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RESUMO

Os ensaios para a avaliagdo de adesividade (fack) em pré-impregnados sdo de
grande importancia para o setor aerondutico, uma vez que, o conhecimento prévio
desta propriedade pode resultar em grande economia e seguranga para a obtencdo de
pecas estruturais. No entanto, ndo existe na literatura uma padronizacdo de um ensaio
especifico para esse tipo de material, sendo muitas vezes necessario recorrer a normas
aplicadas a outros tipos de produtos, podendo obter resultados pouco confidveis. Além
da metodologia de ensaios, as condi¢des de armazenamento podem interferir
diretamente na condi¢do de adesdo entre camadas e, desta forma, na qualidade de
pecas fabricadas por laminas de pré-impregnados. Dessa forma, a presente dissertacdao
tem como objetivo desenvolver uma metodologia de ensaios para a avaliagdo da
adesividade em pré-impregnados de matriz ep6xi refor¢cados por fibras de carbono,
criando um dispositivo especialmente projetado para este fim. Além disso, de posse do
dispositivo e da metodologia desenvolvida, um estudo da influéncia do tempo de
armazenamento em freezer do pré-impregnado de fibra de carbono/resina epdxi foi
também realizado. Como técnicas auxiliares a este estudo avaliaram-se, ainda, a cura
do pré-impregnado por calorimetria exploratoria diferencial (DSC), a temperatura de
transi¢do vitrea e o0 médulo de elasticidade por andlise dindmico-mecanica (DMA). O
dispositivo desenvolvido mostrou-se eficaz na medida de energia de separacdo tanto

para o pré-impregnado fresco como para os armazenados por um ano.

Palavras Chave: adesividade, rack, pré-impregnados, ensaios mecanicos, andlises

térmicas, compositos poliméricos.
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ABSTRACT

Tests to prepreg tack evaluation are very important in aeronautic field due to the
previous knowledge of this property can result in great economy and safety in the
manufacturing of aeronautical structural components. However, there is no
standardization in the literature of a specific test for this type material, it is often
necessary to use standards applied to other types of products may get unreliable
results. Besides the methodology for tests, the storage conditions could affect directly
the condition of adhesion between layers and thereby the quality of manufactured parts
made by prepreg. Then, this dissertation aims to develop a methodology for evaluating
the tack in prepregs of epoxy matrix reinforced with carbon fibers building a device
specially designed for this purpose. Furthermore, with this device and the proposed
method, a study of the freezer storage time influence in the prepreg carbon fiber/epoxy
resin was also performed. As auxiliary techniques for this study, the curing the prepreg
by differential scanning calorimetry (DSC), the glass transition temperature and elastic
modulus by dynamic mechanical analysis (DMA) were evaluated. The device
developed shown to be effective to measure the separation energy for the both fresh

prepreg as storage for one year.

Keywords: tack, prepreg, mechanical testing, thermal analysis and polymeric

composites.
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CAPITULO 1. INTRODUCAO

1.1  Consideracoes Iniciais

A utilizacdo de compositos poliméricos nas industrias aerondutica e espacial
obrigou que os requisitos de qualidade e desempenho se tornassem cada vez mais

exigentes na produgdo de tais compdsitos (HEXCEL CORPORATION, 2010).

Em termos de assegurar a resisténcia mecanica do compdsito, o controle da
fracdo volumétrica de fibras tornou-se um dos pontos mais importantes em todo
processo da fabricagdo, mesmo em detrimento a orientacdo da fibra, de forma que
valores maximos de resist€ncia mecanica possam ser alcangados. Tudo isto
determinou o desenvolvimento de um processo para impregnar fibras da forma precisa
e homogénea, surgindo um produto semimanufaturado que € o pré-impregnado

(HEXCEL CORPORATION, 2010).

Desde a década de 1940 existem registros da utilizacdo de pré-impregnados, mas,
nos ultimos trinta anos, esses se apresentaram mais promissores e reconhecidos em
termos de utilizacdo, devido ao desenvolvimento de fibras de alto desempenho, como
as de Kevlar® e de carbono (CALLISTER JR, 2008; HEXCEL CORPORATION,
2010).

Genericamente, o pré-impregnado é um produto intermedidrio, pronto para
moldagem, e pode ser definido como sendo uma mistura (ou composicao) de fibras de
reforco com um determinado polimero termorrigido formulado ou termopléstico, em

uma fracio especifica em volume (PUTMAN, HAYNES e SEFERIS, 1996).

Na avaliacdo das propriedades mecanicas, os pré-impregnados sao dependentes
das propriedades de superficie (como por exemplo, a rugosidade) e os tratamentos que
essa superficie recebeu (quimicos, plasma, etc). Além disso, as propriedades de
interface, ou seja, o contato entre as camadas, pois por ser um sistema heterogéneo, ou

seja, a composicdo fibra-matriz € composta das propriedades eldsticas da fibra de



refor¢co, bem como das propriedades viscosas da matriz polimérica (MOLYNEUX,

1983; GILLANDERS, KERR E MARTIN, 1981).

Uma das formas de avaliacdo das propriedades mecanicas de pré-impregnados é
a partir do conhecimento das propriedades de adesdo (fack), em que a intensidade das
ligacdes das camadas adjacentes € medida, e dessa forma, uma avaliacdo da
combinacgdo das propriedades eldsticas da fibra com as propriedades viscosas da matriz

é realizada indiretamente (MOLYNEUX, 1983).

Porém, o estudo de adesdo em pré-impregnados vem sendo pouco estudado na
literatura e ndo existe um ensaio normatizado para indudstria aerondutica para a sua
medida. Nos dltimos anos, algumas publicagdes técnicas e cientificas (COSTA et al.,
2006, DUBOIS, LE CAM e BEAKOU, 2010; ASTM D2979, 2009;
ASTM D3121-06, 2006) apresentaram alternativas para a avaliacdo de adesao de pré-
impregnados, com a utilizacdo das mais variadas metodologias as quais tornaram-se

base para a presente dissertacao.

No entanto, das referéncias ja citadas assim como de outras que serdo discutidas,
todas as técnicas ou apresentam uma andlise qualitativa dos resultados (ASTM D3121-
06, 2006) em que nado se pode exprimir um valor numérico do quanto da adesdo entre
as camadas, ou, os efeitos de forcas de coesao sao mais pronunciados do que as forcas
de adesdao (COSTA et al., 2006) ou, ainda, mostram a ndo existéncia de um contato
entre duas superficies de mesmo material (ASTM D2979, 2009; DUBOIS, LE CAM e
BEAKOU, 2010).

Assim, devido a falta de normatizagdo do ensaio de adesividade na industria
aerondutica e da pouca literatura disponivel, surgiu a oportunidade de desenvolver o
presente trabalho com uma abordagem diferente dos demais apresentados na literatura
(ASTM D3121, 2006; ASTM D2979, 2009; DUBOIS, LE CAM e BEAKOU, 2010;
REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011). O presente trabalho da enfase aos estudos de
adesividade de pré-impregnados com um novo dispositivo de ensaio proposto;
avaliacao da adesividade de pré-impregnados envelhecidos em freezer; ensaios de

adesividade focados em falhas adesivas; quantificacdo dos resultados de forca; e



visualizacdo do comportamento da forca de adesdo quando em contato de duas

superficies do mesmo material.

1.2 Motivacao

Justificam-se a seguir as principais razdes para execugao deste trabalho:

ePouca literatura e normatizacdo disponivel para avaliagdo de adesdo de pré-

impregnados;

¢ Atender as necessidades da industria aerondutica quanto a eficicia da avaliacio

das propriedades mecanicas de adesdo ;

¢ Padronizacdo de ensaios de pré-impregnados com o dispositivo criado.

1.3 Objetivos

O presente trabalho tem como principal objetivo o desenvolvimento de um
dispositivo para avaliacdo de adesdo de pré-impregnados. Além disso, de posse do
dispositivo e da metodologia desenvolvida, um estudo da influéncia do tempo de
armazenamento em freezer do pré-impregnado de fibra de carbono/resina epoxi foi
também realizado. Como técnicas auxiliares a este estudo, avaliou-se a cura do pré-
impregnado por calorimetria exploratéria diferencial (DSC), a temperatura de

transicao vitrea e 0 médulo de elasticidade por andlise dindmico-mecanica (DMA).

1.4 Apresentacao do trabalho

Incluindo-se este Capitulo (Introdugdo), outros cinco capitulos um apéndice (A) e

um anexo (A) sdo apresentados nos pardgrafos seguintes.
O Capitulo 2, Revisdao da Literatura, aborda os conceitos bdsicos sobre os
materiais compositos, fabricacdo de pré-impregnados, utilizacdo de pré-impregnados

de matriz epdxi reforcada com fibra de carbono, assim como, a caracterizacdo por



ensaios mecanicos de adesdo disponivel na literatura. Neste capitulo um breve estudo

das relagdes do comportamento viscoeldstico do material € também discutido.

O Capitulo 3, Materiais e Métodos, apresenta a metodologia utilizada no

desenvolvimento do presente trabalho, sendo:

- Andlises térmicas por DSC e DMA para avaliacio das variagdes das

propriedades do pré-impregnado em diferentes tempos de armazenamento de freezer;
- Explicacdo do desenvolvimento para o dispositivo de ensaio de adesao;
- Preparagdo de amostras para ensaios;

- Execucdo dos ensaios de adesdo para tempos distintos de armazenamento do

material em freezer.

No Capitulo 4, os resultados obtidos pela sistemdtica do Capitulo 3 sdo

apresentados e discutidos.

As consideragdes finais e sugestdes para trabalhos futuros sdo encontradas no

Capitulo 5.

A bibliografia utilizada, para consulta em ordem alfabética, conforme norma

ABNT NBR 10520 de 2007, encontra-se no Capitulo 6.

No Anexo A encontram-se as especificacdes técnicas do material utilizado e no
Apéndice A todos os ensaios de adesdo realizados para os diferentes tempos de

armazenamento respectivamente.



CAPITULO 2. REVISAO DA LITERATURA

2.1 Materiais compdsitos e sua aplicacao no setor aeronautico

Um material é denominado compdsito quando esse resulta da combinacdo de
dois ou mais materiais distintos, sendo um dos materiais constituido por fibras de
refor¢o, com orienta¢do definida ou nao, dispersos em uma matriz metdlica, ceramica
ou polimérica. Suas propriedades variam em fun¢do de suas fases constituintes, de
suas quantidades relativas e da geometria da fase dispersa, isto é, de sua forma,
tamanho, distribui¢do e orientacio (MOURA, MORAIS e MAGALHAES, 2005;
McCARTHY, HAINES e NEWLEY, 1994, FORD, 1997).

Para estes materiais, tanto o reforco quanto a matriz retém suas identidades
individuais, podendo ser fisicamente identificados apresentando, porém, uma interface
entre eles, o que lhes confere uma atuacdo em conjunto na aplicacdo final do
compdsito. Quando a combinagdo do reforco e da matriz polimérica confere ao
compdsito obtido menores valores de massa especifica, associados a elevada
resisténcia mecanica e rigidez, esses materiais sdo denominados compdsitos

poliméricos avancados (MOURA, MORAIS, MAGALHAES, 2005; McCARTHY,
HAINES, NEWLEY, 1994).

Desde a antiguidade havia relatos da utilizacdo de materiais compdsitos, podendo
ser exemplificado a utilizagdo de tijolos de argila reforcados com fibras de palha.
Atualmente, hd uma grande variedade de materiais compoésitos disponiveis que vao
desde o concreto armado aos compésitos de alto desempenho, a base de resina epoxi
com fibras continuas de carbono (MOURA, MORAIS e MAGALHAES, 2005).

A utilizacdo de fibras mais resistentes como as fibras de carbono e aramida,
associada com a pesquisa de obtencdo de novos polimeros para a producdo de matrizes
de alto desempenho, tem auxiliado a encontrar novos desafios dentro da complexidade
de producio de estruturas aeroembarcadas (MANGALGIRI, 1999).

No setor aerondutico, os materiais compdsitos atualmente utilizados sdo baseados
em fibras continuas como reforco e matrizes polimericas como apresentado nas

Tabelas 1 e 2, respectivamente (MANGALGIRI, 1999).



Tabela 1 — Fibras de reforco comumente utilizadas em aplicacdes aeronduticas (MANGALGIRI, 1999).

Massa Especifica Moédulo Resisténcia h
Fibra ; Areas de aplicagdo
(g/lem”) (GPa) (GPa)
Vidro
Acentos de
passageiros,
E-glass 2,55 65-175 2,2-2,6
interiores de
aeronaves.
Partes com
S-glass 2,47 85-95 4,4-438 elevada carga
suportada
Aramida
Baixo Médulo 1,44 80-85 2,7-2,8 Capotas
Moédulo Partes estruturais
1,44 120 - 128 2,7-2,8
intermediario
Partes com
Alto Médulo 1,48 160 - 170 23-24 elevada carga
suportada
Carbono
Partes estruturais
Alta resisténcia 1,77 - 1,80 220 - 240 3,0-3,5
em geral
Moédulo Partes estruturais
1,77 - 1,81 270 - 300 54-5,7
intermedidrio primadrias
Superficies de
2,8-3,0
Moddulo elevado 1,77 - 1,80 390 - 450 controle e
4,0-4,5
estruturas
Partes estruturais
Moédulo ultra primdrias de
1,80 - 1,82 290 - 310 7,0-17,5
elevado aeronaves de

combate




Tabela 2 — Algumas matrizes poliméricas termorrigidas comumente utilizadas no setor aerondutico

(MANGALGIRI, 1999).

