aperfeicoar seus processos € buscar alternativas para a produ¢do de novos produtos.
Na industria aerondutica em especial, a busca por produtos estruturais mais leves e
resistentes mecanica e termicamente, produzidos por processos de manufatura com
repetibilidade e produtividade, capazes de atender aos niveis de resisténcia mecanica
requeridos, fez com que a utilizagdo dos compositos se tornasse um diferencial
competitivo.

Por definicdo, os materiais compdsitos sdo compostos por dois (ou mais)
materiais individuais, cuja integracdo visa atingir uma combinag¢do de propriedades
diferentes das propriedades apresentadas pelos materiais isolados, e ainda incorporar
as melhores caracteristicas de cada componente. Desta forma pode-se dizer que as
propriedades dos compésitos vém sendo exploradas a fim de se encontrar uma
combinacdo que adeque suas propriedades de acordo com as necessidades de
operagao.

Para a Associagdo Brasileira de Materiais Compositos — ABMACO (2010), a
industria brasileira em geral consumiu, no ano de 2010, cerca de 16% em peso a mais
de compositos quando comparado com 2009, mostrando a crescente aplicacdo destes
materiais.

As necessidades e buscas na aplicagdo de compdsitos sdao bastante diferentes se
forem comparados os diversos setores da industria. Enquanto a industria automotiva
busca alta produtividade e baixo custo, e a industria aeroespacial busca
predominantemente o aumento do desempenho mecanico, a inddstria mecanica visa o
equilibrio entre a produtividade, custo e desempenho (MANSON, 2000).

Seguindo esta linha, a indudstria aerondutica tem buscado aumentar a utilizacdo
de compdsitos em suas aeronaves, em especial os compodsitos poliméricos estruturais,
também denominados compdsitos avancados, € com isso o campo de pesquisas e
desenvolvimento nesta drea tem se intensificado e novos processos de producdo de

compositos t€m sido utilizados.



Um dos processos que tem ganhado espaco na industria de compositos € o
VARTM, fazendo com que a ampliacdo do conhecimento sobre o processamento por
este método se torne imprescindivel, criando assim elementos motivadores para este
trabalho.

O conhecimento das particularidades do processo de infusio VARTM permite
reduzir os fatores de seguranca, garantindo um diferencial durante o projeto de
determinado componente. Conhecer as limitacdes e vantagens de tal processo, quando
alterada uma de suas varidveis, pode garantir um melhor controle da qualidade dos
produtos produzidos, bem como adequar a utilizacdo destes produtos, o que pode ser
feito através de uma melhor escolha para a aplicacdo considerando as caracteristicas

do processo.



2 OBJETIVO

Considerando a crescente necessidade da industria aerondutica de ampliar o
percentual de compositos estruturais em suas aeronaves, além da busca pela
otimiza¢do dos métodos de fabricacdo destes compdsitos, o presente trabalho visa
comparar as propriedades fisicas e térmicas de duas amostras de compdsitos
(carbono/ep6xi) produzidas pelo processo VARTM - (Vacuum-Assisted Resin

Transfer Molding).

2.1 Objetivo Geral

Avaliar a influéncia da espessura sobre as propriedades dos compodsitos de
matriz epoxi com refor¢os de fibras de carbono plain weave produzidos pelo processo
VARTM.

Comparar as caracteristicas de um laminado curado através do aquecimento do
molde de infusdo com as caracteristicas fisicas de um laminado curado diretamente em

uma estufa.

2.2 Objetivo Especifico

Realizar as caracterizagdes mecanicas, térmicas e microscopica de laminados
planos produzidos com diferentes quantidades de camadas de tecidos, processadas

pelo método VARTM.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Compésitos

De uma maneira genérica, o termo compdsito significa a juncdo de dois ou mais
materiais, fazendo destes materiais uma classe bastante abrangente. Segundo
Mazumdar (2001), tipicamente os materiais compdsitos sdo formados por uma matriz
que envolve um reforco. As matrizes podem ser metdlicas, ceramicas ou poliméricas e
os refor¢os sdo comumente aplicados em forma de fibras, particulas ou wiskers.

A aplicacdo de compdsitos varia desde utensilios de uso didrio, materiais
esportivos e automdveis até a utilizacdo em componentes avancados para a industria
aeroespacial. Embora mais comumente aplicado na indistria moderna, o termo
composito ndo € novo, pode ser observada a aplicacdo de materiais compositos na
construgdo civil de civilizagdes antigas (composto de barro e palha vegetal).

Considerando a industria aeroespacial, a aplicacdo de compdsitos teve inicio
por volta dos anos 60, época da producdo em escala industrial de fibras de carbono,
boro e quartzo (REZENDE; BOTELHO, 2000; WILLIANS; STARKE, 2003). No
entanto, a aplicacdo de forma massiva teve inicio nos anos 80 com grandes aportes
financeiros feitos pela industria aerondutica da Europa e dos Estados Unidos, que
visavam a aplicacdo de compdsitos em estruturas de avides militares e comerciais
(ILVEWICZ; HOFFMAN; FAWCETT, 2000; WILLIANS; STARKE, 2003). A
Figura 3.1 apresenta a evolucdo da aplicacdo de materiais compodsitos nos principais
fabricantes da industria aerondutica mundial, onde se nota uma acelera¢do no processo

de utilizacao de compdsitos a partir dos anos 2000.
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Figura 3.1 — Uso percentual de compdsitos estruturais avangados em estruturas de aeronaves comerciais e
militares (PRADO, 2009; ILVEWICZ; HOFFMAN; FAWCETT, 2000).

Propriedades como baixo peso, baixo coeficiente de expansdo térmica, alta
rigidez e resisténcia a fadiga fazem com que a aplicagdo dos compositos avancados na
inddstria aerondutica aumente continuadamente, pois a reducdo de peso significa
aumento direto de eficiéncia da aeronave. Os compositos avangados utilizados na
inddstria aerondutica sdo, em sua maioria, compdsitos a base de uma matriz
polimérica, reforcados conforme a necessidade de aplicacdo, por fibras longas de
carbono, de vidro ou de aramida (CAMPBELL, 2006).

Com o aumento da necessidade de aplicacdo, aumenta também a necessidade
por pesquisas e desenvolvimentos, inclusive com relacio a demanda por novos
processos de fabricacdo mais eficientes. Um exemplo desta evolugdo € o vasto niimero
de processos de producgdo sendo estudados e aplicados nas aeronaves produzidas nos
ultimos anos. Dentre estes processos, pode-se citar o RFI (Resin Film Infusion), o
RTM (Resin Transfer Molding) e o VARTM (Vacuum Assited Resim Transfer
Molding).



3.1.1 Compdsitos — Reforcos

As principais fun¢des do reforco em um composito estrutural sdo suportar a
carga mecanica aplicada ao compdsito, prover rigidez e estabilidade ao sistema
(MORGAN, 2005). Os principais refor¢os utilizados para a fabricacdo de compdsitos
estruturais sdo as fibras de carbono, de vidro e aramida. Dentre estas destaca-se a fibra
de carbono, que devido a propriedades como baixa massa especifica (1,7 a 2,2 g/cm3),
ampla faixa de modulos (230 — 966 GPa), boa estabilidade e condutividade térmica,
além de baixo coeficiente de expansdo térmica e baixa resistividade elétrica
(MORGAN, 2005).

As fibras de carbono sdo manufaturadas pela pirdlise controlada de precursores
em forma de fibras. Uma grande variedade de fibras precursoras pode ser utilizada
para produzir a fibra de carbono, sendo as mais comuns a fibras de celulose, a
poliacrilonitrila (PAN), o piche de petréleo e o alcatrdo de hulha (CAMPBELL,;
LEVY; PARDINI, 2006).

As propriedades mecénicas dos compésitos sdo diretamente influenciadas pelo
formato, dimensdes e arquitetura dos reforcos. As fibras de carbono como reforco
estrutural podem se apresentar de diversas formas, sendo as mais comuns em forma de
roving, tapes, mantas, pré-formas e tecidos 2D e 3D. Para a produg¢do de compdsitos
poliméricos estruturais, o mais empregado atualmente sdo os tecidos, que podem ser
encontrados em uma vasta gama de materiais, tipos de trama e gramatura. A Figura 3.2
apresenta os principais tipos de trama de tecidos utilizados na produc¢ao de compdsitos

estruturais.

(a) (b) ()

Figura 3.2 — Tramas: a) Tecido Cetim (Satin weave) b) Sarja (Twill weave) c) Tecido Plano (Plain weave)



3.1.2 Compdsitos - Matriz

A matriz nos materiais compdsitos tem a funcao de proteger os refor¢os contra
o ataque quimico e ambiental, de transmitir as cargas mecanicas para os reforcos, e
manter os reforcos em seu devido lugar dando forma ao compodsito (WANBERG,
2009).

As matrizes para producdo de compositos com fibras podem ser poliméricas,
metdlicas ou ceramicas. Na selecdo das matrizes para a producdo de compdsitos
devem ser considerados fatores quimicos, térmicos, elétricos, ambientais, desempenho
mecanico, custo, inflamabilidade e requisitos de manufatura (WANBERG, 20009;
MAZUMDAR, 2001).

Embora todos os materiais para matrizes tenham seu campo de aplicagdo, a
maior parte dos compdsitos estruturais produzidos é de matriz polimérica. Isto ocorre
devido principalmente as suas propriedades a temperatura ambiente, baixo custo e
facilidade de fabricacao (REZENDE; BOTELHO, 2000).

Comumente alguns autores (MAZUMDAR, 2001; MOURA; MORAES;
MAGALHAES, 2005; LEVY; PARDINI, 2006; WANBERG, 2009) dividem as
matrizes poliméricas em duas categorias, os termopldsticos e os termorrigidos. Os
polimeros termorrigidos sdo responsaveis pela maior demanda de matrizes para a
producdo de compdsitos estruturais (LEVY; PARDINI, 2006), isto devido
principalmente as propriedades como boa processabilidade a temperatura ambiente,
estabilidade térmica e dimensional, alta rigidez e resisténcia quimica (FERRARI et al.,
2012).

Dentre as resinas termorrigidas destacam-se as resinas epoxi, que segundo
Baker, Dotton e Kelly (2004) sdo as mais utilizadas para a produgcdo de compdsitos
estruturais para a indudstria aerondutica. As resinas epoxi tém excelentes propriedades
quimicas e fisicas, baixa contracdo e boa aderéncia a quase todos os tipos de fibra.
Outra caracteristica da resina epoxi € que esta resina atinge baixa viscosidade durante
o processamento, o que viabiliza os processos de fabricagdo por infusdo. As

temperaturas de cura das resinas epoxi sdo de 120°C e 180°C e suas temperaturas de



trabalho de até 130°C e 150°C, respectivamente (BARKER; DUTTON; KELLY,
2004).

3.2 Processamento de compdsitos estruturais

Uma das caracteristicas do processamento dos materiais compdsitos € que as
pecas sdo obtidas praticamente na geometria desejada e hd, portanto, uma minima
necessidade de serem usinadas ou desbastadas. A reducdo da utilizagdo de matéria-
prima € um dos fatores a ser considerado quando da definicdo do processo de
fabricacdo de uma determinada peca.

Atualmente existe uma vasta gama de opg¢des de matérias-primas e métodos
para a fabricagdo de materiais compdositos estruturais. Os métodos de produgdao podem
ser manuais e automatizados e a moldagem pode ser efetuada em molde aberto ou
fechado. Os moldes abertos podem ser do tipo macho ou fémea e os fechados
incorporam, simultaneamente, as caracteristicas dos moldes tipo macho e fémea
(CAMPBELL, 2006).

De acordo com Mazumdar (2001), os materiais € métodos para a fabricacao de
componentes devem ser selecionados levando-se em consideragdo: a taxa de producao
esperada, custo, tamanho e forma da peca, condi¢cdes ambientais e esforcos a serem
aplicados na peca, dentre outros. Dentre as diversas técnicas para a fabricacdo de
compositos poliméricos estruturais, destacam-se os processos de infusdo de resina, a
moldagem manual com cura em autoclave.