Resina Caracteristica Propriedades Fisicas
Baixa contragéo (2-3%)
Muito popular; Sem liberagdo de voldteis
80% do wuso em durante acura
compdsitos; Pode ser polimerizado de muitas Massa especifica: 1,1 — 1,4 g/cm 3
Epoxi Aplicacdo moderada formas de estruturas, morfologia Mddulo de em tensao: 2,7 — 5,5 GPa
em alta temperatura; e grande faixa de propriedades.  Resisténcia a tracdo: 40 — 85 MPa
Comparativamente Boa estabilidade no
caro armazenamento para fabricagdo
de pré-impregnados
Baixo custo; . .
Liberacdo de volateis durante a
Baixa viscosidade;
) cura
Facil uso; 3
Inerente  estabilidade = para Massa Especifica: 1,2 — 1,4 g/cm’
) Uso em altas . .
Fendlica oxidag¢do térmica; Moddulo de em tensdo: 2,7-4,1 GPa
temperaturas;
Bom retardante de chama; Resisténcia a tragdo: 35 — 60 MPa
Dificuldade de obter . . .
) Mais fragil que os epdxis
compdsitos de boa ) o )
Baixa estabilidade na fabricag¢do
qualidade
de pré-impregnados
Alta contracdo (7-8%)
Boa resisténcia quimica;
Baixo custo; Extensa faixa de propriedades, pepcidade: 1,1-14 g/em®
Fécil uso: no entanto inferiores aos epoxis;
.. ’ Moédulo de em tensdo: 1,3-4,1 GPa
Poliéster

P Fragil;
opular para uso em
Resisténcia a tragdo: 40 — 85 MPa

temperatura ambiente . .
Baixa temperatura vitrea

Dificil  obtencdo de  pré-

impregnado

Na industria aerondutica, os desafios tecnoldgicos sdo permanentes e as
especificacdes devem atender a demanda de producdo, em que os custos de fabrica¢do
podem ser compensados por menores custos operacionais. Em particular, os avancos

da utilizacdo de compositos de matriz polimérica reforcados com fibra de carbono e



aramida oferecem as seguintes vantagens (MOURA, MORAIS e MAGALHAES,
2005; MANGALGIRI, 1999; McCARTHY, HAINES e NEWLEY, 1994):

eBaixa massa especifica associada a elevados valores de resisténcia e rigidez
(desempenho mecénico especifico);

eElevadas resisténcias a fadiga e a corrosao;

eCapacidade de moldagem em formatos complexos em pequenos ciclos de

producdo, reduzindo tempos de montagem;

No entanto, existem algumas desvantagens para a utilizacdo de compdsitos no
setor aerondutico, quando comparados aos materiais metdlicos (MANGALGIRI,
1999):

eEstrutura laminar com interfaces fracas: a resisténcia € muito pobre em planos
fora daquele o qual a tensao € aplicada;

e Baixa tenacidade a fratura;

eDegradacdo quando de sua utilizacdo em elevadas temperaturas (acima de
200°C);

e Possibilidade de defeitos de fabricacdo e variagdo nas propriedades do material.

Mesmo apresentando essas desvantagens, os desafios da utilizacdo de compdsitos
em larga escala sdo muitos. Desde o anos 60, tiveram as primeiras aplicacdes em
aeronaves de uso militar tais como partes dos cacas F-14A e conseguinte outros
modelos, até alcangar seu uso em aeronaves comerciais, tais como o Boeing 757 e 767
(MOURA, MORAIS e MAGALHAES, 2005; MANGALGIRI, 1999).

Muitos desses materiais sao utilizados na forma de pré-impregnados uma vez que
desta forma é possivel a realizacdo de seu processamento a partir de técnicas como

cura em autoclave, por exemplo, de forma controlada (MANGALGIRI, 1999).



2.2. Sistemas pré-impregnados

Quando foram primeiramente desenvolvidos, por volta dos anos cinquenta, o
termo pré-impregnados era utilizado apenas para os materiais obtidos a partir do
entrelacamento de tecidos embebidos em resina epoxi. Atualmente, o termo pré-
impregnado € aplicado a todo produto intermedidrio para a producao de um material
compdsito, pronto para moldagem, podendo este ser definido como uma mistura (ou
composicao) de fibras de reforco, ou at€é mesmo de celulose, com um determinado
polimero, podendo este ser termorrigido ou termopldstico, em uma particular fracao
em peso ou em volume (PARDINI e PERES, 1996; LUBING, 1982; COSTA 1998;
REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

Desta forma, uma das mais importantes aplicacdes destinadas aos pré-
impregnados € a de servir como matéria-prima bdsica para a manufatura de compodsitos
estruturais na industria aerondutica.

Uma das principais peculiaridades desses materiais € que, durante o
processamento de compdsitos, a0 mesmo tempo em que se faz o material em si
(utilizando-se de sistemas pré-impregnados) realiza-se, também, a operagdo de
manufatura da peca acabada, na qual o pré-impregnado € ajustado a uma determinada
superficie ou molde.

Portanto, a producdio de uma determinada peca com pré-impregnado ndo
necessita de usinagem apds sua fabricacdo, ao contrdrio do que acontece em pecas
processadas em material metdlico (PARDINI e PERES, 1996; LUBING, 1982;
COSTA, 1998; REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

O termo pré-impregnado serd tratado neste texto apenas como correspondente a
fibra de refor¢co (utilizada de forma continua) impregnada com uma determinada
matriz polimérica, em uma fase intermedidria de polimerizacdo (PARDINI e PERES,
1996; LUBING, 1982; COSTA, 1998; REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011). De
forma coloquial, este material é conhecido como prepreg, que € a abreviacdode pré-
impregnado em inglés, mas nesta dissertacdo, serd utilizado o termo pré-impregnado.

A Figura 1 compara o desempenho de compdsitos obtidos a partir pré-
impregnados quando comparado com compdsitos obtidos a partir de outras matérias-

primas e técnicas de processamento. Neste caso, verifica-se que apesar do volume de



producao de pré-impregnados ser baixo, o seu desempenho é um dos maiores, 0 que 0s
torna atrativo em diversas aplicacdes no mercado, principalmente aeroespacial

(HEXCEL CORPORATION, 2010).

Figura 1 — Comparagdo do desempenho em relagdo ao volume de producio dospré-impregnados com outros
materiais (HEXCEL CORPORATION, 2010).

Entre os anos de 2002 a 2007, houve um crescimento global na produgdo de pré-
impregnados, sendo este superior a 10%, o que condiz com a demanda no mesmo
periodo, haja vista que o nimero de aplicacdes industriais com materiais compdsitos
apresentou também um crescimento, tanto em aplicagdes no setor aeroespacial quanto
para artigos esportivos e pds para a producdo de energia edlica (REINFORCED
PLASTICS, 2002 e 2009).

As duas matérias-primas bdsicas para a produgdo de pré-impregnados sdo a
matriz polimérica e as fibras de refor¢o na forma de tecido ou mechas unidirecionais.
Atualmente, existem varios processos de fabricacdo de pré-impregnados que podem
ser combinados entre si. Dentre esses processos destacam-se os métodos em que a
matriz poliméricas e encontra em solucdo ou no estado fundido, e os métodos de

polimero em emulsdo, polimerizagdo superficial, filme polimérico, pd seco e



tecelagem hibrida (PARDINI e PERES, 1996; COSTA, 1998). Como mencionado
anteriormente, o processo que converte o pré-impregnado manufaturado com matriz
termorrigida em uma peca infusivel é conhecido como “cura”. Um compdsito
totalmente curado passa por um processo em que, teoricamente, foram consumidos
todos os grupos quimicos disponiveis para a transformacado do pré-impregnado em um
material sélido infusivel (WIEDEMANN e ROTHER, 1986).

O conjunto matriz polimérica/fibra de refor¢o (pré-impregnado) é fornecido ao
moldador com prote¢do contra eventuais contaminagdes, constituida por camadas de
filmes separadores, geralmente sendo este constituido de polietileno. Os pré-
impregnados tém as seguintes vantagens em relacdo aos demais métodos de produgdo
de pecas de compdsitos (HEXCEL COMPOSITES, 2009; REZENDE,COSTA e
BOTELHO, 2011; MOLYNEUX, 1983; WIEDEMANN e ROTHER, 1986;
GILHAM, 1986):

eMantém a integridade fisica durante o manuseio e facil controle do contetido de
resina ou matriz polimérica no produto final;

*(Os tempos de utilizacdo e armazenagem chegam hd vérios meses e, dependendo
da temperatura de estocagem e da matriz polimérica utilizada, tais tempos
podem ser prolongados;

¢ A viscosidade é previamente conhecida para facilitar o processamento;

*(Os ciclos de cura e as propriedades mecanicas podem ser ajustados de acordo
com a necessidade;

¢ A toxicidade do produto final € reduzida, ja que ndo é necessario impregnar o
reforco com a resina no estado viscoso;

*E possivel um maior controle da quantidade de fibras nos compésitos finais
(laminados);

ePossibilidade de empilhamentos de acordo com a orientacdo e propriedades
mecanicas finais desejadas;

¢ Possibilidade de realizacdo de reparos de estruturas danificadas;

® A garantia da qualidade do desempenho do conjunto matriz polimérica / fibra
de reforco, pode ser avaliada mediante testes de controle da qualidade apds a

fabricacdo dos componentes.



O pré-impregnado geralmente estd disponivel em duas formas sendo estas:
unidirecional (1D) ou tecido (diversas direcdes de refor¢o), como apresentado na

Figura 2.

Protecdo de
polietilena

|

Protecio de papsl \

siliconado Frotecdo de
polietileno

urdume

(a) (b)

Figura 2 — Formas disponiveis de pré-impregnados no mercado: unidirecional (a) e tecido (b) (NETO e
PARDINI; 2006 e REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

A producdo de pré-impregnados, utilizando polimeros termorrigidos como
matriz, inicia-se pela colima¢do de uma série de mechas de fibras continuas,
previamente enroladas em bobinas. Essas mechas sdo colocadas entre filmes de
desmoldagem e suportes e, em seguida, estas sdo prensadas com o emprego de rolos
aquecidos pelo processo de calandragem. O filme de desmoldagem € revestido com
uma fina pelicula de uma solu¢do aquecida de resina de viscosidade relativamente
baixa, de forma a proporcionar a completa imersao ou molhabilidade das fibras. Uma
espatula espalha a resina formando um filme com espessura e larguras uniformes
(NETO e PARDINI, 2006; NEWELLL, 1996; CALLISTER, 2008). A Figura 3

representa a producao de fitas de pré-impregnado utilizando matrizes termorrigidas.



Figura 3— Representagdo da producio de fitas de pré-impregnados usando matrizes termorrigidas(NETO e

PARDINI, 2006).

As resinas utilizadas como matriz nos pré-impregnados encontram-se,
normalmente, parcialmente curadas (estdgio ) durante o processo de pré-impregnagao
promovendo moderada adesdo e sustentabilidade do pré-impregnado (HEXCEL
COMPOSITES, 2009; NETO e PARDINI, 2006; CALISTER, 2008). O estigio P
corresponde ao estado em que parte de ligagdes cruzadas encontra-se disponivel na
composicdo da formulacdo efetuada. Segundo estudos de Wiedemann (1986) foi
verificado que, quando a matriz termorrigida utilizada no pré-impregnado for resina
epoxi, a quantidade adequada de ligagdes cruzadas a ser efetuada para a obtengdo do
estagio P situa-se entre 25 e 30% do total de grupos epdxi disponiveis para o processo
de cura total. Nessa situacdo, o pré-impregnado obtido tem propriedades de fluxo,
adesividade e conformabilidade ao molde, possibilitando a obtencdo de um compdsito
estrutural com qualidade adequada para aplicagdes aeroespaciais (COSTA, 1998).

A viscosidade das resinas presentes nos sistemas pré-impregnados pode afetar as
propriedades de processamento, podendo essas serem afetadas pela variacdo de
temperatura. A temperatura ambiente, a resina de pré-impregnado apresenta um

comportamento quase solido. Durante o aquecimento, a viscosidade da resina diminui



consideravelmente, permitindo que esta flua ao redor das fibras, dando a flexibilidade
necessdria para a adequada conforma¢do do compdsito em um determinado molde
(NETO e PARDINI, 2006; CALLISTER, 2008).