Neste trabalho é dado enfoque ao processo de moldagem por infusido de resina,
que consiste basicamente em injetar resina liquida sobre tecidos secos posicionados
previamente em um molde fechado, sendo a base rigida envolvida por um saco de
vacuo. Este processo de infusdo é usualmente acompanhado da aplicacao de vacuo, de
forma que os gases e o ar sejam extraidos do sistema, minimizando as chances de
porosidade e vazios no composito, além de direcionar o fluxo de resina.

Se a moldagem ¢ realizada em molde rigido fechado (bi-partido macho / fémea)

e a infusdo de resina € realizada pela aplicacdo de pressdo de injecdo positiva, este



processo € mais conhecido pela sigla RTM — Resin Transfer Molding. Por outro lado,
se a injecao ocorrer em molde rigido fechado por bolsa de vicuo e sem a aplicacdo de
pressdo positiva, mas somente utilizando vacuo para auxiliar a infusdo, este processo é
comumente conhecido pela sigla VARTM — Vacuum-Assisted Resin Tranfer Molding
(CAMPBELL, 2006).

3.2.1 Processamento de compdsitos por VARTM

O VARTM € um processo de infusio em molde fechado, utilizado na
manufatura de compdsitos, no qual apenas um dos lados do molde é rigido. Consiste
basicamente em posicionar camadas de tecidos reforcadores secos sobre o molde
rigido e envolver estas camadas de tecidos com uma bolsa de vacuo, entdo injetar a
resina por uma extremidade da peca e simultaneamente aplicar vdcuo na outra
extremidade. Neste processo o vacuo tem a fun¢do de direcionar a frente de resina,
além de eliminar possiveis porosidades causadas pelo ar e volateis liberados na reac¢ao
de cura (GOVIGNON, et al. 2008).

A cura da resina injetada ocorre a temperatura ambiente ou através de uma
fonte de aquecimento externa, apds a cura a pega € entdo desmoldada. A Figura 3.3
mostra uma tipica montagem de bolsa de vacuo para infusido utilizando o processo

VARTM.

Injegdo de
l resina
Sucgdo— Bomba
de vacuo

Resina \ t

Bolsa de Vacuo | |

Pré-forma/
Tecido seco
\ Selante

Figura 3.3 - Representacio esquemadtica do processo de Infusio VARTM
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A producdo de compositos por VARTM contendo reforco de fibras secas faz
com que seja necessdria a utilizacdo de uma matriz polimérica de baixa viscosidade
para que haja uma impregnacdo completa deste refor¢co pela matriz (JONHSON,
PITCHUMANI, 2006).

As principais vantagens da produ¢do de compdsitos por VARTM sdo: 1) a ndo
necessidade da utilizacdo de autoclave para efetuar a cura destes materiais, o que
possibilita eliminar parte dos custos de producdo e gargalos no processo de fabricagdo,
1) o alto grau de integracdo dos componentes produzidos por este processo, o que
viabiliza a producdo de pecas de elevada complexidade, sem a necessidade de
montagens posteriores (GILLIOT, 2008).

Além das vantagens apresentadas por Gilliot, pode-se ainda considerar a
reducdo com os custos de fabricagdo e estocagem de matéria-prima, devido a
utilizacdo de tecidos secos, pois estes nao necessitam de acondicionamento ambiental
e ndo possuem data de validade. Em uma comparagcdo efetuada entre o processo
VARTM e o processo de moldagem em autoclave com pré-impregnado para uma
determinada peca utilizada no aviao A380, mostrou que o VARTM apresenta uma
redugdo no tempo de cura de 30 a 40%, reducdo de 45% no custo das matérias-primas,
reducdo de 35% nos custos de montagem e 85% nos custos com energia (DAVIE,
2007).

Pode-se ainda mencionar algumas vantagens técnicas para a utilizacdo do
processo VARTM frente aos demais processos de fabricacdo de materiais compdsitos
como: (a) baixa emissao de volateis; (b) um baixo percentual de porosidade e vazios
nas pecas fabricadas; (c) potencial para fabricacdo de pecas de grandes dimensdes
contendo um grande teor de reforcos (75 — 80% em massa de fibra pré-formada)
(GRUJICIC; CHITTAJALLU; SHAWN, 2005).

Existem pesquisas diversas que visam a implementacdo do processo VARTM
na fabricacdo de compositos. Estudos realizados pela NASA desenvolveram o
processo de fabricacdio de compésitos FML (Fiber metal laminate), que sdo
compositos formados por fibras e metal como reforgo e resina como matriz, utilizando

o processo VARTM (JENSEN et al., 2007).
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3.2.2 Principais varidaveis nos processo de infusio VARTM

O processo de infusao VARTM possui intimeras varidveis que podem afetar as
propriedades dos produtos manufaturados. Dentre estas varidveis pode-se citar como
principais a viscosidade da resina, a pressdo de injecao, a permeabilidade do reforco, o
nimero e a posicdo dos pontos de injecdo de resina (PRADO, 2009).

A viscosidade € a propriedade fisica que caracteriza a resisténcia de um fluido
ao escoamento. Segundo Brunetti (2008), de uma forma pratica, a viscosidade é a
propriedade que indica a maior ou a menor dificuldade do fluido escoar, portanto para
os processos de infusdo, quanto maior a viscosidade da resina, maior serd o tempo de
infusdo. Como a viscosidade de um fluido esta diretamente ligada a temperatura, pode-
se dizer que a temperatura de infusdo afeta indiretamente o tempo de infusao.

Em alguns casos na industria, a fim de se diminuir os tempos de infusdo e,
consequentemente, aumentar a produtividade, a resina a ser injetada no molde é pré-
aquecida, e em alguns casos, o0 molde que receberd a resina pode possuir um sistema
de resisténcias internas de forma a ter seu aquecimento realizado. O uso do controle
ativo de aquecimento localizado do molde de infusdo, além de possibilitar o0 aumento
da produtividade, pode melhorar o direcionamento do fluxo de resina em mais de 80%,
quando comparado com uma infusdo sem controle ativo do aquecimento do molde
(JONHSON; PITCHUMANI, 2006).

No entanto, o aquecimento do molde deve ser uma varidvel controlada, pois
alguns estudos realizados, destacando-se entre esses o de Kaynak, Akgul e Isitman
(2008), mostram a influéncia da temperatura do molde nas propriedades mecanicas dos
materiais produzidos. Segundo este mesmo estudo, as propriedades mecanicas dos
compositos produzidos sdo crescentes, at€¢ uma determinada temperatura de infusdo,
quando hd uma redugdo consequente da viscosidade da resina no momento da infusao,
que por sua vez, proporciona uma considerdvel reducdao na quantidade de vazios,
porém, as propriedades passam a ser decrescentes quando esta temperatura ultrapassa a
temperatura 6tima, devido a presenca de vazios formados pela expansdo térmica de

micro bolhas contidas na resina antes da injecao.
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A pressio de injecdo também € uma varidvel utilizada para controlar
indiretamente a produtividade dos processos de injecdo. Quanto maior a pressao de
injecdo, menor serd o tempo de infusdo da resina no molde. Por outro lado, segundo
estudo realizado por Lee e Wei (2000), o aumento da pressdo de injecdo a
determinados limites pode reduzir as propriedades mecénicas dos compdsitos, devido
ao aprisionamento de gases realizado pela frente de fluxo nao uniforme da resina.

Outra varidvel que tem influéncia significativa nos processos de infusdo € a
permeabilidade do reforco. Em outras palavras, quanto mais permeavel o reforgo,
menor € a resisténcia para o fluxo de resina, e, consequentemente, menor o tempo de
infusdo. Prado (2009) descreve que a permeabilidade € influenciada por fatores como a
arquitetura do reforco, a sequéncia de empilhamento de camadas, o projeto do
ferramental e a espessura do componente. Pode-se ainda adicionar como varidveis
influentes na permeabilidade do reforco, o grau de compactagcao das camadas antes da
infusdo e a complexidade geométrica do laminado a ser produzido. Um estudo
realizado por Min Li et al. (2012) comparou a resisténcia a permeabilidade da resina
no processo de infusdo em fibras de carbono com a permeabilidade em fibras de vidro,
e concluiu que os refor¢cos com fibra de vidro tem uma melhor penetracdo da resina

nos processo de infusao.

3.3 Andlise de defeitos dos processos de fabrica¢do de materiais compodsitos

Como ja mencionado neste trabalho, hd uma busca continua pela melhoria do
desempenho mecanico e, consequentemente, hd uma busca pela melhoria nas
propriedades dos compositos estruturais produzidos. Uma das grandes dificuldades € a
tendéncia que os materiais compdsitos poliméricos t€ém de formar vazios, porosidades
e delaminacOes em seu interior. Sabe-se ainda que a resisténcia dos compdsitos a
alguns tipos de esforcos (cisalhamento interlaminar e compressdo, entre outros)
diminui com o aumento do volume de vazios (CHUNG et al., 2011). Outros diversos

autores (LEE; WEI, 2000; CHANG; HOURNG; CHOU, 2006; KAYNAK; KAS,
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2006) correlacionam a presenca de vazios nos compositos com a reducdo nas
propriedades mecénicas.

Portanto, conhecer em detalhes as imperfeicdes geradas no processo de
fabricacdo dos compositos permite implantar melhorias de processos, bem como
reduzir as margens de calculo de projeto, possibilitando alcancar o ponto 6timo (maior
resisténcia versus menor peso) tao buscado no setor de compositos estruturais.

A porosidade é uma caracteristica que muito influencia a utilizagdo de materiais
na engenharia em aplicacdes especificas. As resisténcias a corrosdo, ao desgaste, a
fragilidade, entre outras propriedades, dependem diretamente de sua porosidade. A
forma direta de determinar o nivel de porosidade de um produto € através da utilizagdao
de uma das técnicas de medi¢ao de porosidade, dentre as quais se destacam a digestao
acida, a porosimetria de mercurio, e a picnometria de hélio (YAO, LIU, 2012).

Outra forma de avaliar os compositos produzidos € a inspecdo por varredura
acustica por ultrassom, que de forma indireta, ¢ capaz de identificar defeitos e

determinar o percentual de poros no compdsito produzido.

3.3.1 Inspecdo por varredura acustica

Entre os métodos de inspecdo ndo destrutiva para compdsitos estd a
microscopia por inspecao acustica que utiliza o0 método de ultrassom. Esta vem sendo
muito utilizada principalmente devido a sua confiabilidade e praticidade. Assim como
outras técnicas de inspec¢do ndo destrutiva, o ultrassom tem vantagens e desvantagens.
De acordo com Kocis e Figura (1996), como vantagens pode-se incluir a relativa
simplicidade de geragdo e recepcao das ondas sonoras, a baixa influéncia do meio e o
baixo custo.

O ultrassom é um som a uma frequéncia superior aquela que o ouvido do ser
humano pode detectar, aproximadamente 20.000 Hz (MORIS, 2001). O equipamento
de medicao utilizado nas inspecdes por ultrassom, segundo Moris (2003) consiste em
um dispositivo emissor, que transmite a onda ultra sdnica e outro dispositivo receptor

que recebe as ondas emitidas ou o reflexo destas (em alguns casos, o transmissor € 0
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receptor encontram-se no mesmo equipamento). As medicoes podem ser pela variagdao
do sinal emitido (fase ou frequéncia) ou ainda pela variacdo do tempo de recep¢ao do
som emitido.

Kocis e Figura (1996) descrevem a propagacdo do ultrassom como uma
deformacao eléstica de particulas individuais de um meio, que devido ao atrito interno
e a condutividade térmica, sofre perdas de energia oscilatdria, que sdo convertidas em
energia térmica, fazendo com que o som emitido seja desta forma atenuado. A
dispersao ou atenua¢do deve-se ao fato da matéria ndo ser totalmente homogénea,
contendo interfaces naturais de sua prépria estrutura ou oriundas do processo de

fabricacao.
Assim como uma onda sonora reflete ao incidir em um anteparo qualquer, a
vibragdo ou onda ultra-sdnica ao percorrer um meio eldstico, refletird da mesma forma,

ao incidir em uma descontinuidade ou falha interna a este meio considerado

(ANDREUCCI, 2003).

De acordo com Durdo et al. (2004) um receptor recebe os sinais refletidos e
transforma-os em sinais elétricos que, amplificados, permitem a obten¢do de uma
imagem em escala de cinza ou de cores, ou que podem ser observados através do

parametro dB, por meio da seguinte equacao:
R
dB = 20 logE 3.1)

Onde R é o sinal recebido e E, o emitido, obtendo-se valores de dB entre -80 e O,
correspondendo de 0 a 100% de atenuacdo da onda, respectivamente (DURAOQ, 2004).

Existem basicamente trés técnicas de inspe¢cdo por ultrassom. A primeira € a
pulso-eco, técnica na qual somente um transdutor é responsdvel por emitir e receber as
ondas ultra-sOnicas que se propagam no material, neste método a onda emitida atinge
um obstdculo e a reflete apés um determinado intervalo de tempo, sendo que o
aparelho mede a energia despendida e esse intervalo de tempo (ANCELOTTI, 2006;
Santin, 2003). A segunda técnica conhecida como transparéncia ou transmissdo, na
qual existe a presenca de um emissor e um receptor, que ficam posicionados em lados

opostos da peca a ser inspecionada, € o monitoramento ¢ dado pela intensidade do
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sinal transmitido através do material. A terceira € a ressonancia, que possui pouca
utilizag¢do devido a sua imprecisdao (ANCELOTTI, 2006).

Os resultados das inspegdes podem ser representados basicamente de trés
diferentes formas, sendo elas o A-scan, B-scan e o C-scan, sendo que os modos de
apresentacdo dos resultados de inspecdes em materiais compdsitos mais comumente
utilizados na industria sdo o A-scan e o C-scan (SANTIN, 2003). No A-scan, a
apresentacdo dos resultados se dd em forma de picos na tela do equipamento de
inspecdo, picos estes que representam as interfaces e os possiveis defeitos de uma
peca. J4 no C-scan é gerada uma imagem, que representa a vista de planta da peca
inspecionada, normalmente em escala de cores, onde cada cor representa um
determinado nivel de atenuagdo do sinal transmitido, facilitando a interpretacdo dos
resultados da inspecdo e ainda permitindo o registro grafico da drea inspecionada
(SANTIN, 2003; BRAY, STANLEY, 1996).

A Figura 3.4 representa o conceito de inspecdo por ultrassom pela técnica de
pulso-eco, e o resultado gréafico gerado pelo método A-scan. Ja a Figura 3.5 representa
uma peca em material compdsito, inspecionada pela técnica transparéncia, com

resultados apresentados em C-scan.

Figura 3.4 - Principio basico da inspecdo de materiais por ultrassom - Inspe¢ao por pulso-eco apresentada em A-
scan (Andreucci, 2003).
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Figura 3.5 — Imagem C-scan de uma pega de material compdsito inspecionada pela técnica de transparéncia.

3.3.2 Porosimetria de mercurio

De acordo com Webb e Orr (1997), a utilizacdo da intrusdo de mercurio para
avaliacdo da estrutura porosa dos materiais foi introduzida por Washburn, nos anos
vinte, sendo capaz de medir o volume dos poros abertos e a distribuicdo dos poros no
corpo ensaiado. Os principios que regem os célculos sobre os quais se baseiam o
método de porosimetria de mercurio, t€m sido descritos por diversos autores, como
Gregg, S. (1982); German, R. M. (1989) e Dullien, F.A.L. (1992).

O principio da técnica estd relacionado ao angulo de contato formado pelo
mercurio quando em contado com os sélidos. Quando o mercurio entra em contato
com 0s materiais porosos, ele ndo penetra nas cavidades, e, para que isto ocorra, certa
pressdo externa deve ser aplicada ao sistema a fim de vencer a tensdo superficial do
mercurio e o angulo de contato entre o mercurio e o material (YAO, LIU, 2012).
Durante a andlise por porosimetria, para que o mercurio penetre no poro € necessario
que seja aplicada uma forca externa, através da qual, de maneira indireta, é possivel
estabelecer o tamanho dos poros da amostra em anélise, € com os valores do volume
introduzido nos poros do material, é possivel determinar a quantidade total de poros.

(WEBB e ORR, 1997).
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A forca capilar (F) pela qual o mercdrio resiste a penetracio no poro
(considerando uma geometria cilindrica) é dada pela Equacido 3.2 (WEBB e ORR,
1997).

F = —nDycos6 3.2)

onde: D € o diametro do poro, y é a tensdo superficial do mercurio e 0 o angulo de
contato entre o mercurio e o sélido em anélise.

A forga externa (F,,) para a penetracio do mercurio no poro € dada pela
Equacdo 3.3 e, considerando o equilibrio de forgas, tem-se a equacdo bdsica da
porosimetria ou equagdo de Washburn (Equagdo 3.4), que estabelece uma relacdo
entre o tamanho do poro e a pressdo necessdria para a penetracdo do mercurio (YAO,

LIU, 2012).

D?Pp
Fext = z 2 (3.3)
D=2 (3.4)

onde: P € a pressdo externa aplicada ao sistema durante a anélise.

3.3.3 Digestdo 4cida

A digestdo acida para a determinacdo do percentual de vazios em compdsitos é
uma técnica que vem sendo amplamente utilizada, devido a sua simplicidade e baixo
custo. Por ser uma técnica destrutiva, € também utilizada como referéncia comparativa
para o estabelecimento de parametros de inspecdo de técnicas de inspecdo indiretas
como o ultrassom.

A técnica consiste basicamente em remover fisicamente, através da degradagao

em 4cido, a matriz do compdsito, restando somente o reforgco, que € lavado, seco e
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pesado. Uma vez que se obtém a massa das fibras e se conhece a densidade do reforgo,
da matriz e do compdsito, € possivel calcular os percentuais de vazios através das
Equacdes 3.5 , 3.6 e 3.7, apresentadas a seguir:

a) Volume do reforco
V= (’:’4—:) X 100 x 2 (3.5)
na qual:
V. = Volume do reforco
M= Massa final, ap6s a digestdo dcida
M; = Massa inicial do compdsito
p.= Densidade do compésito

pr= Densidade do reforco

b) Volume da matriz

_ Mi—-Myp)  pc
Vo = o X o X 100 (3.6)
na qual:
Pm= Densidade da matriz
¢) Volume de vazios
V, =100 - (V. + V) (3.7

Ancelotti (2006) em seu trabalho correlaciona o percentual de vazios de
compdsitos poliméricos (carbono / epdxi) obtidos através da digestdo dcida com o
nivel de atenuacdo sonora obtida nos ensaio de varredura acustica.

Diversos trabalhos como Franco et al. (2009), Poli e Sovinsk (2007), Botelho e
Rezende (2002) utilizam a digestdo dcida como ferramenta de obtencdo ndo s6 dos
teores de vazios presentes nos compdsitos, mais também para a obtencdo dos
percentuais de fibra e resina, os quais sdo frequentemente correlacionados com as

propriedades mecanicas.
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3.4 Caracterizagdo mecanica

A realizacdo de ensaios mecanicos nos compdsitos poliméricos estruturais
permite conhecer as propriedades dos materiais produzidos por determinado processo
de fabricacdo utilizado. Segundo Costa (2001), as imperfei¢des (vazios, trincas,
descontinuidades, delaminacdes, dentre outras) geradas no processo de fabricacdo dos
compositos estruturais podem influenciar drasticamente as propriedades, causando
perda de resisténcia, rigidez e reducdo da vida em fadiga dos compdsitos, muitas vezes

podendo resultar em falhas catastréficas.

3.4.1 Ensaio de resisténcia a tragao

O ensaio de resisténcia tragdo € um dos ensaios mecanicos mais utilizados para
a caracterizacdo de materiais, pois embora o material seja testado em condi¢des em
algumas vezes diferentes das quais serd submetido, a relacdo entre os resultados
obtidos e os custos versus a complexidade do ensaio é muito boa (TEWFIC;
SARHADI, 2000)

Os ensaios de tracdo s@o normalmente baseados na norma ASTM D3039, que é
especialmente designada para a avaliacdo das propriedades de compodsitos de matrizes
poliméricas, reforcados com fibras de elevada resisténcia. Tal norma padroniza desde
as dimensodes dos corpos de prova a serem testados até a avaliacdo dos resultados
obtidos. Nos ensaios de resisténcia a tragdo, as propriedades testadas sdo
predominantemente propriedades dos reforgos.

Alguns fatores t€ém influéncia direta sobre os resultados obtidos em um ensaio
de tracdo, dentre eles pode-se citar a preparagdo, as condi¢des e dimensdes dos corpos
de prova, a velocidade do teste, o alinhamento do sistema e a fixacdo dos corpos de
prova na miquina (ASTM D3039).

Os modos de falha tipicos obtidos nos ensaios de resisténcia a tracdo em

compdsitos, segundo a ASTM D3039 sao apresentados na Figura 3.6.
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Figura 3.6 — Modos de falha tipicos — Ensaios de Resisténcia a Tracdo (ASTM D3039)

3.4.2 Ensaio de resisténcia ao cisalhamento planar

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento planar em compositos de matrizes
poliméricas, comumente utiliza como referéncia a norma ASTM D 3518, que € uma
adaptacdo da norma ASTM D 3039 (utilizada para resisténcia a tracao). O uso deste
método para a determinagdo das propriedades de compdsitos poliméricos foi

inicialmente proposto por Petit' e posteriormente adaptado por Rosen”.

! Petit, D. H., “A Simplified Method of Determining the In-plane Shear Stress/Strain Response of

Unidirectional Composites,” Composite Materials: Testing and Design, ASTM STP 460, American Society for
Testing and Materials, 1969,pp. 83-93.

? Rosen, B. W., “A Simple Procedure for Experimental Determination of the Longitudinal Shear

Modulus of Unidirectional Composites,” Journal of Composite Materials, October 1972, pp. 552-554.
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Basicamente o ensaio de cisalhamento planar utiliza os mesmos métodos e
dispositivos de um ensaio de tragdo, no entanto, a principal diferenca estd na
orientacdo das camadas do laminado a ser ensaiado, pois estas devem estar orientadas
a 45° em relacdo ao eixo de aplicagdo da carga (Figura 3.7). E interessante notar que as
propriedades obtidas através da realizacdo deste teste sdo predominantemente

propriedades da matriz, uma vez que o reforco esta orientado a 45°.

X Direcdo do Carregamento
\
AN

Y
<

~ Orientagdo das Fibras

Figura 3.7 — Esquema de aplicacdo de carga para ensaio de cisalhamento planar segundo a ASTM D 3518 (2007)

3.4.3 Ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar tem sido bastante utilizado
para a obtengdo de dados qualitativos de compdsitos poliméricos laminados. Entre os
ensaios de cisalhamento para compdsitos poliméricos existentes, destaca-se o ensaio
short-beam (ou ensaio de cisalhamento por trés pontos), que € um dos mais utilizados
devido a sua simplicidade e pouca utilizacdo de material para confec¢do dos corpos de
prova.

Segundo a ASTM D 2344 (2006), a aplicacdo deste ensaio se restringe a ensaios
qualitativos e a ensaios com o propdsito de especificacio de processo, podendo
também ser usado como um teste comparativo entre os materiais compodsitos. As
dimensdes dos corpos de prova e o comprimento do vao entre os apoios sao

proporcionais a espessura do laminado a ser ensaiado.
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Figura 3.8 — Esquema de aplicag@o de carga no ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar para laminado
plano

Para que os resultados sejam considerados validos, o modo de falha do material
ensaiado deve ser predominantemente por cisalhamento. A Figura 3.8, apresenta um
esquema de aplicacdo de cargas durante o ensaio de cisalhamento, e a Figura 3.9, os

tipicos modos de falha para o ensaio de cisalhamento interlaminar.