Dentre os diversos métodos disponiveis para a moldagem de pré-impregnados,
dois vém se destacando, sendo estes: moldagem por compressdo a quente e cura em
autoclave. Cada um desses métodos apresentam particularidades de processo, que irdo
objetivar a obtencdo de uma fracao volumétrica de fibras no compdsito, sendo esta de
aproximadamente 60%, quando se deseja compdsitos com aplicagdes estruturais.
Considerando-se compdsitos aplicados na drea aeroespacial, é desejavel que este
apresente ndo mais que 2% em volume de vazios. Desta forma, a cura da pega deve ser
realizada de modo a garantir um grau de cura maior que 98%, assegurando, assim, que
a peca esteja totalmente consolidada (PARDINI e PERES, 1996).

A cura dos laminados de pré-impregnados € alcancada pelo aquecimento em
temperaturas elevadas e pressdo de acordo com as especificacdes do fabricante. Os
pré-impregnados convencionais sdo formulados para a cura em autoclave, enquanto os
pré-impregnados utilizados em baixas temperaturas sdo completamente curados a
partir do uso de bolsas de viacuo. Para o uso convencional, os pré-impregnados sdao
armazenados em temperaturas subambientes com o intuito de prolongar sua utilizagdao
(HEXCEL COMPOSITES, 2009; NETO e PARDINI,2006).

Com o aquecimento do pré-impregnado até sua temperatura de ativacdo, se dd o
inicio do processo de catédlise, uma vez que a partir deste momento ocorre um aumento
da densificacdo das ligacdes cruzadas das moléculas da resina. Com o inicio da reagcdo
de polimerizacdo, ocorre 0o aumento da viscosidade da resina no pré-impregnado até
ultrapassar o ponto onde nao haverd mais fluxo e a partir dai, a reagdo prossegue até a
cura completa do material (HEXCEL COMPOSITES, 2009).

Quando empilhadas, algumas camadas apresentam cura parcial, ou seja,
apresentam, entre as laminas, interacdes fisico-quimicas diferenciadas que, por sua
vez, poderdo influenciar as propriedades mecéanicas do compdsito resultante. Assim, 0s
pré-impregnados sdo dependentes das propriedades de superficie (como por exemplo,
rugosidade) e dos tratamentos que esta superficie recebeu (quimicos, plasma, etc.).

Além disso, as propriedades de interface, ou seja, o contato entre as camadas



apresentam grande influéncia da composi¢do fibra-matriz que € a combinacdo das
propriedades elésticas da fibra de reforco (responsdvel pelo desempenho mecanico)
bem como das propriedades viscosas da matriz polimérica (distribui¢cdo dos esfor¢os
ao longo do laminado) (MOLYNEUX, 1983).

Para os sistemas epoxis, utilizados em larga escala na producdo de pré-
impregnados, a cura pode ser separada em dois estigios e o processo de pré-
impregnacdo € finalizado em um desses, diferentemente do que ocorre em outros
sistemas, tais como poliésteres e poliimidas em que necessitam de outros meios (tais
como adi¢do de borrachas ou resinas) para alcangar a cura e, consequentemente, um

estado de autoadesdo (HEXCEL COMPOSITES, 2009; NETO e PARDINI, 2006).

2.3. Matriz epoxi

A resina epoxi € uma resina termorrigida de alto desempenho que contém pelo
menos dois grupos epoxis terminais, conhecidos como grupos oxirano ou etoxilina,
por molécula. Essas resinas sdo utilizadas como matérias-primas em vdarios setores
industriais, podendo ser citada sua utilizacdo nas industrias eletroeletronica, de
embalagem, constru¢do civil e transporte (NETO E PARDINI, 2006).

As resinas epOxis mais utilizadas possuem como base o diglicidil éter do bisfenol
A (DGEBA), a qual a estrutura é apresentada na Figura 4. Esta pode ser sintetizada a

partir de uma reagdo entre a epiclorohidrina e o bisfenol-A.

CH3 CH3

q:.gfﬁ{'l{ 2-[“0-Ar-C-Ar-0-CH 2 -CH-CH 2|p-O-Ar-C-Ar-0-CH_ -CI{CH 2

. C
CH3 OH CH3

Figura 4— Estrutura quimica de uma resina epéxide DGEBA(COSTA, REZENDE e PARDINI, 2000).

Segundo a literatura, a relagcdo molar epiclorohidrina / bisfenol A pode variar de
10:1 até 1,2:10 que pode produzir desde resinas liquidas até resinas sdlidas na forma
de oligbmeros ou pré-polimeros. Sua estrutura consiste de grupos epoxis terminais e

uma unidade repetitiva que, devido a incorporacdo destas unidades de repeti¢do a



molécula, podem ocorrer variagdes nas propriedades da resina (NETO e PARDINI,
2006).

Comercialmente, as resinas epdxis do tipo DGEBA, que de fato sdo misturas de
oligdmeros e unidades de repeti¢ao (n), podem variar de 0 a 25, com sua obten¢do por
meio de resinas liquidas de baixa viscosidade (0 < n < 1) até resinas sélidas (n > 1).
Andlises por cromatografia liquida de alto desempenho (HPLC) demonstram que para
uma resina epdxi com massa aproximada de 300 g/mol, as fracdes de oligdmeros
correspondentes aos componentes com unidade de repeticdio n =0, n=1en = 2
representam cerca de 83,2%, 10,0% e 1,0% da massa total, respectivamente, para um

valor médio de n = 0,15 (NETO e PARDINI, 2006).

2.4 Fibras de carbono

As fibras de carbono utilizadas como refor¢o sdo manufaturadas pela pirdlise
controlada de precursores organicos em forma de fibras. O primeiro registro da
existéncia de fibras de carbono foi no ano de 1880 quando Thomas Edson conseguiu a
patente para sua fabricac@o de filamentos em carbono para lampadas elétricas (NETO
e PARDINI, 2006; REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

Na década de 1960 houve o inicio da produ¢do comercial de fibras de carbono
para aplicacdes na industria aeroespacial em estruturas de baixa massa especifica e alta
resisténcia (NETO e PARDINI, 2006; REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

Os precursores mais comuns para a obtencdo de fibras de carbono sdo a
poliacrilonitria (PAN), fibras de celulose (viscose rayon e algoddao) e piches de
petrdleo e alcatrdo de hulha. As fibras de carbono podem ser classificadas quanto ao
tipo de precursor, a0 mddulo de elasticidade, a resisténcia mecanica e quanto a
temperatura final de tratamento térmico (NETO e PARDINI, 2006). Devido ao baixo
custo de obtencdo, além do moddulo de elasticidade elevado, as fibras de carbono
provenientes da poliacrilonitrila sdo as mais populares e as que possuem maior
comercializacdo, quando comparadas as fibras obtidas a partir do piche e da celulose
(REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

A fibra de poliacrilonitrila (PAN) € um polimero atitico, linear que contém

grupos constituidos da estrutura nitrila, altamente polares atrelados a estrutura



principal de carbonos, conforme apresentado na Figura 5 (NETO e PARDINI, 2006;
REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

—+CH,—CHL;
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Figura 5— Representagdo da estrutura molecular do polimero de poliacrilonitrila (MACROGALLERIA, 2011).

Existem dois processos bdsicos para a obtengdo da fibra de poliacrilonitrila,
sendo estes o seco e o imido. No processo a seco, o precursor € fundido e extrudado
atrdves de uma fieira que contém um determinado numero de pequenos capilares. Ao
sair da fieira, ocorre o resfriamento do polimero. Para o caso do processo a imido,
uma solucdo com viscosidade adequada ao processo de fiagdo € extrudada através de
uma fieira em um banho de coagulacdo. O solvente é mais soltivel na solucdo de
coagulacdo do que no precursor e, desta forma, a solu¢do do polimero, que emerge dos
capilares, coagula na forma de fibras. O processo de fiacdo a imido d4 origem,
geralmente, a fibras com secdo transversal circular ou com formato bilobial, enquanto
que o processo a Umido proporciona o aparecimento de fibras com secdo transversal
no formato de feijao (NETO e PARDINI, 2006; REZENDE, COSTA e BOTELHO,
2011).

As fibras de poliacrilonitrila possuem estabilidade térmica até 115°C e, para que
se tornem fibras de carbono, € necessdrio submeté-las a trés estdgios de
processamento. O primeiro estdgio inicia-se com a estabilizagdo oxidativa do
precursor da poliacrilonitrila, que € estirado e simultaneamente oxidado entre 200 e
300°C. Esse tratamento permite que a fibra de poliacrilonitrila seja convertida de uma
cadeia termopldstica para uma cadeira termorrigida ciclica com a incorporacdo de
oxigénio em sua estrutura, o que dd ao nome da fibra de PANox, a qual lhe confere
resisténcia a tratamentos térmicos na faixa de 1000°C — 1500°C, sob atmosfera inerte
(normalmente nitrogénio), definido como carbonizacdo (NETO e PARDINI, 2006;
REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).



Nessa etapa, o 4cido cianidrico, o metano e o monodxido de carbono dentre
outros, com excecdo do carbono, sdao removidos como voldteis, o que, nesse caso,
apresenta um rendimento de cerca de 50% da massa original do polimero de
poliacrilonitrila. Com a incorporacdo de oxigénio no processo de
estabilizacdo/oxidag@o pode-se obter uma estrutura predominantemente constituida em
carbono em temperatura acima de 1000°C, com crescimento monotdnico da massa
especifica de 1,19 g/cm3 (policacrilonitra) até 1,78 g/cm3 na temperatura mencionada
(NETO e PARDINI, 2006).

A Figura 6 apresenta, de forma esquematica, o processo de obtencao de fibras de

carbono via processamento de fibras de poliacrilonitrila.

Figura 6 - Representacdo esquemadtica da rota de processamento da fibra de poliacrilonitrila para a

obtengdo de fibra de carbono (NETO e PARDINI, 2006).




2.5 Adesao

Ao longo dos ultimos anos, os pré-impregnados vém sendo usados como
precursores na manufatura de compdsitos de alto desempenho. Isto se deve,
principalmente, ao facil manuseio do mesmo e ao controle adequado do contetdo de
resina ou matriz polimérica no produto final. Além disso, as caracteristicas do pré-
impregnado estdo relacionadas diretamente com o conjunto de propriedades mecanicas
esperadas e desejadas nos laminados. Especificamente, os pré-impregnados de
matrizes termorrigidas devem ter um adesdo adequado para permitir que as mais
complexas formas geométricas possam ser laminadas e ndo somente no formato de
placas planas (ZOSEL, 1998).

Em geral, a adesdo pode ser definida como uma ligacdo incompleta formada com
baixa pressao de contato durante um curto periodo de tempo (ZOSEL, 1998). Porém, o
adesao tem diferentes significados de acordo com as diversas aplicacdes do material, e,
portanto, a defini¢do de adesdo deve ser adotada de acordo com a drea em estudo.

A adesdo de pré-impregnado ¢é diferente da adesdao usado em tintas, borrachas e
industrias de adesivos de contato. A adesdo em tintas refere-se a resisténcia a falha
coesiva em um liquido viscoso; a adesdo da borracha refere-se a ligacdo da borracha e,
finalmente, a adesdo de adesivos de contato estd relacionado com a capacidade do
adesivo em formar imediatamente uma ligacao forte quando colocado em contato com
uma superficie sélida (AHN et al.,, 1992; SEFERIS, 1989; AHN, et al., 1992;
GILLANDERS et al., 1981; AHN, et al., 1992).

Na drea de pré-impregnados, a adesdo é requerida para produzir uma ligacdo
entre camadas adjacentes do prepreg. Entretanto, a adesdo ndo deve ser extremamente
forte, pois deve permitir que quando uma camada de prepreg é laminada de forma
incorreta, esta possa ser removida e rearranjada (AHN, et al., 1992; SEFERIS, 1989;
AHN, et al., 1992; GILLANDERS, et al., 1981; AHN, et al., 1992).

Conclusivamente, os métodos de ensaios devem ser escolhidos de acordo com a
area em estudo, pois cada um deles exibe propriedades finais diferentes (AHN et al.,
1992).

A defini¢do de adesdo para adesivos de contato € similar a defini¢do para pré-

impregnados. Porém, a adesdo de pré-impregnados é mais complicado que a de
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adesivos. A existéncia de fibras de reforco em um pré-impregnado impede um contato
intimo da matriz em toda a espessura do compdsito. Isto pode promover rugosidades e
interfaces incompletas entre as camadas de pré-impregnados adjacentes, durante a
operagdo de laminacao (REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011).

A adesdo do pré-impregnados € influenciada por propriedades tnicas dos pré-
impregnados como a heterogeneidade, a anisotropia e a viscoelasticidade.
Especificamente, o comportamento viscoeldstico de uma lamina de pré-impregnados
relacionado com sua adesdo advém das propriedades eldsticas da fibra de refor¢co bem
como das propriedades viscosas da matriz polimérica (AHN et al., 1992).

Assim, pode-se afirmar que a adesdo do pré-impregnado € considerado um
conjunto de propriedades e ndo somente uma propriedade de superficie, dependendo
tanto das caracteristicas viscoeldsticas como das caracteristicas de superficies de cada
lamina individual do pré-impregnado. Do ponto de vista pratico, a adesdo € definido
como uma propriedade que permite que laminas individuais possam aderir umas nas
outras formando camadas multiplas empilhadas e mantidas na orientacdo desejada
(AHN, et al., 1992; SEFERIS, 1989; AHN et al., 1992; GILLANDERS et al., 1981;
AHN et al., 1992).

No entanto, as medidas de adesdo apresentam um problema em aberto que
consiste na determinacdo quantitativa e precisa do mesmo. De fato, entende-se que a
adesdao do material pode ser definida como a remog¢do de um material em contato com
outro que possui uma caracteristica de adesdo. Além disso, esses dois fatores
quantitativos niao necessariamente se desenvolvem da mesma forma quando os
parametros sdo alterados (GILLANDERS, KERR e MARTIN, 1981).

De acordo com a literatura, as principais varidveis relevantes que afetam a
resisténcia da adesdo em pré-impregnados sdo (GILLANDERS, KERR e MARTIN,
1981):

a) Tempo de contato entre a ponta e o adesivo sobre carga;
b) Carga de contato;

c) Taxa de separagdo da juncdo formada;

d) Temperatura da juncao;

e) Composi¢ao da superficie da ponta;
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f) Rugosidade e estado fisico da ponta da superficie;

2) Area de contato da ponta;

h) Natureza do adesivo;

1) Rugosidade da superficie e homogeneidade do adesivo;
1) Espessura do adesivo.

As varidveis de (a) a (g) sdo extrinsecas, ou seja, sao controladas pelos aparatos e
condicdes para a realizacdo do ensaio, enquanto que de (h) a (j) s@o inerentes a
condicdo do pré-impregnado durante o ensaio (GILLANDERS, KERR ¢ MARTIN,
1981).

No entanto, a variacdo da adesdo geralmente surge a partir da variacdo existente
entre a drea de contato das laminas do compdsito e a ligacdo formada durante tal
contato. A morfologia dessa drea de contato em um material como o pré-impregnado,
torna-se critica, pois depende da uniformidade da resina, bem como da disposi¢ao das
fibras (BUEHLER e SEFERIS, 1998).

Para a comunidade envolvida no estudo de compdsitos, adesdo € a propriedade
necessdria para produzir uma ligacao suficiente entre dois pré-impregnados adjacentes,
porém, estas ndo devem ser suficientemente elevadas para que ndo ocorra o
deslocamento. Essa defini¢do € similar a aplicada para adesivos sensiveis a pressao
(PSA — Pressure Sensitive Adhesives), o que, entretanto, torna-se mais complicado a
adesdao de pré-impregnados, devido a existéncia de fibras de reforco (DUBOIS et al,
2010).

A determinagdo do valor da adesdo ndo € fécil de encontrar ou se entender, pois
depende das propriedades fisicas e quimicas do adesivo, do tipo de metodologia
(tempo de contato, velocidade) e dos dispositivos utilizados para sua avaliacdo. Com a
necessidade de se mensurar essa adesividade, nos dltimos anos algumas metodologias
foram desenvolvidas e adaptadas, permitindo atender as necessidades de cada usuério.
Dentro deste conceito, os testes mais comuns sao os ensaios de acordo com as normas
ASTM D3121 (Rolling Ball), ASTM D6195 (Loop Tack), ASTM D2979 (Probe tack)
e ASTM D3167 (Floating Roller) (BANKS et al., 2004), embora existam outros mais

especificos. A Figura 7 ilustra os dispositivos das normas citadas anteriormente.
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() (b)

() (d)
Figura 7 — Esquema dos ensaios utilizados para determinacio de adesdo: (a) ASTM D3121; (b) ASTM
D6195; (¢) ASTM D2979 e (d) ASTM D3167.

A seguir, segue um descritivo para os ensaios mencionados e demais outros de

referéncia.
a) ASTM D3121-06

Refere-se a execucdo do ensaio sua aplicacdo em sistemas de baixa adesdo. E
um ensaio de baixo custo e pouca instru¢do para quem ird executar. O ensaio consiste
em uma esfera de aco solta em um plano inclinado, a qual ird acelerar sobre o plano

horizontal e com isso, gerar uma pressao sobre a superficie do adesivo.

A adesdo € determinada pela medida da distancia que a esfera percorre até sua

parada no adesivo, existindo duas for¢as de acdo: uma que € a de contato entre a esfera
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e o adesivo e a outra que seria a forca a qual o adesivo soltar-se durante a passagem da

esfera.

O ensaio em si € influenciado por trés pontos: (1) espessura do adesivo; (2) o
apoio utilizado pelo adesivo e (3) a rigidez desse apoio. Além disso, esse ensaio possui

boa reprodutibilidade com facilidade de detec¢do de variacdo de lotes de amostras.

No entanto, esse tipo de ensaio € limitado para um controle da qualidade
preliminar de amostras, assim como ndo € extenso para investigacdo a muitos tipos de
adesivos e muito menos correlacionar seus resultados com as exigéncias e aplicagcdes

para adesao.
b) ASTM D6195-03

Esse método contempla a aplicacdo em adesivos que durante um contato rapido
com um substrato é gerada uma ligacdo a qual é medida resisténcia a separacdo
gerada. A metodologia aplicada para esse ensaio dependerd do tamanho a fita adesiva
utilizada (175 mm ou 125 mm). E aplicado para controle da qualidade ou pesquisa em

adesdo.

O procedimento para ensaio caracteriza-se por trés ciclos de compressdo e
separacdo de um material adesivo sobre um substrato de ago inoxiddvel limpo e seco o
qual é obtida para um dos ciclos a for¢a de separacdo entre adesivo e substrato. A

temperatura e umidade poderdo afetar os resultados do ensaio.

Para esse método, assim como os demais comentados, € avaliacdo da forca de
adesdo entre dois materiais diferentes, o que torna limitado para sua utilizacio para a
avaliacdo de pré-impregnados. Além disso, as velocidades de pressdo (300 mm/min.) e
tensdo (50 mm/min) s@o muito elevadas, o que acarretaria problemas de baixa adesdo

entre substrato e adesivo, o que prejudicaria o valor final da for¢a de separacgao.
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¢) ASTM D2979-01

A norma refere-se a ensaios de adesdo em adesivos, em que a forca de
separacdo medida € a que ocorre entre a separacdo do adesivo e do aderente, a uma

forca, temperatura e tempo de contato especificados.

O ensaio € executado envolvendo uma ponta limpa e de rugosidade definida que
entra em contato com os adesivos a uma velocidade e forca de pressdo, ambos
controlados a determinada temperatura com a subsequente separacdo das ligacdes de
contato formadas entre a ponta e o adesivo com a medida da for¢a méxima de adesdo.
Tanto a velocidade de contato quanto a separacdo possuem o mesmo valor: 10

mm/min.

A utilizacdo deste tipo de ensaio em pré-impregnados limita-se a interagdo dos
materiais da ponta e o adesivo: como sdo diferentes, em que a ponta € de aco
inoxidavel (normalmente, 304L rugosidade entre 250 nm a 500 nm) é a indicada, a
forca de adesdo gerada ¢ referente a adesdo entre dois materiais diferentes, ndo
havendo, portanto, um comprometimento de avaliacdo da interacdo de adesdo do

mesmo material.
d) ASTM D3167-10

O objetivo deste ensaio € determinar a resisténcia a adesdo de adesivos entre
duas laminas de um material rigido, e outro aderente, ligados por outro que realize essa
adesao. Normalmente, esse tipo de ensaio apresenta uma boa reprodutibilidade, assim
como ¢ utilizado em duas superficies de metal interligadas por um material que
promova a adesdo de ambas. Essa metodologia € aplicada em ensaios com o objetivo

de controle de processo

As seguintes varidveis que influenciam no ensaio sdo as seguintes: (1)
preparacdo das superficies, como limpeza e secagem; (2) dire¢cdo de aplicagdo do
material adesivo; (3) condi¢des do adesivo; (4) condi¢des antes da aplicagdo do

adesivo, tais como temperatura e tempo de aplicacdo; (5) condi¢des de cura, desde o
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tempo de aplicacdo, assim como pressao e temperatura e (6) procedimentos e cuidados

antes do ensaio.

Outros fatores a serem considerados sdo as espessuras dos materiais flexivel e
rigido, os quais, respectivamente, sdo limitados a 0,63 mm e 1,63 mm, assim como o
angulo de separacdo. A velocidade de separacao aplicada para a separacao das laminas

¢ igual a 152 mm/min.

Para a metodologia proposta, a limitag@o seria a interagdo existente com até trés
materiais distintos, o que ndo viabilizaria um estudo direto da influéncia do material
adesivo e a interagdo do mesmo com o substrato, bem como o dngulo de separacao,
pois para altos valores, o ensaio torna-se bastante sensivel e a velocidade de separacio

ser muito elevada.
e) Dubois, Le Cam e Béakou (2010)

O método proposto (DUBOIS, LE CAM e BEAKOU, 2010) consiste ser
préximo ao utilizado conforme a norma ASTM D2979-01 (item c), no entanto, houve
variacdo no tempo de envelhecimento do material, bem como variacdes das
velocidades de separagdo, forca aplicada, tempo de contato, umidade e temperatura da

ponta de contato com o pré-impregnado, conforme mostra a Tabela 3.

Tabela 3 — Parametros de ensaio utilizados por Dubois, Le Cam e Béakou(2010).

Parametros de ensaio Faixa utilizada
Umidade relativa 20 - 80%
Tempo de envelhecimento 0 —2000 min
Forga de contato 1-30N
Tempo de contato 1-60s
Velocidade de separagio 0.5 — 500 mm/min.

Faixa de temperatura da ponta 21 - 66%
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A Figura 8 apresenta o dispositivo proposto para o ensaio de Dubois, Le Cam e

Béakou (2010).

Platé goniométrico

Sistema de aquecimento da amostra
<~ Sensor de temperatura

<« Pré-impregnado

(a) (b)

Figura 8 — Instrumentagdo utilizada para o ensaio de adesdo proposto por Dubois, Le Cam e Béakou (a) e

detalhamento da ponta utilizada (b) (2010).

A proposta do referido trabalho teve como base a analise de ensaios de adesao
com a resina pura e depois com variagdes dos parametros de ensaio de forma a
identificar a formagao ou ndo de fibrilas quando da separagcdo. A temperatura de ponta

apresentou grande influéncia devido as mudancgas na propriedade da resina.

O trabalho dos autores citados € uma referéncia na utilizacao de ensaios desta
dissertacdo, quando abordado o tempo de armazenamento: quanto maiores foram os
tempos de envelhecimento, menor € a forca de separagdo. Outro pardmetro a ser
considerado é a dependéncia do tempo de contato sobre os resultados: quanto maior o
tempo de contato, maior a forca de separagdo, pois aumenta a reprodutibilidade, bem

como a interagdo das duas superficies de contato.

Uma referéncia para trabalhos futuros poderia se basear na influéncia da
temperatura comparada a forca: quanto maior a temperatura, menor a forca de

separa¢do da ponta e pré-impregnado.
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f) Rezende, Costa e Botelho (2011).

A metodologia proposta nesse trabalho fora apresentado em trabalhos anteriores
(COSTA et al., 2006) em que cinco camadas de pré-impregnado eram fixadas em cada
um dos pratos do sistema de ensaios, mostra a Figura 9, em que apesar do reforgo ser

de fibra de carbono, a resina epdxi utilizada (F161) ser a mesma nesta dissertacao.

Figura 9 — Execugdo do ensaio de adesdo do pré-impregnado de resina F161, utilizada nessa Dissertacdo,

refor¢ada com fibra de vidro (REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2010).

Foram propostos 3 ciclos de compressdo — tracdo para a mesma amostra em que
se evidenciou uma queda no valor das tensdes de separacdo de um ciclo para o outro,
conforme visto na Figura 10 para cinco amostras, o que pode se tornar uma referéncia

em trabalhos futuros com base naquilo que é proposto nesta dissertacao.

Figura 10 — Exemplos de curvas de ensaios de adesdo na regido de tracdo a qual foram realizados trés ciclos de

compressdao com os respectivos valores de tensdo para cada ciclo (REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2010).
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Segundo a literatura (REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011; DUBOIS, LE
CAM e BEAKOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003; ASTM D3167-10), um dos
métodos mais adequados para a quantificacdo da adesdo, consiste em um ensaio com
um ciclo de compressdo e tensdao em cinco folhas de pré-impregnados empilhados,
como apresentado na Figura 8, com o qual o resultado é um perfil de tensdo-
deformacdo em que a energia de compressdo e a energia de fratura sdo fatores
importantes para avaliacdo da adesdo, assim como a impregnagdo, que € necessdria
para puxar fibras e resinas, e a energia de compressao que ¢ relacionada com a tensao
de compressdo e o tempo de contato necessdrio para manter as duas faces em contato
(REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU,
2010;VERDIER e PIAU, 2003; ASTM D3167-10).