Cisalhamento Compressio Tracgio Def?rrr_lagﬁo
Inelastica

e B e B | S N —
[ —

Figura 3.9 — Modos de falha tipicos ASTM D2344 (2006)

Os resultados deste ensaio nos compdsitos poliméricos, assim como no ensaio
de cisalhamento planar, sdo predominantemente propriedades da matriz e da interface

entre a matriz e o reforco.

3.5 Anadlise térmica

Anélise térmica € um grupo de técnicas nas quais uma propriedade fisica de

uma substancia e/ou seus produtos de reacdo é medida como fun¢do da temperatura
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enquanto a substincia € submetida a um programa controlado de temperatura
(MACKENZIE, 1979 apud IONASHIRO, 2004).

Dentre as técnicas de andlise térmica as mais importantes sdo: Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC), a Termogravimetria (TG/DTG), Andlise Térmica
Diferencial (DTA), Andlise Termomecanica (TMA), sendo cada técnica usada para
medidas de variacdes de determinadas propriedades fisico-quimicas em fun¢do da

temperatura (MENCZEL; PRIME, 2009).

3.5.1 Calorimetria exploratdria diferencial — DSC

E uma técnica na qual a diferenca de temperatura entre a substincia, da qual se
deseja extrair as propriedades, e o material de referéncia, € medida enquanto ambos
sdao submetidos a uma programacao controlada de temperatura (IONASHIRO, 2004).

Os equipamentos para a realizac@o das analises de DSC podem ser divididos em
dois grupos: DSC de fluxo de calor e DSC de compensagdo de poténcia. No DSC de
fluxo de calor, foco deste estudo, tanto o material em estudo quanto o material de
referéncia, sdo posicionados em um mesmo modulo de aquecimento e a diferenca de
temperatura entre as amostras € registrada por termopares (MENCZEL; PRIME,
2009).

Uma vez que a variagao da temperatura, em um dado momento, é proporcional
a variacdo da entalpia, a capacidade calorifica e a resisténcia térmica total ao fluxo
caldrico, estas propriedades sdo geradas indiretamente (CANEVAROLO, 2003). Os
dados gerados pela realizacao da técnica DSC sdo expressos de forma gréfica, sendo
que no eixo das abscissas relata-se a temperatura (°C, °F) e no eixo das ordenadas o
fluxo de calor (W). Esta técnica permite detectar pontos como transi¢do vitrea (Tg)
temperatura de cristalizacdo (Tc), temperatura de fusdo (Tm) e medidas de calor
especifico (Cp) e calor de fusdo (AHy) (LUCAS; SOARES; MONTEIRO, 2001).

Na curva DSC de fluxo de calor, representada pela Figura 3.10, os picos
ascendentes representam as reacgOes exotérmicas e os descendentes as reagdes

endotérmicas, transi¢coes de segunda ordem, como por exemplo, a transi¢do vitrea, sao



24

caracterizadas como uma mudanca na linearidade da curva, ndo gerando picos

(CANEVAROLO, 2003).

Fluxo de Calor

Endo

Temperatura
Figura 3.10 — Apresentagdo esquemadtica de uma curva DSC (CANEVAROLO, 2003)

3.5.2 Analise térmica dinAmico-mecanica — DMA

A andlise térmica dindmico-mecinica é uma técnica que permite a
caracterizagdo do comportamento mecanico de um material quando submetido a uma
solicitacdo ciclica e sob um programa controlado de temperatura. De acordo com
Menczel e Prime (2009), a andlise térmica dindimico-mecanica, € uma técnica que tem
sido amplamente utilizada para a caracterizacdo dos materiais poliméricos, pois € uma
técnica que fornece dados sobre o moédulo eldstico (E’) e do mdédulo de dissipacdo
viscosa (E’”), bem como o amortecimento mecanico (E’’/E’), possibilitando entdo, a
partir destas varidveis correlacionar propriedades como rigidez, tenacidade, resisténcia
ao impacto, envelhecimento, tempo de vida sob fadiga, além de possibilitar a
determinagdo da temperatura de transicao vitrea (Tg).

O modo de aplicagdo das cargas ciclicas tem influéncia direta sobre os
resultados dos testes, portanto recomenda-se que a escolha da carga ciclica leve em
consideracdo as condic¢des reais as quais o material estard sujeito. Quanto a frequéncia
de aplicacdo da carga durante o teste, esta pode ser constante ou varidvel. A Figura
3.11 apresenta as diversas formas de aplicacdo de carga utilizadas nas andlises

térmicas dinAmico-mecanicas.
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Figura 3.11 — Modos de aplicacdo de carga durante andlise térmica dinAimico-mecénica. (a) Flexdo por trés
pontos, (b) Cisalhamento, (¢) Compressao e (d) Tragdo.

Segundo Canevarolo (2003), o método mais comumente utilizado € de flexdo
por trés pontos com a frequéncia mantida constante durante a varredura da
temperatura. Além do modo de aplicacio de carga, varidveis como taxa de
aquecimento, frequéncia de oscilacdo, amplitude da deformacdao devem ser
controladas.

Quanto a frequéncia de oscilagdo, de certa forma procura-se usar um frequéncia
que seja representativa da frequéncia real a que objeto em estudo € submetido quando
em uso, no entanto, como forma de padronizacdo dos resultados, a ASTM D7928,

sugere a utilizacdo de 1Hz e uma taxa de aquecimento de 5 °C/min.

3.6 Microscopia eletronica de varredura

O objetivo principal da microscopia € a obtencdo de imagens ampliadas de um

objeto, permitindo assim a andlise correta dos fenOmenos que ocorrem em escala

micrométrica ou submicrométrica.
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Os microscopios eletronicos de varredura (MEV) tém sido amplamente
utilizados como ferramenta de andlise de materiais metdlicos € ndo metalicos,
ceramicos, poliméricos e compositos, principalmente devido a facilidade de
visualiza¢cdo e interpretacdo das imagens geradas, que tem aparéncia tridimensional,
adicionado a simples preparacdo das amostras para andlise.

O principio de funcionamento de um microscopio eletronico de varredura €
baseado na irradiacdo de um fino feixe de elétrons sobre a superficie da amostra a ser
analisada, e como resultado da interacdo deste feixe de elétrons com a amostra, é
gerada uma série de radiagdes, que quando captadas fornecem informagdes como
topografia, composi¢cdo e padrio de fratura da amostra (GAGEL; LANGE,;
SCHULTE, 2006).

Segundo Goldstein (1992), devido a necessidade de interacdo do feixe
eletronico com a amostra, para uma boa geracao de imagens, € preciso que as amostras
sejam condutoras. Caso a condutividade elétrica ndo seja uma caracteristica da
amostra, € possivel tornid-la condutora através de varios processos fisicos de
recobrimento. Outro fato que leva ao recobrimento das amostras, é que as camadas
depositadas podem melhorar o nivel de emissdo de elétrons, pois emitem mais elétrons
que o material da amostra, facilitando a constru¢do da imagem. Embora seja possivel a
obtencdo de imagens de superficies polidas e rugosas com grande resolucio, segundo
Mannheimer (2002), o MEV tem sido mais usado no exame de superficies rugosas.

Franco (2003) relata em seu trabalho que através do MEV pode-se esclarecer e
observar os principais aspectos dos modos de falha em compdsitos como microtrincas,
marcas de rio, marcas de pena, escarpas, costelas, cristas de galo, arrancamento de

fibras (pull-out).



27

4 MATERIAIS E METODOS

O fluxograma da Figura 4.1 descreve de maneira sucinta as etapas de obtengdo e

caracterizacdo do material desenvolvido.

Caracterizagao

da Matriz
Processamento
e —ehno0
Laminado Laminado
Curado na curado no
Inspegao por Inspegdo por
Ultrassom Ultrassom
Corte dos Corte dos
CDPs CDPs
1 1
I T | 1 I | 1 1
Ensaios de N . . . - Ensaios de - . . . ~
A Caracterizagao Porosimetria Digestao A Caracterizagao Porosimetria Digestao
Resisténcia . - 2 Resisténcia . . o
A - Térmica Mercurio Acida A - Térmica Mercurio Acida
Mecanica Mecanica
MEV MEV

Figura 4.1 — Fluxograma esquematico da metodologia empregada.

4.1 Caracterizagdo da matriz

Na primeira etapa do trabalho a matriz polimérica foi caracterizada com o
objetivo de definir o ciclo de cura a ser empregado na fabricagcdo do compdsito. Foi
utilizada a técnica de DSC, sendo o equipamento EXSTAR6000 DSC 6220 existente
no Laboratério de Andlises Térmicas da UNESP de Guaratinguetd, conduzido em
atmosfera dinamica inerte, de nitrogénio, com taxa de aquecimento de 5 °C/min,
partindo da temperatura ambiente (25°C) até uma temperatura de 160°C, utilizando

aproximadamente 5,6 mg de resina.



28

4.2 Processamento dos compdsitos

Através do processo de infusdo VARTM, foram fabricados dois laminados
idénticos, com matriz de resina epoxi, reforcada com tecido seco de fibras carbono. O
empilhamento das camadas de fibra de carbono seguiu a representacao esquemadtica da
Figura 4.2.

O refor¢o utilizado foi o GB201, préprio para utilizagdo em processos de
infusdo, produzido e comercializado pela empresa Hexcel, que tem como propriedades
principais o peso nominal de 203 g/m? e uma trama em forma de tecido plano, mais
conhecida pela nomenclatura em inglés de plain weave.

A resina epoxi utilizada fo1 a SC79, que € uma resina epoxidica bicomponente,
cuja cura pode ser feita a 121°C ou a 177°C, que tem sido aplicada nos processos de
infusdo VARTM devido a sua viscosidade (320 cps), facil armazenamento e manuseio.
A empresa API - Applied Poleramic, Inc. é a fornecedora da resina SC79, cuja ficha

com as principais caracteristicas técnicas pode ser encontrada no Anexo L.

Figura 4.2 — Esquema de empilhamento de camadas de fibra de carbono.
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Durante o empilhamento das camadas foram posicionados termopares (Tipo J),
de modo que o aquecimento dos laminados pudesse ser monitorado. A Figura 4.3
apresenta o esquema de posicionamento dos termopares no laminado. Os codigos T1 a
TS representam os termopares, no qual T1 € um termopar posicionado entre as
camadas 16 e 17, T2 um termopar posicionado entre as camadas 24 e 25, T3 entre as

camadas 48 e 49, o0 T4 apds a camada 72 e o TS entre as camadas 24e 25.

Figura 4.3 — Posicionamento dos termopares de monitoramento

Ap6s o empilhamento das camadas, os tecidos foram pré-formados em estufa a
120°C durante 20 minutos. A pré-formagem visa aumentar a compactacdo e fixar as
camadas de refor¢co umas as outras para que nao ocorra o deslocamento durante o
processo de infusdo. Em seguida, as pré-formas foram envolvidas em uma bolsa de
vdcuo e infundidas, utilizando a mesma injetora mostrada na Figura 4.4, que é capaz
de controlar a taxa de infusd@o e monitorar a temperatura através dos termopares

inseridos nas placas.
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Figura 4.4 — Exemplo de Infusora utilizada para a fabricac¢do das placas em VARTM

A inje¢do da resina foi realizada pelo lado mais espesso das placas e o vacuo de
auxilio a infusdo foi realizado pela outra extremidade, conforme representado na
Figura 4.5. A pressao de injecao foi controlada pela propria injetora, de modo que o
fluxo de resina fosse constante e conforme demandado pela pressio gerada pela
aplicacdo de vécuo. A pressao de vicuo utilizada na infusao foi de 23 inHg, resultando

em um tempo de infusdo de aproximadamente 55 min para cada laminado.