A Figura 9 apresenta o perfil de tensdo em funcio da deformagdo para o ensaio

de adesdo descrito anteriormente (BUEHLER e SEFERIS, 1998).

Regido de contato
superior

Suporte superior

Pré-impregnados
empilhados

\ Suporte Inferior
m l Forga

Empilhamento de
pré-impregnados

Regido de contato
inferior

|ag— Base ou atuador

(a) (b)

Figura 11— Representacdo do ensaio para determinagdo da adesdo em pré-impregnado sugerido conforme

literatura (HAYES e SEFERIS, 1998;VERDIER e PIAU, 2003).



29

Figura 12— Representacdo da curva tensdo x deformacdo tipica para pré-impregnados, onde A-B:
compressdo até a carga maxima; B-C: manutencdo da carga aplicada em um intervalo de tempo;
C-D: alivio da compressdo; D-E: tragdo até a maxima carga (adaptado de BUEHLER e SEFERIS,
1998).

O fator de fratura(Equacgdo 1) € definido como sendo a quantidade de energia na
regido de tensdo na curva tensdo em funcdo da deformacdo até a mdaxima

carga(BANKS et al., 2004).

€max

Fator de fratura = fs o-¢de (D)

0% tensao
Onde,

€max = deformacdo maxima

€0% tensao = deformacao quando a tensdo for igual a zero

A energia de compressdo (Equacdo 2) € a energia total da parte compressiva da
curva de tensdo em fun¢do da deformacao, incluindo a etapa de compressao, a etapa de

permanéncia da carga e da tensdo até a carga zero(HAYES e SEFERIS, 1996).

. < Emi €min hold £0% tensa
Energia de compressdo = [, Sro-et J bl g g 4 [0 z“f:) o-¢€ (2)
0% min min ho

onde:
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€99 = deformacao zero
€min = deforma¢ao minima quando em compressao
€minhold = deformacgdo quando permanecida em compressao

€0% tensao = deformaca@o quando a tensdo em tragdo for zero

O fator de fratura representa a energia necessdria para separar laminas do pré-
impregnado, enquanto a energia da compressdo fornece a quantidade da energia
necessdria para comprimir as ldminas a uma determinada carga(HAYES e SEFERIS,
1996).

No intuito de se obter um elevado valor de resisténcia a adesdao, um material
polimérico deve dissipar uma grande quantidade de energia de deformacdo durante a
separacao a qual € associada com a formacdo e crescimento de fibrilas durante a
separacdo de camadas (HAYES e SEFERIS, 1996).

Na investigacdo de um grande nimero de compdsitos poliméricos, existem dois
comportamentos que podem existir: um relacionado a tensdo maxima de separacdo em
baixas deformacdes, o que € caracteristico de materiais poliméricos frageis e que
possuem baixa ades@o em que a fratura interfacial ocorre antes do inicio da cavidade; o
outro ocorre quando alcangada a maxima tensdo, proporcionando o aparecimento de
um ombro pronunciado. Este dltimo comportamento é bastante similar aos polimeros
com caracteristicas de tensdo-deformacdo que apresentam escoamento e deformacdo
plastica. Dessa forma, a adesdo é predominantemente relatado com o comportamento
mecanico em uma faixa do platd com o comportamento viscoeldstico (REZENDE,
COSTA e BOTELHO, 2011; VERDIER e PIAU, 2003;HAYES e SEFERIS, 1996).

Ambos os casos encontram-se esquematizados na Figura 10.
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Tensao

Deformacéo €

(@ (b)
Figura 13 — Representagdo da curva tensdo x deformagdo durante o ensaio de tragdo dos pré-
impregnados:(a) comportamento com pouca deformacdo; (b) comportamento viscoeldstico com

deformacdo plastica (DUBOI, LE CAM, BEAKOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003; COSTA et al.,
2006;IRAM e POH, 2011).

Em ensaios de pré-impregnados, a energia de compressdo é extremamente baixa
quando o grau de impregnacdo € tanto alto quanto baixo. Este comportamento € devido
a acdo eldstica em ambos 0s casos e, portanto, tem-se uma pequena energia da
deformacdo para comprimir o pré-impregnado a uma determinada carga (BANKS et
al., 2004).

Para as condi¢des de temperatura e pressdo constantes, a energia de fratura
interfacial aumenta quando o tempo de contato entre o material e o substrato também
aumenta. A dependéncia da energia de fratura interfacial e o tempo de contato sdo

acreditados pela existéncia de uma lei natural em que sdo consideradas duas hipdteses
sendo estas (BUEHLER e SEFERIS, 1998; CHAU e SWEI, 2004):

a) Existéncia da interface adesiva / ar / substrato;

b) Existéncia da interface adesiva / substrato.
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Para (a) a energia de ruptura é bem inferior a (b) evidenciando que aadesdo
gerada entre um polimero e um substrato nas condicdes de temperatura e pressio
constantes pode ser explicada pela nucleacio em pontos aleatdrios no substrato de
regides, que poderiam nuclear durante o fluxo do polimero, quando na dire¢do de
tracdo e que, para dado o modo de separacdo existente, a energia da fratura ¢é
diretamente proporcional a drea de contato (DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU,
2010; CHAU e SWEL2004).

Usualmente, o tempo de contato pode ser rdpido ou ndo o que, de certa forma,
podera afetar a difusdo bem como a contaminacdo da superficie. Entretanto, a
molhabilidade € limitada ao longo do ensaio, devido a esses materiais apresenta
relevados valores de viscosidade e/ou médulo de elasticidade (VERDIER e PIAU,
2003).

Como resultado do ar e/ou da d4gua ambos provenientes da umidade presente no
ar, estes podem gerar poros na superficie do material, podendo levar ao aparecimento
de pequenas cavidades na interface aparecem e crescem até que ocorra a elongacao
com o aparecimento de fibrilas (VERDIER e PIAU, 2003; HAYES e SEFERIS, 1996;
GLASSMAKER, HUI, YAMAGUCHI e CRETON, 2008).

A tensdo de engenharia g, = F(t)/A, (Equagdo 3) onde F(t) é a forca
dependente do tempo e A, a drea inicial, € usualmente apresentada como fungio da
deformacdo (ou alongamento) em cada experimento, que € conveniente. Tais parcelas
para diferentes regimes podem ser obtidas a partir de variacdes da temperatura durante
o ensaio, tempo de contato, velocidade da ponta ou densidade de ligacdes cruzadas
(REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011; VERDIER e PIAU, 2003; GLASSMAKER
et al., 2008).

As deformagdes envolvidas durante a adesdo, que é definido como sendo
g, =V -t/e (Equacdo 4) sendo V a velocidade de deslocamento, e espessura e ¢ o
tempo de contato, ndo sdo ficeis de serem entendidas. Durante o primeiro instante, o
cisalhamento € dominante, bem como a cavidade. Portanto, a deformacao é importante
devido a formacao de fibrilas em tempos longos (REZENDE, COSTA e BOTELHO,
2011; VERDIER e PIAU, 2003; GLASSMAKER et al., 2008).
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Para o comportamento existente para o conjunto resina epoxi e fibra de carbono,
a curva de adesdo apresenta um modelo viscoeldstico de forma a evidenciar que a
forca apresenta um nitido aumento em que o maximo € alcangado e novamente cai
com a formacao de uma regido de platd. Neste caso, ocorre o inicio da fibrilagdo apds
o pico de carga e, em seguida, ocorre a deformacdo das fibrilas na regido do platd, que
¢ seguido de um leve aumento na forca, que € atribuido pelo aumento da resisténcia
mecanica das fibrilas (VERDIER e PIAU, 2003).

O processo de fibrilagdo pode ser esquematizado em trés etapas sendo estas:

formacao das fibrilas (Figura 14a); deformacdo (Figura 14b) e separagdo (Figura 14c).

(@ (b) (©)

Figura 14 — Processo de formacao de fibrilas: (a) aparecimento de cavitagdes; (b) crescimento das fibrilas

e (c) separacdo(ZOSEL, 1998).

Outro problema envolvido dentro deste contexto € o entendimento de como
ocorre a ruptura entre a interface (adesiva) ou no material (coesiva), 0 que para
sistemas viscoeldsticos, ndo € claro para se determinar, pois a falha pode ocorrer tanto
no material quanto na interface, devido a véarios fatores, tais como: propagacao de
falhas nas regides de borda; propagacdo interna de falhas e cavidades. Devido ao
aparecimento de cavitagdes € necessdria a observacdo de como ocorre o processo de
crescimento destas, propaga¢do entre a interface adesivo-substrato ou interface ponta-
adesivo (DUBOIS, LE CAM e BEAKOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003).

Durante o carregamento por tracdo em ensaios de adesdo, € notado um

comportamento viscoeldstico em alguns materiais adesivos em que a tensdo ¢é
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inicialmente aliviada pelo aparecimento de cavitagdes, 0 que torna caracteristico o
aparecimento de um platd de forca, devido ao aparecimento da cavidade.

Para esse caso, existem trés comportamentos da curva tensdo em funcdo da
deformacgdo para sistemas viscoeldsticos, os quais sdo dependentes do moédulo de
elasticidade (E),da deformacdo inicial (gp),da deformacdo final, (g;), da velocidade
inicial do ensaio (Vy) e da velocidade durante o ensaio (V) (EquagdesS, 6 e 7)

(VERDIER e PIAU, 2003):
£< g g(e)=E-¢ )

ge<e<g  a(e) =ayexp (gy — &) ondes, = E - ¢,
(6)

e>¢g; 0(e) = ggexp(ey — &) exp{V/Vy - (o — &)} = a exp{V/Vy - (g9 — &1)}
(7)

Para o ensaio proposto nesta dissertacdo, € adotado V =V,
A Figura 15 ilustra o modelo de curva esperada para o comportamento

viscoeldstico para o pré-impregnado a ser estudado.

G A G =0y exp (E—€)

_____________ A

k4 T P‘E’
€ €

Figura 15— Curva tensdo x deformacéo para ensaios de adesdo prevista em materiais viscoeldticos e em

concordancia com as Equagdes 5, 6 e 7(VERDIER e PIAU, 2003).

o =0 exp (V/Vo(e-&1))

Sendo assim, o presente trabalho visa propor uma metodologia para ensaios de

adesdo em pré-impregnados de matriz epoxi com reforco de fibras de carbono com
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diferentes tempos de armazenamento em freezer, assim como, viabilizar um novo
dispositivo de ensaio que possa garantir a confiabilidade e consisténcia dos resultados

obtidos.
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CAPITULO 3. MATERIAIS E METODOS

Este capitulo visa apresentar os materiais avaliados, bem como as diversas
técnicas experimentais utilizadas para o estudo das propriedades dos pré-impregnados
e desenvolvimento do dispositivo para o ensaio de adesdo para o presente trabalho. A
Figura 16 apresenta, de maneira sistemdtica, a metodologia adotada, abordando as

principais etapas relacionadas a este trabalho.

Pré-impregnados de resina
epoxi e fibra de carbono

Separagao (corte) das
amostras e armazenamento

em freezer
Analises Térmicas Ensaios Mecanicos de
(DSC & DMA) adesao
Tempos de armazenamento Tempos de armazenamento
(de recebido até nove meses) (de recebido até nove meses)

Andlise do resultados

Figura 16 — Fluxograma de execucio da presente dissertacao de mestrado

3.1 Materiais utilizados

Para o desenvolvimento do presente trabalho, foram utilizados pré-impregnados
poliméricos fabricados com tecido bidirecional (0/90) de fibras de carbono
impregnadas com matriz de resina epoxi do tipo F161 (Anexo A). Estes materiais

foram cedidos gentilmente pela empresa brasileira Alltec Industria de Componentes
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em Materiais Compostos Ltda., localizada em Sao José dos Campos, SP. Por ser um
material perecivel o mesmo foi armazenado, durante todo o estudo, em freezer a
temperatura de -18°C reduzindo, assim, a taxa de reag@o de cura do pré-impregnado. O
Anexo A apresenta a ficha informativa (Data Sheet) do material utilizado neste

trabalho.

3.2. Caracterizacio dos pré-impregnados

Com o objetivo de se caracterizar e de conhecer todo o comportamento fisico-
quimico dos pré-impregnados armazenados em temperaturas baixas por longos
periodos de tempo, foram realizados andlises de calorimetria exploratéria diferencial

(DSC) e dinamico-mecanicas (DMA) mensalmente durante 1 ano.

3.2.1 Calorimetria Exploratéria Diferencial - DSC

A técnica de andlise térmica denominada de DSC tem como principio a avaliacao
da diferenca da energia absorvida ou liberada por uma substincia em relagdo a um
material de referéncia em funcdo da temperatura ou tempo, quando ambos sdo
submetidos a uma programacdo controlada de temperatura (BANDEIRA, 2011;
COSTA, 1998; PRIME, 1981).

Basicamente, esta andlise mede a ocorréncia de reacdes endotérmicas e
exotérmicas pela variacdo de energia entre a amostra e a referéncia, ambas detectadas
por termopares localizados préximos as panelas ou cdpsulas, que contém os materiais
sob andlise (BANDEIRA, 2011; COSTA, 1998; PRIME, 1981).

A Figura 17 exemplifica uma curva padrao de DSC para um material polimérico.
Se o polimero for amorfo ou semicristalino, este passa por uma transi¢do vitrea (Ty),
sendo a abcissa proporcional a variacdo de dH/dt. A conveng¢do dos picos ou
concavidades para representar reagdes endotérmicas e exotérmicas varia dependendo
da norma utilizada para a construcdo do equipamento (BANDEIRA, 2011; COSTA,
1998; PRIME, 1981).
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Figura 17— Curva de DSC para um material polimérico (BANDEIRA, 2011; COSTA, 1998;
PRIME, 1981).

O pico exotérmico (Figura 18 a) representa uma reacdo que envolve liberacdo de
calor, como a cura por exemplo. Apds a reagdo de cura, a curva tende a voltar a sua
linha de base, devido a necessidade de absorver calor para equilibrar o sistema. O
inverso ocorre para as temperaturas de fusdo e de liberacdo de dgua e/ou solventes de
um sistema (evento endotérmico) (Figura 18 b) (BANDEIRA, 2011; COSTA, 1998;
PRIME, 1981).
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Figura 18— Representacdo esquematica de picos exo (a) e endotérmicos (b) obtidos por DSC (ASTM D
3418, 2008; WINGARD, 2000).

Neste trabalho, as analises de DSC foram realizadas com o intuito de determinar
a temperatura onset (temperatura de inicio de cura extrapolada) e de pico de cura, bem

como a entalpia de cura (medidos no primeiro aquecimento).

Utilizando-se a mesma amostra, realizou-se o segundo aquecimento sendo, neste
caso, possivel de se obter a temperatura de transicdo vitrea (Tg) do pré-impregnado
estudado para fins de comparagdo com os dados obtidos a partir do DMA 6100 da SI1
Nanotechnology Inc., assim como a obtencdo dos possiveis valores de cura residual da

matriz polimérica.

As andlises por calorimetria exploratéria diferencial (DSC), sob condigdes
dindmicas, foram realizadas em um equipamento SII Nanotechnology-SEIKO Modelo
6220 (Figura 19), disponivel no Laboratdrio de Andlises Térmicas do Departamento de
Materiais e Tecnologia da UNESP/FEG, previamente calibrado com indio e zinco, sob
fluxo constante de nitrogénio (20 mL.min™) e taxa de aquecimento de 10°C.min".
Como recipiente para amostra foram utilizadas panelas de aluminio lacradas com
massa de aproximadamente 10mg. O programa computacional existente no médulo
central do equipamento € o Muse Measurement — Versao 6.2U (1989 - 2006). Este
programa permite o gerenciamento das andlises, bem como, a avaliacdo das curvas

obtidas.



40

Figura 19— Equipamento de DSC da SII Nanotechnology -Seiko, modelo 6220.

3.2.2 Analise dindmico-mecanica - DMA

As andlises dinamico-mecanicos foram realizadas com o objetivo de se
determinar a temperatura de transicdo vitrea apds a cura, nos diversos periodos de

tempo (andlises mensais por 1 ano).

De forma geral, um equipamento de DMA € composto por: um motor que aplica
uma for¢a senoidal sobre uma amostra, resultando em uma onda senoidal medida
usando um LVDT (Linear Variable Differential Transformer), que ¢ um conjunto de
sensores para medi¢des de deslocamento linear. A temperatura pode ser alterada a
partir de um conjunto forno-sistema de resfriamento e todo o sistema é purgado com

um gds, visando manter uma atmosfera controlada (BANDEIRA, 2011).

As amostras de pré-impregnados preparadas nas dimensdes de 25 mm de
comprimento, 10 mm de largura e 0,2 mm de espessura foram analisadas em um DMA
6100 marca SII-Nanotechnology Inc. (Figura 20), disponivel no laboratério de anélises
térmicas do Departamento de Materiais e Tecnologia da UNESP, para promover a cura
do pré-impregnado utilizando o modo de deformacao tipo flexdo, denominado Bend

(ou Single Cantilever) sob as seguintes condigoes:
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Modo de medida: multifrequéncias;

Medidas dindmicas na faixa de: 30 a 300°C;

Taxa de aquecimento: 3°C.min"';

Amplitude: 10 pum;

Forg¢a: 2000 mN;

Atmosfera: N,

Fluxo gasoso: 100 mL.min";

Frequéncia: 1,0 Hz.

As mesmas condicdes de andlises citadas foram adotadas no segundo

aquecimento para se obter a temperatura de transi¢do vitrea do pré-impregnado

estudado e envelhecido pelos diferentes periodos de tempo (amostragem mensal por

um ano).

Figura 20— Equipamento de DMA da SII Nanotechnology, modelo 6100.

Para a andlise da temperatura de transi¢do vitrea (Tg), considerou-se o valor da
Tg obtido a partir da temperatura de onset na curva de E’, do segundo aquecimento do
pré-impregnado, de acordo com a norma ASTM D 7028 (2010). A T, obtida a partir
do valor de onset da curva de E’, é determinada a partir da intersecdo de duas retas

tangentes ao modulo de armazenamento (E’). A primeira linha tangente (linha A ou
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TA) € selecionada a partir de um ponto, na escala de temperatura antes da transicao e a
segunda linha tangente (linha B ou TB) € construida a partir do ponto de inflexdo

(Figura 21).
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Figura 21— Determinagdo da Tg em DMA de acordo com a norma ASTM D 7028 (ASTM D 7028, 2010).

3.3 Determinacao da forca de adesao

3.3.1 Dispositivo de ensaios de adesiao

O dispositivo desenvolvido e confeccionado para o ensaio de adesdo consiste,
basicamente, de 3 etapas de aplicacdo de forcas de compressdo-tragdo, conforme se
segue: (1) compressdo das laminas de pré-impregnados a uma velocidade constante;
(2) manuten¢do da carga de compressdo por um determinado intervalo de tempo e (3)
separacdo (tracdo) das laminas até a distdncia maxima de separagdo das laminas a
velocidade constante (REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011; BUEHLER e
SEFERIS, 1998; VERDIER e PIAU, 2003; HAYES e SEFERIS, 1996).

A confeccdo do dispositivo utilizado para a avaliacdo da adesdao levou em
consideracdo a separacdo das ldminas de pré-impregnados fixadas em bases metdlicas,

permitindo que haja o contato entre as camadas do composito durante os esforcos por
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tracdo, promovendo, assim, a avaliacdo da propriedade de adesdo (REZENDE,
COSTA e BOTELHO, 2011; COSTA et al., 2006).

Devido ao dispositivo ser projetado para evitar que as camadas se separem da
base ou dos empilhamentos durante o ensaio de tracdo, uma etapa prévia de
compressdo foi inserida durante o ensaio de forma que o contato entre as camadas
empilhadas ocorra de forma direta e, com isso, a condi¢ao de que um volume uniforme
formado na compressao torna-se valida.

Visando deixar a superficie do material livre para contato durante o ensaio de
adesdao foi elaborado um sistema de fixacdo por quatro parafusos que consiste no
seguinte: quando apertados, o movimento do material € contrdrio a0 movimento dos
parafusos e, com isso, este ficard com a superficie exposta para o ensaio. Os quatro
parafusos, quando apertados de forma equivalente, contribuem para que o material
ensaiado possa estar distribuido uniformemente sobre a superficie e, com isso,
possibilite a homogeneidade superficial. A Figura 22 ilustra a montagem do pré-
impregnado no dispositivo. Segundo a literatura (GILLANDERS et al., 1998;
REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011), a regido exposta para o ensaio de adesdo
ndo deve ser inferior a 10mm?>. Assim, o dispositivo desenvolvido e confeccionado
para a determinacdo da ades@o possui uma drea a ser exposta de cerca de 80 mm?

(didmetro de 10 mm) (Figura 22).



Figura 22— Representacio da montagem do pré-impregnado (preto) entre as duas partes constituintes da base
inferior. As setas em vermelho indicam a dire¢do da forca quando da fixagdo dos parafusos, enquanto que a seta
em azul indica o movimento de deslocamento parte inferior, o qual empurra o pré-impregnado para cavidade

apresentada.

3.3.2 Equipamento e sistema de aquisicao de dados

O dispositivo para a avaliacdo mecanica de adesdao desenvolvido foi utilizado
juntamente com uma maquina universal de ensaios marca Shimadzu modelo AG-X de
capacidade de 50 kN, a qual se encontra disponivel no Departamento de Materiais e
Tecnologia da Faculdade de Engenharia de Guaratingueta - UNESP.

O ensaio mecanico foi realizado utilizando uma célula de carga de 5 kN
(5000 N), classe 1 (erro de leitura de = 1%) a qual foi utilizada para os ensaios de
adesdo. Justifica-se a escolha dessa célula de carga devido a mesma apresentar uma
resolugdo de leitura de 1/500, ou seja, a menor carga lida é de 10 N, o que permite a
utilizacdo dessa célula na aplicacdo da carga em compressao.

O programa, dedicado ao equipamento, foi o Trapezium X, versdo 1.2.4 com o
pacote de rotinas adequado para a criagdo e execucao da metodologia utilizada para a

determinacdo da for¢a de adesdo.

3.3.3 Metodologia de ensaio de adesao

A partir de uma lamina de pré-impregnado, foram retiradas trinta amostras com
dimensdes de 15 mm x 15 mm, que foram separadas em trés lotes de dez 1aminas cada

um. Cada um destes lotes foi separado posteriormente em cinco ladminas a serem
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fixadas na placa superior do dispositivo de adesdo e cinco laminas para a placa
inferior. Todos os ensaios foram realizados em triplicata.

Este procedimento foi realizado com amostras de pré-impregnados com
diferentes tempos de armazenamento em freezer (de um a nove meses).

As amostras de cada lote foram laminadas uma sobre as outras e inseridas entre
as placas superior e inferior do sistema de ensaios que, por meio de aplicacdo de
pressdo adequada, a partir do aperto exercido por parafusos, foi empurrado para uma
cavidade de diametro de 10 mm como apresentado na Figura 23.

As placas superiores foram fixadas na mdquina universal de ensaios com os

parametros de teste apresentados conforme apresentado na Tabela 4.

Tabela 4 — Pardmetros utilizados para o ensaio de adesdo em pré-impregnados.

Parametros de operacao Valores
Nuimero de camadas empilhadas 5
Tamanho de cada camada (15,0 x 15,0) mm?>
Diametro disponivel para o ensaio de adesdo 10 mm
Orientacio [O].
Velocidade de compressdo 0,03 mm.s™
Carga 350 N
Tempo de compressao 60 s
Velocidade de tracio 0,03 mm.s-'
Extensao final 5 -7 mm
Temperatura 25°C

As Figuras 23, 24 e 25 apresentam o esquema de montagem das amostras de pré-

impregnado F161 utilizado nesta dissertacdo para o ensaio de adesao.
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Figura 23 - Esquema de montagem das amostras de pré-impregnado no dispositivo confeccionado, desde o corte

do tecido (a), empilhamento de camadas (b), ajuste sobre a regido central do dispositivo (c), fixagcdo de parafusos
(d) e montagem final pronta para ensaio (e).
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Pré-impregnado

(a) (b)
Figura 24 - Dispositivo de adesdo desenvolvido no presente trabalho. O circulo em vermelho mostra a
regido do pré-impregnado a ser ensaiada. A figura (a) apresenta a parte superior e a figura (b) a parte

inferior, respectivamente.

(a) (b)
Figura 25— Apresentagdo do dispositivo: placas superior e inferior (a) com amostras de pré-impregnados
de matriz epdxi refor¢cados com fibras de carbono expostas em um didmetro de contato de 10 mm; célula
de carga de 5 kN classe 1 e equipamento utilizado (b), além de apresentar na mesma figura a maquina

utilizada assim como o dispositivo montado
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CAPITULO 4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo apresenta os resultados e discussdes obtidos, enfatizando a
caracterizagdo térmica e as medidas de adesdo dos pré-impregnados obtidas em

diferentes tempos de armazenamento.

4.1 Analise térmica
4.1.1 Calorimetria exploratéria diferencial

A Figura 26 apresenta uma curva tipica de DSC do processo de cura do pré-
impregnado de resina epoxi/tecido de fibra de carbono. De posse de curvas de DSC,
como a apresentada na Figura 26, pode-se obter, a partir do desvio da linha base, a
temperatura de inicio da temperatura de cura (T,,s), que corresponde a temperatura
inicial extrapolada de cura, a temperatura final extrapolada de cura (Teu) € a
temperatura de pico (Tpi,). Além disso, € possivel também determinar a entalpia de
cura (energia necessdria para que o processo de cura ocorra) pelo cédlculo da drea do
pico exotérmico dividido pela massa de amostra utilizada. Todos estes dados

encontram-se descritos na Tabela 5.
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Figura 26 - Curva de DSC do processo de cura do pré-impregnado de resina epdxi/tecido de fibra de

carbono como recebido (tempo zero) (sinal exotérmico para cima).