V—l_‘

Canal de
distribui¢do
- -
- - Entrada de
Vacuo Resina
4= = - — 4um
e -
- -

Figura 4.5 — Esquema de infusdo
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A diferenca entre os dois laminados iniciou-se no processo de cura, no qual um
dos laminados foi polimerizado por um sistema de aquecimento acoplado ao
ferramental metalico base, e o outro em estufa. O processo de polimerizacdo dos
laminados foi realizado a 120°C por 2 h, conforme estabelecido através da
caracterizacdo da matriz, e seguiu uma taxa de aquecimento e resfriamento de

2,5°C/min, conforme apresentado na Figura 4.6.

Figura 4.6 — Ciclo de Cura

O controle do ciclo de cura em ferramental aquecido foi realizado por um
sistema de aquisicdo de dados da propria injetora, que recebe informacdes da
temperatura de um termopar instalado sob a base metdlica e envia um sinal de controle
para um controlador que comanda o banco de resisténcias de aquecimento instalado
sob o molde (Figura 4.7).

Para a polimerizacdo em estufa, um termopar instalado na base metalica é
utilizado como referéncia para o monitoramento e controle do ciclo de temperatura

através de um sistema de aquisicao de dados da propria estufa.
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Figura 4.7 — Ferramental com sistema de aquecimento acoplado.

4.3 Inspecdo por ultrassom

A inspecao por ultrassom foi realizada utilizando o método pulso-eco, por meio
de um microscopio de inspecdo acustica, modelo MUIS32 do fabricante MATEC
(Figura 4.8). Como meio acoplante foi utilizado dgua.

Os objetivos desta andlise foram avaliar qualitativamente a impregnacao
matriz/reforco dos laminados produzidos, investigar possiveis acumulos de resina,
vazios ou inclusdes, além de mapear as regides das quais seriam retirados corpos de

prova para as andlises mecanicas e térmicas.

Figura 4.8 - Equipamento de ultrassom por imersdo em dgua.



33

Neste tipo de equipamento, o componente a ser inspecionado € colocado no
interior da cuba acrilica, que € preenchida com 4gua, e um transdutor ultrassdnico que
funciona como emissor e receptor simultaneamente, varre a superficie do material.
Para a inspecao dos laminados em questdo, foi utilizado um transdutor de 2,25 MHz,
uma velocidade de varredura de 0,5 m/s e com um passo de inspe¢do de 2 mm.

Os resultados obtidos sdo apresentados em imagens do tipo C-Scan e podem ser
melhor avaliados através da utilizacdo de um software chamado I-View, também do
fabricante Matec. A avaliacdo estatistica das imagens foi realizada através de um

software especifico para este fim e de utilizacdo publica chamado Image J.

4.4 Porosimetria de mercurio

Foram realizadas andlises de porosimetria de mercurio para a determinag¢do do
volume de vazios (ou poros). As andlises foram realizadas em um equipamento da
marca Quantachrome, modelo Poremaster 33GT, alocado no Laboratdrio Associado de
Combustdo e Propulsiao do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (LCP-INPE) de
Cachoeira Paulista / SP.

4.5 Digestdo acida

Trés amostras de cada espessura dos laminados produzidos foram extraidas,
pesadas e submetidas a andlise de digestdo acida para determinacdo do conteudo de
vazios conforme a norma ASTM D 3171.

A digestdo foi realizada através da submersdao das amostras em acido sulftrico,
que foi aquecido até o ponto de ebulicdo. Em seguida, com o aquecimento mantido, foi
adicionado peroxido de hidrogénio, fazendo com que apds 3 horas do inicio, as fibras
flutuassem sobre a solugdo. As fibras de carbono resultantes foram entdao lavadas com
dgua destilada e acetona e, posteriormente, secadas e pesadas. Para o célculo da
densidade do composito foi utilizada a ASTM D 792, que se baseia no principio de

Arquimedes.



34

4.6 Ensaios de resisténcia a tragcdo e ao cisalhamento no plano

Os ensaios de resisténcia a tragdo foram realizados somente nos laminados com
16 camadas de tecido, e os ensaios de cisalhamento no plano nos laminados com 16 e
48 camadas de tecido. Os demais laminados nao foram ensaiados, devido a sua
espessura, que por consequéncia necessitariam de uma elevada carga para a ruptura
ndo alcang¢ada por mdquinas convencionais.

Os corpos de prova tanto para o ensaio de tragdo quanto para os ensaios de
cisalhamento no plano possuiam largura de 25 mm e comprimento de 250 mm, foram
retirados das placas polimerizadas com o auxilio de uma serra de disco.

Os ensaios seguiram as especificacoes da ASTM D3039 para tracdo e a ASTM
D3518 para cisalhamento no plano, com uma velocidade de ensaio de 2 mm/min.

Ambos os ensaios foram realizados em uma mdquina universal de ensaios
INSTRON 8801 mostrada na Figura 4.9, disponivel no Departamento de Materiais e
Tecnologia da FEG/UNESP.

Figura 4.9 — Mdquina Universal de Ensaios INSTRON
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4.7 Ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento interlaminar foi realizado conforme as
especificacoes da ASTM D2344 nos laminados com 16 camadas de tecido de carbono.
O equipamento utilizado foi uma méquina universal de ensaios Shimadzu modelo AG-
X, disponivel no Departamento de Materiais e Tecnologia da FEG/UNESP, com o
auxilio de ferramentais de apoio para a realizacdo da flexdo por trés pontos (Figura

4.10) a uma velocidade de ensaio de 1,5 mm/min.

D= Al m
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Figura 4.10 — Méquina e suporte de trés apoios usado no ensaio de cisalhamento interlaminar.

4.8 Microscopia eletronica de varredura

As andlises das fraturas dos corpos de prova ensaiados em tragcdo e cisalhamento
no plano foram realizadas no microscépio eletronico de varredura JEOL JSM 5310,
disponivel no Instituto Nacional de Pesquisa Espaciais (INPE) de Sao José dos
Campos. As amostras foram submetidas ao recobrimento metdlico com ouro por 2

minutos a uma corrente de 40 mA.

4.9 Caracterizagdo térmica dos comp@sitos

As andlises térmicas realizadas visam a avaliacdo das propriedades fisico-



36

quimicas do material com relacdo a variacdo de temperatura. Uma das andlises
térmicas efetuada nos compositos produzidos foi o DMA (Andlise Dindmico-
Mecénica), conduzida no equipamento EXSTAR6000 DMS 6100, mostrado na Figura
4.11, a uma frequéncia constante de 1 Hz em um intervalo de temperatura de 25 a
300°C, em uma taxa de aquecimento de 5 °C/min. A atmosfera de ensaio utilizada foi
o nitrogénio (100 mL/min) e a carga dinamica foi aplicada através do modo de flexdo
por 3 pontos, em um corpo de prova com medidas 4 mm x 10 mm x 50 mm. O método

de ensaio utilizado foi baseado na norma ASTM 4065-06.

Figura 4.11 — Equipamento utilizado nas andlises DMA

Para os laminados com 16 camadas de tecido, os corpos de prova foram
retirados normalmente, ja os laminados com 48 e 96 camadas de tecido tiveram que ter
a sua espessura reduzida através de um corte em sua seccdo longitudinal, a fim de se
atingir a espessura de 4 mm. Isto também possibilitou a anélise térmica em mais de um
nivel no mesmo laminado. Nos laminados de 48 camadas, foram extraidos 3 corpos de
prova do lado da bolsa de viacuo e 3 do lado do molde metélico, e, para o laminado
com 96 camadas, além de 3 de cada lado, foram extraidos mais 3 na sua regido central,
como indicado na Figura 4.12. Os corpos de prova foram retirados com a utilizagao de

uma serra a disco a 1200 RPM e avango de 2 mm/min.
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Figura 4.12 — Detalhamento da zona de extracdo de corpos de provas para os experimentos de DMA.

Outra analise térmica efetuada nos compésitos produzidos foi o DSC com o
objetivo de avaliar a polimerizacio do mesmo. O ensaio foi conduzido no
equipamento EXSTAR6000 DSC 6220 existente no Laboratorio de Anélises Térmicas
da UNESP de Guaratinguetd, em atmosfera dindmica inerte, de nitrogénio, com taxa
de aquecimento de 10 °C/min, partindo da temperatura ambiente (25°C) até a
temperatura de 250°C duas vezes seguidas, de modo que as curvas geradas pudessem

ser comparadas.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacao da resina

Para a avaliacdo dos parimetros de cura, foram realizadas andlises de DSC
dindmico na resina em estudo. Na Figura 5.1, observa-se o inicio do processo de cura
da resina a temperatura de aproximadamente 50°C e um pico exotérmico com maximo

a uma temperatura de 120°C.

Figura 5.1 — Curva DSC de polimerizag@o da Resina SC79.

Com base nos dados de polimerizacdo, foi realizado o ensaio de DSC
1sotérmico, a uma temperatura de 120°C, obtendo-se a curva da Figura 5.2, onde é
possivel observar que, para a isoterma definida, um ciclo de cura de aproximadamente

70 min € suficiente para a cura total do laminado.
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Figura 5.2 — Curva DSC isotérmica a 120°C.
Como a avaliagdo de polimerizacdo da resina € realizada em apenas alguns
miligramas de material, para a cura de uma pega real, fatores como volume, espessura,
inércia térmica, dentre outros, devem ser considerados, fazendo com que seja

necessario utilizar um tempo maior para garantir que toda a resina tenha sido

polimerizada.

5.2 Fabricacdo do laminado através da cura em ferramental aquecido

Como j4 mencionado no capitulo de materiais e métodos, um dos laminados foi
produzido através da cura em ferramental aquecido. Os valores de temperatura lidos
pelos termopares instalados em tal laminado podem ser observados na Figura 5.3.

E interessante observar que os termopares T4, T3 e T2, que foram instalados
entre as camadas 72/73, 48/49 e 24/25, respectivamente, mostram picos, com a
indicacdo de uma temperatura mixima de 166°C, antes de atingir o patamar
1sotérmico. Este pico pode ser explicado pela reagdo exotérmica da resina epoxi, €
associado ao aquecimento unidirecional, ou seja, de baixo para cima que, devido a
baixa condutividade térmica do polimero e da matriz, faz com que o calor gerado pela
reacdo fique retido, aumentando consideravelmente a temperatura no interior do

laminado.
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Este fendmeno ndo deve ser desprezado, pois a cura de forma precipitada e
desigual em um laminado compdsito pode levar a diminui¢do da qualidade dos
laminados produzidos, seja pela retencdo de gases em seu interior (porosidades) ou
ainda pela inducdo de concentracdo de tensdes de origem térmica gerando, por
consequéncia, empenamentos e perda de propriedades mecanicas. Um trabalho
realizado por Hernandéz et al. (2011) correlaciona diferentes percentuais de vazios em
compdsitos poliméricos com as temperaturas de polimerizacdo estudadas.

Vale ressaltar que o pico de temperatura observado no termopar TS instalado no
centro do laminado com 48 camadas, 140°C, ocorre antes, isto é, em menor tempo em
relacdo a maxima temperatura na por¢cdo do laminado com 96 camadas (termopares T1
a T4). Tal fato pode ser explicado através da menor espessura do laminado, que

permite que a temperatura de maxima reagdo, seja alcancada mais rapidamente.
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Figura 5.3 — Temperaturas medidas durante o ciclo de cura em ferramental aquecido por diferentes termopares.
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5.3 Fabricagdo do laminado com cura em estufa

O segundo laminado produzido passou pelo processo de cura em estufa e as

leituras de cada termopar de controle instalado estdo apresentadas na Figura 5.4.

Figura 5.4 — Temperaturas medidas durante o ciclo de cura em estufa por diferentes termopares.

E interessante notar que, embora o material e o ciclo de cura sejam os mesmos, a
reacdo em estufa gerou apenas um pequeno pico exotérmico associado a reacdo
exotérmica da resina, porém com uma diferenca muito pequena de temperatura quando
comparado a cura em ferramental. Além disso, independente da quantidade de
camadas de refor¢o, a variacdo do tempo e da temperatura no processo de cura foi
insignificante. Fendmenos esses explicados pela maior homogeneidade obtida no

aquecimento em estufa quando comparado a cura em ferramental aquecido, a qual

sofreu transferéncia desigual de calor durante o processo.
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5.4 Inspecdo acustica dos laminados

Para viabilizar as inspec¢des por ultrassom, devido ao tamanho do tanque de
inspecdo, cada laminado foi dividido em 3 partes separadas pela espessura, € os
principais resultados sdo apresentados a seguir.

As imagens geradas nas das inspe¢des, mapas C-scan, utilizam como referéncia
a escala da Figura 5.5, na qual o 0% no lado mais escuro representa uma alta
atenuacdo do som e o 100%, na regido mais clara, representa a transmissao completa

do som.

Figura 5.5 — Escala de cores — Transmissao do som.

A intencdo das inspecdes por ultrassom foi avaliar qualitativamente a condi¢dao
dos laminados produzidos. Essa andlise possibilita uma comparacdo entre os
laminados obtidos sob diferentes condicdes de cura. Portanto, mesmo que as inspe¢oes
mostrem uma elevada atenuacdo (regides escuras), ndo se pode concluir sobre as
dimensdes dos vazios ou imperfei¢des, devido a falta de um padrdao de defeitos para
comparacdo conforme estabelecido na ASTM E-2580-07 e, neste caso, a referéncia
utilizada para a andlise foi a regido de ganho maior que 80% do proprio laminado

inspecionado.

5.4.1 Inspecdo por varredura actustica — Regido com 16 camadas

Avaliando-se as imagens da Figura 5.6, observa-se que a homogeneidade do
laminado produzido com cura em estufa € bem superior ao laminado curado em

ferramental aquecido. Este segundo apresenta ainda, regides com maior atenuacao, em
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forma de linhas horizontais, indicando um fluxo descontinuo de resina durante o

processo de infusdo.
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Figura 5.6 — Inspe¢do dos laminados com 16 camadas; a) curado em estufa e b) curado em ferramental aquecido.

Com apoio do software de andlise de imagens, foram gerados os histogramas da
Figura 5.7, nos quais nota-se um deslocamento da média na escala de cores para a
esquerda (maior atenua¢do) e um maior desvio padrdao no laminado curado no préprio

molde.

Figura 5.7 — Histograma da coloragdo dos pixels dos laminados com 16 camadas; a) curado em estufa e b)
curado em ferramental aquecido.
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5.4.2 Inspec¢ao por varredura acustica — Regidao com 48 camadas

Ambos os laminados apresentam um ponto com maior nivel de atenuacdo na
parte superior, evidenciado por um circulo vermelho, devido a presenca de um
termopar de monitoramento no interior do laminado. O laminado curado em estufa,
mostrado na Figura 5.8 a), apresenta uma area com baixa transmissao na regiao central
direita e duas dreas com superior transmissao sonica (regido avermelhada). O laminado
curado em ferramental apresenta-se bastante variado, sem regides especificas

definidas.

Figura 5.8 — Inspe¢do dos laminados com 48 camadas; a) curado em estufa e b) curado em ferramental aquecido.

Avaliando-se a dispersdo das cores das imagens na Figura 5.8, em forma de
histograma (Figura 5.9), nota-se que hd um grande desvio padrdo em ambos o0s

processos, no entanto para o laminado curado em estufa as variagdes de cores sdo mais
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localizadas e tendem para o lado branco, com menor nivel de atenuagdo do som.

Figura 5.9 — Histograma da coloragdo dos pixels dos laminados com 48 camadas; a) curado em estufa e b)
curado em ferramental aquecido.

5.4.3 Inspecdo por varredura acustica — Regido com 96 camadas

Avaliando-se as imagens da Figura 5.10, em ambos os laminados € possivel
notar a presenga dos termopares nas regides centrais, e grande atenuag@o sonora, que
pode ser explicada pela elevada espessura dos laminados em andlise. Embora as
imagens sejam bastante parecidas quando avaliadas visualmente, no entanto se
analisadas com o apoio de um software, nota-se que o laminado curado em estufa,
apresenta uma média ligeiramente maior na escala de cores (Figura 5.11), o que

significa uma menor média de atenuagdo sonora.
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Figura 5.10 — Inspecdo dos laminados com 96 camadas; a) curado em estufa e b) curado em ferramental
aquecido.

Figura 5.11 — Histograma da coloracio dos pixels dos laminados com 96 camadas; a) curado em estufa e b)
curado em ferramental aquecido.
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5.5 Porosimetria de mercurio

Os resultados das andlises de porosimetria de mercurio estdo compilados na
Tabela 5.1, na qual € possivel notar que, para os laminados com 16 e 48 camadas o
percentual de vazios das amostras analisadas € menor quando os laminados sdo
curados em estufa, coincidindo com as imagens geradas pelo método de ultrassom e
andlises graficas realizadas. Para os laminados com 96 camadas, o percentual de
vazios da amostra € ligeiramente maior nos laminados curados em estufa e, em ambos
os casos, ultrapassam o valor de 2%, o que ndo € desejavel pela industria aeroespacial

na producdo de compdsitos estruturais.

Tabela 5.1 — Resultados das analises de porosimetria de mercurio.

% Vazios - Cura em estufa % Vazios - Cura em molde aquecido

16 Camadas 1,0 1.7
48 camadas 06 2.1
96 camadas 29 2.5

Observa-se também que para o laminado com 48 camadas curado em estufa, o
percentual de vazios nio segue uma tendéncia, o que pode ser explicado pela indugdo
de defeitos durante o processo de corte para obtencdo dos corpos de prova ou ainda
uma variagdo no processo de medi¢do, uma vez que apenas uma amostra de cada
laminado foi analisada.

Os gréficos da porosimetria de mercurio, apresentados nas Figuras 5.12, 5.13 e
5.14, juntamente com os dados obtidos nas andlises, permite que se determine em qual

faixa de tamanho de poro estd a maior concentracdo de vazios.
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Figura 5.12 — Resultado da porosimetria de merctrio no laminados com 16 camadas; a) Laminado curado em
estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.

Figura 5.13 — Resultado da porosimetria de mercirio no laminados com 48 camadas; a) Laminado curado em
estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.



49

Figura 5.14 — Resultado da porosimetria de mercurio no laminados com 96 camadas; a) Laminado curado em
estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.

Para o laminado com 16 camadas curado em estufa, 92,2 % dos poros possuem
didmetros de até 1000 A, ji no laminado curado em molde aquecido, para a mesma
faixa de tamanho de poro representa 67,7% do total de vazios. Ou seja, em ambos 0s
laminados a maior parte dos vazios possui didmetro menor que 1000 A.

Considerando os laminados com 48 camadas, as diferengas sdo maiores. Para o
laminado curado em molde aquecido 99,9% dos poros possui didmetro de até 2000 A
enquanto que para o laminado curado em estufa apenas 57,6% dos poros estdo nesta
faixa de diametro, enquanto outros 40% possuem diametro entre 0,02 e 0,2 mm, ou
seja, embora com um percentual bem menor de poros por amostra (conforme Tabela
5.1), a amostra curada em estufa possui poros significativamente maiores.

Para os laminados com 96 camadas, o curado em molde aquecido possui 93,6
% dos poros com diametro de até 400 A, jé para o laminado curado em estufa, metade
dos poros possui didmetro entre 0,02 mm e 1 mm, mostrando novamente que o

laminado curado em estufa possui maiores poros.
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5.6 Digestdo Acida

Os resultados da digestdo 4cida estdo apresentados na Tabela 5.2. E notdvel que
os valores médios do percentual de vazios obtidos pela digestdo 4cida confirmam os
valores obtidos pela porosimetria de mercurio, reforcando que o laminado curado em
estufa apresenta menor percentual de vazios por volume analisado em todas as
espessuras. Tal andlise confirma também que o laminado de 96 camadas apresenta

valores bastante altos de vazios, independentemente do processo de cura.

Tabela 5.2 — Valores do percentual de vazios e de fibra em volume obtido na digestdo acida

16 camadas 48 camadas 96 camadas
% Vazios % Fibra % Vazios % Fibra % Vazios % Fibra
Amostra 1 1,4 511 0,9 50,9 25 50,0
Amostra 2 1,0 51.0 1,2 509 30 49 8
C;‘;f'ug” Amostra 3 14 511 1.1 50,8 25 49,8
Média 1,3 511 1,1 50,9 27 499
Desvio Padrdo 0,2 0.1 0.1 0.1 0.3 01
Amostra 1 16 506 1,6 50,2 30 50,2
Curaem  Amostra 2 1,9 50,7 1,8 50,6 2.3 50,0
maolde Amostra 3 1.0 50,8 1,2 50,6 29 50,0
aguecido  Média 1,5 507 1,6 50,5 27 50,1
Desvio Padrio 0.4 0,1 0,3 0,2 0,4 0.1

Em relagdo aos percentuais de fibra obtidos, a variagdo entre os diferentes
laminados foi muito sutil, com uma pequena tendéncia de redugdo do teor de fibras
quando se avalia os laminados mais espessos. Embora tal tendéncia ndo seja
significativa, pode ser explicada pelo sentido da injecdo da resina durante o processo
de manufatura dos laminados.

Embora os desvios padrao sejam relativamente baixos, vale ressaltar que tal
técnica utiliza valores tedricos para efeitos de célculo, o que pode ter certa influ€ncia
sobre os resultados se for considerado que a massa especifica da fibra em questao pode

variar aproximadamente 10% (entre 1,67 e 1,85 g/cm3, segundo o fabricante).
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5.7 Ensaio de resisténcia a tragao

O ensaio de resisténcia a tracdo foi realizado apenas nos laminados com 16
camadas, devido a elevada carga necessdria para ensaiar laminados com espessura
superior a 6 mm, sendo que a carga maxima poderia ultrapassar os 100 kN. Os corpos
de prova foram retirados com base nos resultados das inspecdes realizadas por
ultrassom, conforme mostra a Figura 5.15, visando extrair corpos de prova em faixas
de atenuacdo conhecidas, de modo que a discussdo dos resultados fosse feita

considerando outras analises.

Figura 5.15 — Locais de retirada de corpos de prova de tracdo; a) Laminado curado em estufa, b) Laminado
curado em ferramental aquecido.
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Na Tabela 5.3 sdo apresentados os resultados de resisténcia a tragdo para cada

corpo de prova ensaiado.

Tabela 5.3 — Resultados dos ensaios de tracdo — Laminado com 16 camadas

Codigo do CDP Resisténcia a Tragdo (MPa) Media (MPa) Desvio Padrio

16E1 6091
16E2 5265

Laminado curado em estufa 16E3 5984 589.5 36.0
16E4 5978
16E5 6158
16F1 4864
16F2 5321

Laminado curado em ferramental 16F3 4857 5056 19.6
16F4 5122
16F5 5115

E notdvel a diferenca entre os resultados apresentados, sendo que a resisténcia a
tracdo no laminado curado em estufa € significantemente maior do que a resisténcia
apresentada pelo laminado curado no ferramental, mesmo se for considerado o maior
desvio padrdo. O maior valor de resisténcia média pode ser explicado pela distribui¢do
homogénea de calor, conseguida com a cura do compdsito em estufa, como ja
observado nos resultados de inspec¢ao por ultrassom.

Como fonte de comparacido externa, resultados de ensaios de resisténcia a
tracdo obtidos por Oliveira (2009), com o mesmo compdsito, mostram valores de

resisténcia a tracdo variando entre 474 e 700 MPa.

5.8 Ensaio de resisténcia ao cisalhamento planar

As Figuras 5.16 e 5.17 apresentam os locais dos quais foram retirados os corpos

de prova para a realizacdo dos ensaios de cisalhamento planar.
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Figura 5.16 - Locais de retirada de corpos de prova de cisalhamento planar para o laminado com 16 camadas; a)
Laminado curado em estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.