Com o auxilio da Figura 26 e da Tabela 5 pode-se observar que o pré-
impregnado estudado (resina epdxi tipo F161/tecido de carbono) com baixo tempo de
armazenamento (considerado como fresco, ou seja, tempo zero de armazenamento)
possui uma temperatura inicial de cura de 137°C, de pico de 151°C e final de 170°C,
com uma entalpia de cura de -112 J.g". Estes dados sdo coerentes com os valores
encontrados na literatura para o mesmo sistema de pré-impregnado (REZENDE,

COSTA, BOTELHO, 2011).
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Tabela 5 - Principais eventos térmicos obtidos das curvas de DSC da cura do pré-impregnado estudado

armazenado por diferentes periodos de tempo.

Tempo de
armazenamento Tonset (°C) Tpico (°C) Tendset (°C) AH (I.g")
(meses)
0 137,2 150,9 170,2 -112
2 140,3 153,3 170,8 -100
7 139,0 151,9 170,3 -106
9 139,6 152,7 170,8 -100

Observando-se ainda a Tabela 5 pode-se verificar que a temperatura onset
correspondente a um tempo de armazenamento zero é de 137°C, e com 9 meses de
armazenamento é de 139,6°C. Esta diferenca de cerca de 1,8%, apesar de pequena,
pode estar relacionada com o avango da reacdo de cura da matriz epoxi.

Com base nos dados da Tabela 5 foram construidos os gréficos da Figura 27 (a) e
(b). Pode-se verificar na Figura 27 que os valores de entalpia e de temperatura de pico
praticamente ndo variaram ao longo dos 9 meses de armazenamento. Isto sugere que a
técnica de DSC talvez ndo seja a mais adequada para o estudo do comportamento de

envelhecimento de pré-impregnados.
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Figura 27 - Representacdo grafica dos valores de AH (a) e Tpco(b) em fungdo do tempo de armazenamento.
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4.1.2 Analise diniAmico-mecanica

A Tabela 6 apresenta os dados da temperatura de transi¢do vitrea, Tg, e do
modulo de elasticidade, E’, a 25°C, obtidos para os pré-impregnados estudados e
envelhecidos em freezer por diferentes periodos de tempo. Os dados de Tg foram
obtidos a partir da segunda corrida de aquecimento no DMA, uma vez que a primeira
corrida corresponde a cura do mesmo. Além disso, a determinacdo da Tg foi feita com
base no ponto de inflexdo de E’ por ser o método mais conservativo (ASTM D 7028,
2010).

De acordo com a Tabela 6, a temperatura de transicao vitrea do pré-impregnado
curado com tempo zero de armazenamento € de aproximadamente 120°C. Este valor
estd coerente com os dados fornecidos pelo fabricante de pré-impregnado, que informa

que a T, da F161 € de 121°C.

Tabela 6 - Principais eventos térmicos obtidos das curvas de DMA do pré-impregnado estudado e armazenado

por diferentes periodos de tempo.

Tempo de
armazenamento T,(°C) E’ (GPa)
(meses)
0 119,6 12,6
2 110,1 8,18
7 116,1 9,73
9 114,0 9,42

Pode-se observar que existe uma tendéncia tanto da temperatura de transi¢ao
vitrea como do moédulo de elasticidade diminuir com o aumento do tempo de
armazenamento. Isto pode ser explicado pelo fato da reacdo de cura continuar
ocorrendo apesar do material encontrar-se em baixas temperaturas de armazenamento

(AHN, et al.; 1992; GRUNENFELDER e NUTT, 2012). Assim, a formagdo de
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pequenas regides de ligacdes cruzadas impede a formagdo de uma rede tridimensional
bem densificada com uma Tg elevada e um alto médulo de elasticidade. Em outras
palavras, o envelhecimento do material impede que se atinja uma adequada rede
tridimensional de ligagdes cruzadas reduzindo, consequentemente, a Tg e o E* (YU,
SU e GAN, 2009).

Assim, pode-se concluir que a técnica de DMA, por ser mais sensivel que a de

DSC, € a mais adequada para o estudo do envelhecimento de pré-impregnados.

4.2 Ensaios de adesao
4.2.1 Determinacao dos parametros de ensaio

Um dos principais desafios em se realizar o estudo de adesdo € a defini¢do dos
parametros de ensaio, ou seja, quantas laminas devem ser usadas, qual o tamanho da
amostra, qual a carga a ser aplicada em compressdo e em tragdo, € qual o tempo de
aplicacdo de forca. No presente estudo, estes dados foram definidos primeiramente
com base na literatura disponivel.

As laminas de pré-impregnados possuem rugosidade em sua superficie, devido a
combinagdo heterogénea do reforco de fibras e da matriz polimérica. Em teoria, os
testes de adesdao devem ser independentes do nimero e do tamanho das ldminas de pré-
impregnados avaliados. Porém, estudos prévios (REZENDE, COSTA e BOTELHO,
2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003;
BUEHLER, F. U. SEFERIS, 1998) mostram que o niimero mais adequado de camadas
empilhadas para ensaios de adesdo € de 5 laminas.

Os valores de energia de separacdo calculados podem ser seriamente afetados
pela preparagcdao das amostras quando se usa duas ou 3 camadas, devido a diminuicdo
do deslocamento tanto em compressdo como em tracdo e das irregularidades
superficiais. Por outro lado, o uso de mais de 5 camadas pode prejudicar a
reprodutibilidade e a repetividade dos dados. Este fato € atribuido ao possivel aumento
de defeitos provenientes das multiplas falhas iniciais que surgem nas mais diversas
camadas. O uso de 5 laminas é um compromisso entre estes dois problemas. Como a

superficie dos pré-impregnados ndo € geralmente uniforme, o tamanho da amostra
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deve ser grande o suficiente para reproduzir constantemente os valores médios de
energia de separacdo. Diversos autores (REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011;
DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003; BUEHLER, e.
SEFERIS, 1998. GILLANDERS et al., 1981) observaram que em testes de adesdo de
pré-impregnados os resultados ndo sdo reprodutiveis quando amostras pequenas, < 10
mm * sdo usadas.

O empilhamento de pré-impregnados apds a compressao pode ser visto como um
volume de sistema com distribui¢do uniforme de fibras, resina e vazios, como mostra
esquematicamente a Figura 30 que indica também que a adesdo de pré-impregnado
ndo deve ser vista como uma medida de superficie, mas como uma medida de um bulk
(conjunto) influenciada tanto pelas caracteristicas da superficie quanto do conjunto de
propriedades do pré-impregnado (AHN et al., 1992; REZENDE, COSTA, BOTELHO,
2011).

Figura 30 - Descricao simplificada do empilhamento de camadas de pré-impregnados mostrando a distribui¢do

uniforme de fibras e vazios antes (a) e ap6s (b) a compressdo (REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011).

A carga de 350 N e um tempo de 60 s foram escolhidos para simular as
condi¢des de operacdo encontradas em um ambiente tipico de laminagdo manual
(REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011).

Como foi dito anteriormente, esse processo € influenciado pelo tempo e forga de
contato e pelo estado no qual o pré-impregnado se encontra, ou seja, se 0 material
apresentar baixa viscosidade, este tende a fluir mais facilmente e molhar

adequadamente a superficie de contato entre as ldminas de pré-impregnados, enquanto
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que os materiais que possuem viscosidades mais elevadas t€ém dificuldade em fluir e
terem um contato mais intimo entre as laminas.

O processo de descolamento refere-se a etapa do ensaio no qual as laminas de
pré-impregnado comecam a descolar umas das outras. Durante esse processo, hd o
registro da for¢a de tragdo necessdria para que ocorra o total desprendimento das
partes. Esse processo € influenciado principalmente pela velocidade de descolamento,
e pelas varidveis que influenciam o processo de contato. Esse processo pode ser
dividido em 3 grandes etapas (REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011):

1* etapa: E o inicio do processo de descolamento com formacdo de algumas
cavidades na interface pré-impregnado / pré-impregnado.

2* etapa: Ocorre um significativo aumento das cavidades que se alongam na
direcdo da forca de tracdo. Essa etapa € influenciada pelas propriedades viscoeldsticas
do pré-impregnado. Em pré-impregnados rigidos ou com grau de cura avangado hd um
aumento rapido da forca de tracdo com uma baixa deformacao, ja em pré-impregnados
mais flexiveis ou com estdgios intermedidrios de cura ha um leve aumento da forca de
tracdo seguido de um razodvel aumento da deformacdo e, é nessa etapa que ocorre a
formacgdo dos filamentos que representam a coesao do pré-impregnado.

3* etapa: Caracteriza-se pela completa separacdo entre as laminas de pré-
impregnado. Nessa etapa podem ocorrer dois fendmenos distintos. Um deles € a falha
coesiva, onde residuos do pré-impregnado ficam aderidos uns aos outros nas proprias
laminas ensaiadas, mostrando que a forca de adesdo € maior que a forca de coesdao do
pré-impregnado. O outro € a falha adesiva, representada pelo total desprendimento
entre as laminas de pré-impregnado, ndo deixando nenhum residuo visivel de pré-
impregnado em uma ou outra lamina.

Assim, muitos pesquisadores t€ém apontado que a resisténcia a deformacgdo, a
adesdo, estd relacionada ndo com a “for¢a” requerida para separar as camadas do
material, mas como a “energia” requerida para separar as laminas de pré-impregnados
(REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU,
2010; VERDIER e PIAU, 2003; BUEHLER, F. U. SEFERIS, 1998).
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Na Equagdo 1, o valor de 90% da tensdo méxima (90%) foi usado ao invés da
tensdo maxima (G4) devido ao controle de carregamento implantado no estigio de
tracao bem como ao comportamento viscoeldstico do material ensaiado.

Como o pré-impregnado € um material viscoeldstico, o médulo na parte da tragao
da curva tensdo-deformacdo diminui com o aumento da deformagdo e, entdo, a tensdo
diminui lentamente depois de se atingir o valor de tensdo maxima (Gs) (REZENDE,
COSTA, BOTELHO, 2011).

Deve ser observado também que a Equacdo 1 ndo € somente um parametro que
descreve a adesdo, mas sim relaciona os parametros intrinsecos e extrinsecos
diretamente ligados a essa propriedade. Na verdade, muitos autores (REZENDE,
COSTA e BOTELHO, 2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU, 2010; VERDIER
e PIAU, 2003; BUEHLER e SEFERIS, 1998), acreditam que a adesdo do pré-
impregnado deva ser descrita por uma série de eventos que envolvem qualitativamente

tanto a parte do ensaio em tra¢cdo como em compressao.

4.2.2 Determinacio da forca de adesiao de pré-impregnados

A Figura 31 apresenta uma curva tipica do ensaio de adesdo realizado com o
dispositivo desenvolvido para avaliacdo de pré-impregnados. Como descrito
anteriormente, sdo caracteristicos trés estagios (REZENDE, COSTA e BOTELHO,
2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003; ASTM
D3167-10): (1) a compressdo das cinco laminas em um intervalo de 60 segundos para
alcancgar a for¢ca necessdria para o inicio da compactagdo; (2) a for¢ca de compressao
permanece constante durante o intervalo de tempo citado na Tabela 3 (Capitulo 3), o
qual ocorre um contato maior entre as camadas entre si e, com isso, a forma¢do de um

“bulk” e (3) onde ocorrerd a separacgdo das 1aminas.
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Figura 31 - Curva tipica do ensaio de adesdo realizado com o dispositivo desenvolvido para ensaios em uma

amostra de pré-impregnado como recebido. A figura menor apresenta a ampliacio da regifo de tragdo.

O estagio de compressdo € bem pequeno e leva em média 60 s para se completar,
sendo muito mais curto que o estdgio de pressao constante e de tracdo. No estdgio de
pressdo constante, ocorre a compactacdo das camadas de pré-impregnado e, entdo, a
energia € absorvida internamente pelo sistema de laminas de pré-impregnados,
constituindo-se, assim, um bulk.

No estdgio de tracdo, o bulk de pré-impregnado € submetido a um carregamento
que continua a aumentar, a velocidade constante, passando pelo ponto de tensdo-
deformacdo zero. Durante o estigio de tragdo a energia absorvida durante os estagios
de compressdo e de pressdo constante comeca a ser liberada. A adesdo do pré-

impregnado € afetada em todo o processo que € determinado tanto pelo material

ensaiado como pelas caracteristicas de operacdo impostas ao sistema.
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O comportamento das curvas (Apéndice B) apresenta como caracteristica a
presenca de uma tensdo maxima e, posteriormente, a reducdo da tensdo devido a
separacdo das laminas, o que estd de acordo com o descrito pela literatura (BUEHLER
e SEFERIS, 1998).