Figura 5.17 - Locais de retirada de corpos de prova de cisalhamento planar para o laminado com 48 camadas; a)
Laminado curado em estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.
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As Tabelas 5.4 e 5.5 apresentam os resultados dos ensaios de cisalhamento
planar realizados nos laminados com 16 e 48 camadas, respectivamente. Em ambas é
possivel notar que a resisténcia ao cisalhamento € ligeiramente maior para o laminado
curado em estufa. No entanto, se for observada que a diferenca percentual entre as
resisténcias médias ao cisalhamento dos laminados, ora curados em estufa, ora curados
em ferramental, para os laminados de 16 camadas é de aproximadamente 7% e que,
para os laminados de 48 camadas, € de apenas 2%. Este fato reforca o conceito de que
a baixa homogeneidade do fluxo de calor tem grande influéncia sobre as propriedades
mecanicas e sobre a variacdo na atenuacdo de sinal nos ensaios de ultrassom dos
compositos produzidos. Quanto ao desvio padrdo dos resultados, embora o laminado
curado em estufa tenha um valor ligeiramente maior, todos tem a mesma ordem de

grandeza.

Tabela 5.4 — Resultados dos ensaios de cisalhamento planar — Laminado com 16 camadas

Cédigo do CDP  Resisténcia ao Cisalhamento (MPa)  Média (MPa) Desvio Padrio

16E1 a2.1
. 16E2 Erro maquina 1
Laminado curado em estufa 1653 98.2 96,8 4.2
16E4 100,1
16F1 88.1
. 16F2 86.6
Laminado curado em ferramental 1653 90.3 897 3.1
16F4 93.8

Tabela 5.5 — Resultados dos ensaios de cisalhamento planar — Laminado com 48 camadas

Cédigo do CDP  Resisténcia ao Cisalhamento (MPa)  Média (MPa) Desvio Padrio

16E1 1097
16E2 103.1
. . 5 )
Lammado curado em estiufa 16E3 110.9 106.2 4.9
16E4 1010
16F1 98.6
. 16F2 108.1 ) )
Laminado curado em ferramental 16F3 104.7 1034 4.0
16F4 1023

Ao comparar as resisténcias ao cisalhamento entre os laminados de diferentes
espessuras, nota-se que o laminado com 48 camadas possui uma resisténcia maior, fato

este previsto na ASTM D3518. Isto ocorre, pois, conforme o nimero de camadas
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aumenta, a contribuicdo negativa de duas superficies rompidas para o carregamento
total diminui, ou seja, apés uma das superficies interlaminar falhar, a carga ¢é
redistribuida para as camadas que se mantiveram intactas € como o numero de
camadas é maior, maior é também a chance das camadas remanescentes suportarem a

carga (ASTM D3518).

5.9 Ensaios de cisalhamento interlaminar

Os corpos de prova para a realizacdo dos ensaios de cisalhamento interlaminar
foram retirados dos laminados com 16 camadas conforme as posicdes apresentadas na

Figura 5.18.

Figura 5.18 - Locais de retirada de corpos de prova de cisalhamento interlaminar para o laminado com 16
camadas; a) Laminado curado em estufa, b) Laminado curado em ferramental aquecido.
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Os valores de tensdao e deslocamento até a ruptura estdo apresentados nas
Tabelas 5.6 e 5.7 para os laminados curados em estufa e ferramental, respectivamente.
E interessante notar que ao se comparar os corpos de provas curados em estufa, com os
curados em ferramental aquecido, a diferenca entre as tensdes médias na ruptura ndo é
significativa e fica em torno de 1,5%. No entanto, o desvio padrdao para o laminado
curado em ferramental aquecido € significativamente maior, fato este que pode ser

explicado pela menor homogeneidade do laminado.

Tabela 5.6 — Dados de resisténcia ao cisalhamento interlaminar — Placa 16 camadas curada em estufa.

CDP Tensdo Ruptura(MPa)  Deslocamento (mm)
16E1 8126 1,23
16E2 7402 1.59
16E3 796.3 0.94
16E4 884.0 1,54
16E5 8854 138
Média 8237 1,34
Desvio Padrio 61.8 0.26

Tabela 5.7 — Dados resisténcia ao cisalhamento interlaminar — Placa 16 camadas curada em ferramental

aquecido.
CDp Tensdo Buptura(MPa)  Deslocamento (mm)
16F1 880.2 1,53
16E2 0042 1,31
16E3 7032 0,54
16F4 6344 1,07
16E5 Q273 142
Media 8098 1,18

Desvio Padrio 132.1 0,39
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5.10 Analises de falha e microscopia eletronica de varredura

Alguns dos corpos de prova ensaiados por tracdo e por cisalhamento planar
tiveram suas superficies de fratura avaliadas com o auxilio do microscépio eletronico
de varredura.

Nos ensaios de tragdo, tanto os laminados curados em estufa quanto os curados
em ferramental aquecido, a maioria dos corpos de prova falharam de forma lateral e na
parte superior, tipo LAT, conforme classificagdo da ASTM D3039 (Figura 5.19 a),
com exce¢do de um corpo de prova curado em ferramental, que falhou em multiplas

areas, sendo classificado como LMT, de acordo com a ASTM D3039 (Figura 5.19 b).

Figura 5.19 — Modos de falha ensaio de tracdo a) Tipo LAT b) Tipo LMT.

Na Figura 5.20 a) é possivel notar a presenca de hackles nas interfaces das
laminas, que evidenciam a ocorréncia de cisalhamento durante o ensaio de tragdo.
Nota-se também a existéncia de superficies transversais lisas que indicam fratura fragil
da matriz. Na Figura 5.20 b) pode ser observado o arrancamento das fibras na base da
matriz e também a presenca de hackles, mesmo que em menor volume. Em ambos os

casos € possivel notar uma boa aderéncia matriz-fibra.
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Figura 5.20 — Aspecto da fratura dos corpos de provas ensaiados por tragdo a) curado em estufa b) curado em
ferramental aquecido — Ampliacdo 2000x.

A Figura 5.21 apresenta o modo de falha tipico ocorrido ao submeter um
laminado ao ensaio de cisalhamento planar, no qual € possivel identificar a sequéncia

de rompimento de camadas e a movimentacao planar entre as mesmas.

Figura 5.21 — Modo de falha tipico apresentado durante os ensaios de cisalhamento planar.

Avaliando-se as superficies rompidas por cisalhamento dos laminados com 16
camadas no microscépio eletronico de varredura (Figura 5.22), pode ser observadas

imagens semelhantes, independente do modo pelo qual o laminado foi curado.
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Figura 5.22 — Aspecto geral da fratura dos corpos de provas ensaiados por cisalhamento planar a) curado em
estufa b) curado em ferramental aquecido - Ampliag@o 50x.

Ao avaliar a superficie da fratura decorrente do ensaio de cisalhamento no plano
com maior ampliagdo, conforme a Figura 5.23, € possivel observar a boa interface
entre a matriz e a fibra, que mesmo apds a submissao de esforcos, se manteve em boa
parte das fibras, tanto para os laminados curados em estufa, quanto para os curados em

ferramental aquecido.

Figura 5.23 — Impregnacdo da matriz no reforco, ap6s fratura por cisalhamento planar a) curado em estufa b)
curado em ferramental aquecido- Amplia¢do 2000x.
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5.11 Analise termo-dindmico-mecanica — DMA

As andlises térmicas dinamico-mecanicas foram realizadas em cada um dos
laminados com diferentes espessuras curadas ora em estufa ora pelo aquecimento do

proprio molde de laminagao.

5.11.1 Laminados com 16 camadas de tecido

Foram realizados seis experimentos no laminado curado em estufa e seis
experimentos no laminado curado no préprio ferramental de moldagem, a fim de se
avaliar as propriedades térmicas dos mesmos, em especial a temperatura de transi¢ao
vitrea (Tg). A Figura 5.24 representa a curva que tipicamente se obteve apds a

realizacdo dos ensaios de DMA.
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Figura 5.24 — Curva tipica obtida apés a realizacdo do DMA — (Amostra 16ES5)
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A Tabela 5.8 sumariza os valores de Tg encontrados por diferentes métodos de
calculo (E’, E’’ e tan §) nos experimentos, para cada um dos corpos de prova retirados
do laminado curado em estufa. Se for comparada a temperatura de transi¢do vitrea
média obtida pelo médulo tan 8, 126,5°C, com a Tg fornecida pelo fabricante, 132°C

(Anexo A), pode ser observada uma variagdo muito pequena.

Tabela 5.8 — Valores da Tg em °C, para o laminado com 16 camadas, curado em Estufa

CDP E' E" Tan &
16E1 1103 1265 1327
16E2 107.7 1194 1255
16E3 1068 1167 122.1
16E4 923 1014 1257
16E5 107.5 1206 125.1
16E6 105 4 117.1 127.6
Media 1050 117.0 126.5
Desvio Padrio 59 1.7 3.2

O mesmo acontece com os valores de transi¢do vitrea obtidos para o laminado
curado no ferramental de moldagem, na qual a média da Tg pelo método tan ¢ fica em

134,1°C, conforme Tabela 5.9.

Tabela 5.9 — Valores da Tg em °C para o laminado de 16 camadas, curado em Ferramental

CDP E' E" Tan &
16F1 1189 1304 137
16EF2 1169 1308 137.9
16F3 1119 1218 1347
16F4 1102 1272 132.5
16F5 1023 110.0 1314
16F6 111 1256 131
Meédia 1119 1243 1341
Desvio Padrio 53 7.1 2.7

Porém, para ser conservador e considerando os requisitos de seguranca da
industria aerondutica, os valores de Tg considerados deveriam ser aqueles obtidos com

a reducdo do moédulo de armazenamento dos compositos, ou seja, 105,0°C para o
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laminado curado em estufa e 111,9°C para o compdésito curado no ferramental, o que
ndo apresenta variacao significativa quando considerados os desvios padrao.

Quando sobrepostas as curvas dos moédulos de perda E” de amostras dos
laminados curados de forma diferente, conforme a Figura 5.25, nota-se a tendéncia de
as curvas tracejadas referentes aos modulos de perda do laminados curados em estufa,
possuirem picos mais altos e ligeiramente deslocados para a esquerda. As curvas E”
representam a dissipacdo de energia durante o processo de relaxacdo das amostras,
portanto picos mais altos significam mais dissipacdo de energia. Brocks e Cioffi
(2012) atribuem aos picos de dissipacdo de energia, o aumento da friccdo interna dos
compdsitos durante a execucao dos testes e o deslocamento das curvas a mobilizacao
da rede polimérica na superficie da fibra, que por sua vez é correlacionada com a
adesdo interfacial dos compositos.

Embora os laminados curados em estufa, representados pelas curvas tracejadas
da Figura 5.25, apresentem os picos e deslocamentos citados por Brocks e Cioffi
(2012) nao € possivel afirmar que estes possuem uma melhor adesdo interfacial, pois

tal indicativo nao € observado nos demais ensaios realizados.
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Figura 5.25 — Curvas médulo de perda x temperatura — Laminados com 16 camadas
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5.11.2 Laminados com 48 camadas de tecido

Do laminado com 48 camadas foram retirados corpos de prova tanto do lado
superior, quanto do lado inferior do laminado, conforme mencionado anteriormente.
As Tabelas 5.10 e 5.11 compilam os valores de temperatura de transi¢do vitrea do
composito em questdo para os materiais curados em estufa e curados no préprio

molde, respectivamente.