Na regido de tracdo, como apresentado na Equacdo 1 (Capitulo 2), o fator de
fratura considera a energia calculada na regido de tragdo até o maximo valor de tensao.
No entanto, pelo comportamento viscoeldstico do material, ocorre a diminui¢do da
deformacdo quando atinge a tensdo méxima e, assim, foi utilizado para a determinagao
dessa grandeza o valor proximo a 90% da tensdo maxima (Equacdo 3) (AHN, et al.,
1992; REZENDE, COSTA e BOTELHO, 2011; DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU,
2010; VERDIER e PIAU, 2003; BUEHLER e SEFERIS, 1998).

A devida explicagdo para tal fendmeno, conforme descrito por HAYES e
SEFERIS (1996), associa a deformacao eldstica na formacao de fibrilas, apresentando
um comportamento eldstico inicial até a carga méxima e, em seguida, com a perda de

tal resisténcia, ocorrendo ruptura parcial ou até total das fibrilas.

A Tabela 7 apresenta os resultados de ensaios de adesdo realizados no pré-
impregnado de resina epodxi/tecido de carbono submetido a diferentes tempos de
armazenagem. Estes ensaios foram realizados para se estudar a eficiéncia do
dispositivo desenvolvido, bem como avaliar a influéncia do tempo de armazenagem no

comportamento de adesao dos pré-impregnados.



59

Tabela 7— Resultados dos ensaios de adesdo de pré-impregnado para os diversos intervalos de armazenamento

estudados.

Tempo de
armazenamento Tensdo de Separagdo, Goog, (kPa)
(meses)

0 206,4

0 142,6

0 206,7
Média + desvio 185,2 + 36,9

2 144.8

2 140,6

2 127,7
Média + desvio 137,7£8,9

7 53,2

7 40,8

7 53,1
Média * desvio 49,0 +7,1

9 36,8

9 41,4

9 37,7
Média * desvio 38,6 +24

A Figura 32 apresenta uma foto ilustrativa da separacdo de camadas de uma

amostra de pré-impregnado conforme as condi¢des de ensaio apresentadas o Capitulo

3. Com base na Figura 32, podem ser vistos os “fios” gerados de resina o que significa

um contato adequado entre as camadas e completamente viscoeldstico. Além disso,

como o ensaio foi realizado a temperatura ambiente, o tipo de falha existente é

interlaminar, pois houve a tentativa da formacdao de uma nova camada na regido

interfacial entre as duas laminas de pré-impregnados (REZENDE, COSTA e

BOTELHO, 2011).
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Figura 32— Separacdo de camadas de uma amostra de pré-impregnado de compdsito de matriz ep6xi reforcado

com fibra de carbono com o efeito de adesio.

O valor de tensdo de separacdo encontrado para o ensaio de adesdo no pré-
impregnado fresco foi de 185 kPa. Este resultado € bem diferente do encontrado na
literatura (60 kPa) para um pré-impregnado de resina F161 s6 que refor¢cado com fibra
de vidro (REZENDE, COSTA, BOTELHO, 2011). Esta diferenca pode ser explicada
com base no préprio material que ndo € o mesmo, ou ainda, como informado pelos
proprios autores, ndo houve o aparecimento de fibrilas, assim como de uma falha
interlaminar, devido a separacdo entre as camadas, o que diferencia este resultado do
obtido no presente trabalho.

Ainda com base na Tabela 7, pode-se observar que com o envelhecimento do
pré-impregnado a tensdo de separacdo caiu de 185 kPa para 39 kPa, indicando que o
tempo de armazenamento reduz a adesdao do pré-impregnado, conforme esperado. A
Figura 33 apresenta o comportamento da curva tensdo a 90% pelo tempo de

armazenamento.
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Figura 33 — Curva caracteristica do tempo de armazenamento versus 90% da tensdo de separac@o (Gggq,) € sua

respectiva funcio de decaimento exponencial.

Como ja demonstrado nas curvas de DMA, nas quais foram obtidos a Tg e o E’,
devido ao armazenamento, houve um envelhecimento gradativo do material, ou seja, a
perda das propriedades de adesdo, aumento da viscosidade, redu¢do da flexibilidade
das laminas ndo curadas e, consequentemente, uma redugdo nos valores da T, e do E’
para os diferentes tempos de armazenamento (AKAY, 1990).

Pode-se entdo concluir, baseando-se nas consideragdes anteriores, que tempos de
armazenamento elevados contribuem para a queda de formacao de fibrilas, devido ao
continuo processo de cura e, com isso, a baixa for¢a de adesao € esperada para ensaios
relacionados a longos tempos de armazenamento.

Uma medida interessante para o estudo de adesdo € a determina¢do do médulo de
elasticidade do pré-impregnado a partir das medidas realizadas. Porém, a medida do
modulo de elasticidade para este tipo de material ndo € trivial: como as regides de
tracdo para todas as curvas apresentam uma queda em sua inclinag¢do, e com isso, nio

existe uma regido com limite de proporcionalidade, em que o mddulo de elasticidade
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ndo € linear ao longo na regido de tracdo, torna-se necessdrio atribuir critérios de
escolha para determinagao desse limite (DOWLING, 2007).

Nesse caso, houve a necessidade de ser sugerida uma metodologia de ajuste a
uma funcdo matemadtica até o nivel de tensdo desejado (no caso 90% da tensdo
méaxima) a qual foram realizados ajustes para a determina¢@o do valor do médulo de
elasticidade.

Portanto, o critério adotado foi a escolha de uma regido da curva tensao versus
deformacdo que apresentasse a melhor linearidade, com no minimo trés pontos
consecutivos, como mostra a Tabela 8. A Figura 34 apresenta o comportamento do

modulo de elasticidade ao longo do tempo de armazenamento.

Tabela 8 — Valores dos mddulos de elasticidade para os ensaios de adesdo ao longo dos tempos de

armazenamento.
Tempo de armazenamento (meses) Moédulo de elasticidade (MPa)
0 0,62
0 0,98
0 0,60
Média + desvio 0,73 £ 0,22
2 0,70
2 0,50
2 0,52
Média + desvio 0,57 +0,11
7 0,17
7 0,23
7 0,22
Média + desvio 0,21 +£0,03
9 0,21
9 0,17
9 0,15

Média + desvio

0,18 £0,03
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Figura 34 — Curva caracteristica do médulo de elasticidade versus o tempo de armazenamento obtido

pelos ensaios de adesdo e sua respectiva fun¢do de decaimento exponencial.

Pela Figura 34 nota-se que o comportamento da curva do médulo de elasticidade
se assemelha a curva de E* determinada por DMA.

O regime de alongamento em ensaios de adesdo possui grande importancia a
qual, de forma simplificada, sdo consideradas as seguintes condi¢des (VERDIER e
PIAU, 2003):

¢ Elongacao homogénea na deformacao;

e Velocidade constante;

e Superficies de contato planas, sem a presenca de rugosidades;

® Preparagdo sem a presenca de sujeira ou contato por longo periodo de
tempo com o ar;

e Negligenciar os efeitos de cavidade; e

¢ Forca aditiva as fibrilas.

Para a dltima condicdo apresentada acima, € assumida que para um determinado

tempo a tensdo aplicada sobre uma fibrila é o(t) e a forca global é F(t), ou seja,
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a(t) - A(t) = F(t) )

Quando uma fibrila rompe-se em uma ou mais fibrilas. Por exemplo, para duas
fibrilas formadas, ha a distribuicdo da forca sobre cada uma dessas fibrilas, ou seja, a

area de cada fibrila sofrerd a acdo da mesma forga.

a(t)-A(t)/2+a(t) - At)/2 =F(¢) )

Como apresentado na Equacdo 9, a superficie disponivel para o ensaio €
considerada a se¢do transversal total para os filamentos formados (VERDIER e PIAU,
2003)

Para o ensaio proposto, conforme mencionado na Tabela 3, em Materiais e
M¢étodos, a velocidade de deslocamento é mantida constante (V = 0,03 mm/s) com a
extensdo final a ser controlada de 5 a 7 mm, o que significa que o alivio da carga apds
a etapa de compressdo ¢ dependente do tempo e, além disso, defeitos superficiais e a
formacdo de cavidades podem alterar o valor da forca aplicada sobre as fibrilas
(DUBOIS, LE CAM e BERKEALOU, 2010; VERDIER e PIAU, 2003).

Devido ao armazenamento, houve um envelhecimento gradativo do material, ou
seja, a perda das propriedades de adesdo s@o caracteristicas devido ao andamento da
cura do material e, consequentemente, uma redu¢do da T, como visto nos resultados
por DMA (Tabela 5) para os diferentes tempos de armazenamento, o que também

ficou evidenciado pela relativa perda de flexibilidade das laminas [AKAY, 1990].

Outro fator a ser mencionado foi que durante os ensaios de envelhecimento, o
dispositivo desenvolvido para as medidas de adesividade deformou-se. Este fato pode
ter prejudicado o resultado de algumas amostras, onde apesar do ensaio ser realizado
em dez amostras somente trés resultados foi coerente entre si. Fatores como manuseio
do pré-impregnado, umidade, preparacdo das amostras podem ter influenciado os
resultados. Além disso, com o envelhecimento do pré-impregnado ficou dificil de
estabelecer uma adesdo adequada entre as 1aminas. Mesmo que a for¢a de compressdo
fosse mantida constante no mesmo intervalo de tempo, durante a separacido nao houve

uma grande interacao superficial entre as camadas de contato, o que proporcionou uma
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baixa for¢a de separagdo, evidenciada pela baixa quantidade de fibrilas e, com isso,

valores muito baixos de energia de separacao.

Em alguns casos, ndo houve o aparecimento da curva caracteristica para o ensaio
de adesdo, haja vista, a formacao pronunciada de cavidades que propagaram de forma
muito rdpida entre as superficies de contato e, assim, tornou-se impossivel a
caracterizacdo das falhas adesivas (DUBOI, LE CAM, BEAKOU, 2010; VERDIER E
PIAU, 2003; COSTA et al.,, 2006; IRAM E POH, 2011; REZENDE, COSTA e
BOTELHO, 2011).

Em termos gerais, o dispositivo apresentou um bom desempenho na avaliagdao da
forca de separagdo de pré-impregnados. No entanto, acredita-se que melhorias devam
ser feitas no dispositivo para que se aumente a repetividade dos ensaios aqui

propostos.
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CAPITULO 5. CONSIDERACOES FINAIS

5.1. Conclusoes

Diante dos resultados apresentados podem-se destacar as seguintes conclusoes:

¢ O dispositivo proposto e confeccionado para os ensaios de adesdo apresentou
bons resultados de tensdao de separacdo e € promissor para aplicagdes futuras. No
entanto, melhorias ja sdo estudadas com o intuito de aprimorar a aquisi¢do e a
repetividade dos resultados;

¢(Os ensaios de calorimetria exploratdria diferencial ndo foram considerados
sensiveis para avaliar o envelhecimento do pré-impregnado estudado no presente
trabalho.

¢ Os ensaios de andlise dinamico-mecénica se mostraram mais adequados para a
avaliacdo do envelhecimento de pré-impregnados. Pode-se observar no material
estudado no presente trabalho que tanto a temperatura de transicdo vitrea como o
moédulo de elasticidade apresentaram uma tendéncia a redugdo com o tempo de
armazenamento.

® Foi observado, como esperado, uma redugdo nos valores de for¢ca de adesdo ao
longo do tempo de armazenamento, o que pode ser comprovado pela diminuicdo nos
valores de tensdo de separacgdo.

® O mddulo de elasticidade, calculado a partir dos ensaios de adesdo, também

apresentou o comportamento de redu¢do em funcdo do tempo de armazenamento.

5.2 Trabalhos futuros

Como sugestdo para trabalhos futuros tem-se:

® Melhoria do dispositivo para ensaios de adesdo;

* Aumento da area de contato de pré-impregnados para o ensaio de adesao;

¢ Ensaios ciclicos para avaliacdo do ensaio de adesao;

¢ Avaliagdo de adesdo com variacOes dos parametros de ensaio (tempo de

contato, forca de contato, velocidade de separacdo e temperatura de ensaio);
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eFormalizar a geracdo de patente para a metodologia e, posteriormente,

normatizacao dentro da industria aerondutica.

5.3. Producio Técnico-Cientifica gerada (congressos)

ROMAO, E. G. M.; COSTA, M. L.; GUIMARAES, V. A.; BOTELHO, E. C.
Avaliacdo de ''tack" em pré-impregnados de epodxi reforcados com fibra de
carbono: uma nova metodologia de ensaios. 11° Congresso Brasileiro de Polimeros,

Campos do Jordao, 2011.
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Especificacoes do pré-impregnado utilizado no presente trabalho
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APENDICE A

Curvas do ensaio de adesao com a utilizacao do dispositivo projetado.
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