Tabela 5.10 — Valores da Tg em °C do laminado com 48 camadas, curado em estufa

CDP E E" Tan §
5 48EBI 1182 1287 1327
5 48EB2 1161 1275 1332
Z  48EB3 1156 1281 1335
B Média 1166 1281 1331
—  DesvioPadrio 14 0.6 0.4
= 48EF1 1157 1208 1255
5 48EF2 1098 1198 1265
£ 48EF3 1015 1201 1253
F Meédia 1090 1202 1258
- Desvio Padrio 7.1 0.5 0.6

Pode ser observado na Tabela 5.10 que existe uma variacdo de valores de Tg,
considerando o E” e o tan 9, entre o lado inferior e o lado superior, sendo maior para o
primeiro, o que pode ser explicado pelas temperaturas obtidas durante o processo de
polimerizacao da resina, conforme apresentado na Figura 5.4.

Comparando-se as temperaturas pelo modo E’, ndo ha variacdo significativa.
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Tabela 5.11 — Valores da Tg em °C do laminado com 48 camadas, curado em ferramental

CDP E E" Tan &
5  48FB1 1123 1231 1288
5 48FB2 1098 1305 1367
2 48FB3 1110 1255  130.1
S Média 1110 1264 1319
—  DesvioPadrio 13 3.8 42
5 48FF1 1141 1253 1318
5 48FF2 1154 1262 1324
£ 48FF3 1121 1185 1331
2 Meédia 1139 1233 1324
- Desvio Padrdo 1.7 4.2 0.7

Embora os valores variem, ndo se pode afirmar que ha uma alteracdo
significativa nos valores da Tg entre os laminados curados em diferentes condic¢des.

Avaliando-se o grafico das curvas dos moddulos de perda para um grupo de
amostras dos laminados de 48 camadas, apresentado na Figura 5.26, ndo se pode dizer
que ha diferencas entre as energias de dissipacdo, pois as curvas nao possuem uma

tendéncia clara e as diferencas entre elas é pequena.
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Figura 5.26 — Curvas médulo de perda x temperatura — Laminados com 48 camadas
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5.11.3 Laminados com 96 camadas de tecido

Para os laminados com 96 camadas, conforme descrito anteriormente, foram
retiradas amostras em trés diferentes niveis: lado superior (em contato com a bolsa de
vacuo), central e lado inferior (corpos de provas extraidos do lado que estava em
contato com o molde durante a cura).

Os resultados das andlises de DMA, de uma forma geral, independente da
espessura da placa ou do processo de cura, mostram-se bastante representativos e com
valores muito proximos aos obtidos nos outros laminados de diferentes nimeros de
camadas de tecidos, bem como préximos dos valores especificados pelo fabricante da
resina utilizada no composito em estudo. Os valores encontrados da Tg, bem como as

médias e desvios padrdo, podem ser vistos nas Tabelas 5.12 e 5.13.

Tabela 5.12 — Valores da Tg em °C para o laminado com 96 camadas curado em estufa

CDP E E' Tan §
5  96EBI 1171 1285 1338
3 96EB2 1151 1277 1330
2 96EB3 1155 1283 1337
2 Meédia 1159 1282 1335
—  Desvio Padrio 1,1 0.4 0.4

96EM1 * 1122 1315 1354
= 96EM2 1174 1271 1339
S 96EM3 1147 1268 1328
© Média 1148 1285 1340

Desvio Padrio 2.6 2.6 1.3
= 96EF1 1159 1210 1254
5 96EF2 1099 1199 1258
S 96EF3 1017 1202 1253
2 Media 1092 1204 1255

Desvio Padrio 7.1 0.6 0.3
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Tabela 5.13 — Valores da Tg em °C para o laminado com 96 camadas curado em ferramental

CDP E E' Tan &
= O6FBI 1113 122.7 127.9
5 96FB2 1070 1304 1365
%=  96FB3 112.5 1253 129.8
S Mida 110.3 126.1 131.4
—  Desvio Padrio 2.9 3.9 45

96FM]1 * 107.5 129.5 135.5
= 96FM2 107.9 1315 137.6
S 96FM3 * 108.8 129.6 135.0
© Média 108.1 130.2 136.0

Desvio Padrio 0.7 1.1 14
= 96FF1 112.2 125.1 131.9
5 96FF2 116.3 126.4 1325
= 96FF3 112.7 118.6 133.3
2 Média 113.7 123.4 132.6
- Desvio Padrio 22 472 0.7

No entanto, um comportamento pouco comum em andlises de DMA para
compositos poliméricos foi notado em algumas curvas dos corpos de provas retirados
do centro da placa (corpos de prova 96EM1, 96FM1 e 96FM3).

A Figura 5.27 representa as curvas resultantes dos ensaios para os trés corpos de
prova citados, onde se observa a presenca de dois picos ou transi¢des subsequentes nas

curvas de E” e Tan 0.
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Figura 5.27 — Curva tipica obtida apds a realizacdo do DMA para as amostras 96EM1, 96FM1* e 96FM3
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Menard (1999) denomina tais transi¢des como sub-Tg, também existem autores
como Rohn (1995), que denominam tal tipo de transicdo como transi¢do de segunda
ordem ou secunddrias.

Para Cheng (1993), Johari (1991) e Nelson (1994), estas subtransi¢des estdao
relacionadas as propriedades do material em anédlise (MENARD, 1999).

Em um trabalho de caracterizacdo desta mesma resina (SC-79), realizado por
Wang, McAninch e Scala (2011), foi observado o0 mesmo comportamento térmico, e
no estudo em questdo a apari¢do dos picos € correlacionada a existéncia de 2 fases
distintas na matriz.

De modo a entender melhor e confirmar se as subtransi¢cdes apresentadas
estavam relacionadas a existéncia de duas fases na matriz, como sugerido por Wang,
McAninch e Scala (2011) ou relacionado a energias de reacdo, devido ao sobre
aquecimento observado durante o processo de cura, as mesmas amostras que
apresentaram as subtransi¢des foram novamente submetidas ao ensaio de DMA e os

resultados estdo apresentados na Tabela 5.14 e as curvas apresentadas nas Figuras

5.28,5.29 ¢ 5.30.

Tabela 5.14 — Valores da Tg em °C, para o laminado com 96 camadas apds re-execugdo do ensaio de

DMA

CDP E' E" Tan &

Estufa 96EM1 1532 1471 1525
Ferramental 96FM1 133.6 1491 156.5
06FM3 1281 150,0 156.3

A reaplicacio dos ensaios de DMA nas amostras que apresentaram as
subtransicoes resultou em valores da Tg superiores aos valores obtidos no primeiro
ensaio e sem a presenca de subtransi¢coes. O fato das subtransi¢des ndo mais se
apresentarem na repeti¢cdo do ensaio € com um valor de Tg maior, levam ao indicativo
de que estas estavam relacionadas ao estado de concentracdo de tensdes térmicas, ou
ainda relacionadas ao arranjo polimérico resultante do processo de cura com sobre
aquecimento. Outra hipétese é que devido a espessura consideravel do laminado, a

polimerizacao nao foi completa e com a dupla-varredura realizada a histéria térmica
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do material foi eliminada e teve influéncia nos valores viscoelasticos dos compdsitos.
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Figura 5.28 — Curvas obtidas apds a reaplicacdo do DMA na amostra 96EM 1
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Figura 5.29 — Curvas obtidas apds a reaplicagdo do DMA na amostra 96FM 1
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Figura 5.30 — Curvas obtidas apds a reaplicacdo do DMA na amostra 96FM3

Com o objetivo de eliminar a divida quanto ao motivo da existéncia dos dois
picos, foi realizado um teste de DSC com uma amostra retirada do centro da placa
mais espessa. Neste ensaio foram realizados dois ciclos seguidos de temperatura,
partindo da temperatura ambiente até a temperatura de 250°C, de modo que as curvas
pudessem ser comparadas. O resultado € apresentado na Figura 5.31, onde nota-se que

a curva do primeiro ciclo é muito similar a curva do segundo ciclo realizado.
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Figura 5.31 — Curvas do ensaio de DSC realizado em amostra retirada do centro da placa de 96 camadas
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Este fato elimina a possibilidade de que a existéncia dos dois picos apresentados
nos testes de DMA possa estar correlacionada a polimerizagdo incompleta da resina, e
reforca a tese de que, as subtransicdes estdo correlacionadas a existéncia de tensdes
internas do compdsito, provavelmente oriundas do processo complexo de cura na

regido mais espessa do laminado.



71

6 CONCLUSAO

Com base nos resultados obtidos nos ensaios mecanicos, nas analises térmicas e
nas avaliacOes de porosidade, pode-se afirmar que, embora pequena, exista uma
influéncia do processo de cura sobre as propriedades dos compdsitos produzidos.

Quando comparadas as propriedades do laminado curado em estufa com as
propriedades do laminado curado através do aquecimento do molde, nota-se que o
laminado curado em estufa leva vantagem, que pode ser atribuida a maior
homogeneidade do fluxo de calor durante o processo de cura.

Resultados de andlises por microscopia de inspecao acustica mostram que o nivel
médio de atenuacdo do ultrassom € maior nos laminados curados através do
aquecimento do molde, indicando uma maior preseng¢a de imperfei¢cdes € vazios em
tais laminados. Tal conclusdao € confirmada quando comparados os resultados das
andlises realizadas por digestdo dcida e porosimetria de mercurio.

Quanto ao comportamento mecanico, a média da resist€ncia a tracdo nos
laminados com 16 camadas, curados em estufa € 589,5 MPa, enquanto que para os
laminado curados no préprio molde é de 505,4 MPa, representando uma reducao de
14%. Para os laminados de 16 camadas, a resisténcia ao cisalhamento planar é 7%
maior nos laminados curados em estufa, e para os laminados de 48 camadas, a cura em
estufa resultou em uma resisténcia ao cisalhamento planar 2% maior.

Quanto ao comportamento térmico ndo ha grande diferenca entre as médias das
temperaturas de transi¢do vitrea, quando comparados os diferentes métodos de cura.

Com relacdo as diferentes espessuras de laminados produzidos, foi observado
que ha um acréscimo no nivel de porosidade, quando o processo VARTM ¢é utilizado
para a producdo de laminados com mais de 48 camadas, o que pode influenciar
diretamente as propriedades mecanicas do mesmo. Considerando os valores das
andlises de porosimetria e digestdo acida e que o limite de vazios aceitdvel para
compdsitos estruturais na inddstria é de no miximo 2% em volume, dificilmente
poderia se utilizar do processo de VARTM para a producao de laminados com mais de
48 camadas. Outro fato que reafirma tal declaracdo € que as andlises térmicas nos

laminados com 96 camadas mostram que estes ndo estdo completamente curados.
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ANEXO1

Ficha técnica da resina

Scrimp Epoxy Matrix Resins
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S5C-14 SC-15 sSC-22 SC-35 SC-79
TYPE Two Phase Two Phase Eﬁﬁg:ide ?’:.L?Jh;hase TM\';:Dr::(hase
# of Components 2 2 2 2 2
Mix ratio of A/BIC (wt) | 100730 100430 11 100120 100740
h at ambient cps 400 350 650 13,000 320
Application tempih cps | Ambient/ 400 Ambient / 350 85°F 300 cps 60°C /350 Ambient / 320
2;2 l;rtsat;prlfcaairo :1 32 En p 3.25 =6 45 7
Weight/Gallon 9.1 9.15 94 93
:ﬁg;‘;ﬁ‘:ﬁ 3hrs at60°C | 2 hrs atBO°C 1hrsat120°C |12+ atesec
Post Cure °C 5hrs at 100°C 5hrs at 100°C 2hrs at177°C 2hrs at177°C 1hrat177°C 2hrs at120°C
TgDry°C 103 114 210 166 165 132
Tgwet=C 75 82 165 118 127 115
Kic 1100 1400 750 810 1150
;ﬁ;i‘;‘:zgm‘l‘:d 18.5/400 19.1/390 16.5 1480 2151480 231440
CostRange/ § perlb 35 7 16 12 9
% water P.U. 2.1 13 2.4 27 23

*100 Grams at application temp; ** Suggested timeftemp for demolding with unrestrained post cure cycle

Cure cycle in mold can be any cure/post cure combination.

Kic=inch lbs 1/2 in2 Wet=48hr H20 Boil Tg=RDS G’ Break
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