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RESUMO
O aprofundamento no conhecimento das propriedades dos compasitos, especialmeste aquel
com funcéo strutural, tem se mostrado necessédmo uma forma dseguranca industria
de transportesa aplicagdo decompdsitos em struturas primariasConsideranda esforco
ciclicocomoresponsavel por 90% das fallmaecanicas de componentes em sepvicestud
dos efeitos deste tipo de carregamestbre as propriedades mecanicas do compésseus
mecanismos de falhse faz necessaridstudos recentes témostrado que a combinacdo
entre técnicas de andlise mecéanica e térmica é muito Util no estudo do teomepto
mecanico dos compodsitos de nmtpolimérica, pois consideise também o efeito da
relaxacdo das cadeias poliméricas sobre seu comportameoémioo. A analise dinamico
mecéanica (DMA) é uma das técnicas mais sensiveis na deteccdo de movimentacélam
causada pela incidéncia de temperatura, frequéncia ou uma combinacdo de ambos, por este
motivo foi a técnica determinada como ideal para a relacdo com os resultados de resisténcia a
fadiga em funcéo de tensdo e temperatura apresentados neshe.tiabta relacdo, DMA
Fadiga, € ainda pouco explorada devido a dificuldade em relacionar parametrosstisosela
e propriedades mecanicas, portanto, o ineditismo deste trabalho estd em definir uma relacéo
gue contribua com a predicdo de vida em fadigaudh compdsito carbono/epox®
desenvolvimento do trabalho consistiu inicialmentecoafec¢do de laminados compdésitos
pelo processo de RTMd@ inglés,resin transfer moldinga partir de uma matriz epoxi
aeronauticamonocomponentéPrism EP2400 do fabamte Cytec) e reforco ndo tramado
(NCF) de fibras de carborquadriaxal (0°/+45°£45°/90°) empilhadede forma a atingiuma
fracdo volumétrica de fibraraior ques0%. O compdositoproduzidofoi submetido a anélises
dindmicemecanicas isotérmicas enti#°C e 220°C, enntervalos de 10°C, nas frequéncias
de 0,01; 0,05; 0,2; 0,5; 1; 5; 28; 40 e 100 Hz. Os conguidoresultados obtidos foram
trabalhados para construcédo aevasSTT (superposicdo temgemperatura) parg 6 |, Eo e
tan delta (@, tanto para a resinagquanto parao compdsito.Estes dadogpermitiram a
construcdo dSTT deresisténcia interfacial para tré&snperaturas de referéncgendo elas: 0
°C, temperatura ambiente (~25 °€B80°C. O compdsito foi submetido a testes dedadm



flexdo em todas as trés tg@mraturas de referéncia citadd3urante o teste de fadiga o
decaimento do Modulo de Young foi monitorado, permitindo determinar o momento de inicio
de delaminacdo para cada carga e temperatura de teste aplicados. @dosegubistraram

gue a resisténcia a fadiga diminui com o aumento da temperatura devido ao aumento da
ductilidade da matrizo que facilita o surgimento de trincas e consequente delamimniac&o
composito Testes de flexdo estétit@amrealizads apds a fadja, uma vez que o critério de

falha adotado ndo levou o corpo de prova a ruptura final, permitindo a determinacéo da
resisténcia residual do material apos determinado graleckmento do modulo de Young,

que neste estudo pode ser relacionado catelamhnacdodo compdsito As fraturas foram
analisadas com auxilio de um microscopio eletrbnico de varredura e mostraram que
temperaturas mais altas causam maior defadima@ matrizcorroborando cornos resultados

do teste de fadig@entre os resultados obtslo com DMA, a curva STT d
correlacdo com o comportamento em fadiga do compdsitta vez que mostra uma
tendéncia da resisténcia a delaminaggmr este motivo foi o parametro dindminecanico
escolhido para ser relacionado com a vidafaaiga Outro dadoescolhido foi 0 decaimento

do valor do médulo de Young, uma vez que é funcéo do crescimento da delamiatetao
diretamente a vida em fadiga do compdsRortanto, este trabalhgrope um método de
predicdo de vida em fadiga baseadorelacdo entre mpo de estabilidade deé avida

em fadiga de um compdésjtama vez que, conhecendoe E6 ® poss2vel

aproximada da vida em fadiga do compadsito.

PALAVRAS -CHAVE: compésito estrutural, DMA, superposicdo tempempeaturg
fadiga.



BROCKS T. Structural composite fatigue life prediction based on dynamical mechanical
analysis 2015. 108f. Thesis (Doctor in Mechanical Engineeririgfraculdade de Engenharia

do Campus de Guaratingueta, Universidade Estaduata@uaratingueta, 281

ABSTRACT
The knowledgeof composite properties, especially in the structural application case, have
been considered extremely necessary in order to support the transportation industry into
apply these materials. It is widely dawn that 90% of failures can be attributed to cyclic
loading, so the study of fatigue effects on composites behavior and failure mechanisms
become extremely necessargecent studies have shown that mechanical and thermal
analysis techniques associatiorvésy usefull in order to determinate mechanical behavior of
polymeric composites since thgolymeric chainrelaxation effectsover thatare also
considerateThe dynamical mechanical analyzes (DMA) is the most sensitive technique for
detection of molecutamotion caused by temperature and/or frequency incidence over
polymers, reason that classify the DMA as ideal to get results in order to relate with fatigue
results in this studyThe fatigueDMA results correlation is not very explorégcausethe
diffi culties involved in associates viscoelastic and mechanical properties, sagthality of
this study is defin@ correlation between fatigue and DMA results able to contribute with a
carbon/epoxy composite fatigue life predictiomisTwork developmertias consisted initially
in the composite laminates manufactured by RTM (resin transfer molding) process, using a
onepart aeronautical epoxy resin (Prism EP240Cytec) as matrix and a quadriaxial
(0°/+45°£45°/90°) carbon non crimp fabric (NCF) as reiement, stacked to reach a fiber
volume fraction up to 50%. The manufactured composite was characterized regarding
impregnation quality and thermal stability and using the DMA (dynamical mechanical
analyses) in a isothermal form betwe&0 °C and220 °C, at each 10 °C, for frequencies of
0,01 0,05; 0,2; 0,5; 1; 5; 28; 40 arid0 Hz.Results obtained were used to plot the TTS
(tmet emper ature super pos iTdnifa bojh, natix andecempbsiber E 6
These data were used to plot the interfacial strength TTS curve for three references
temperatures: 0 °C, room temperature (~25 °C) and 80 °C. The composite was also tested
under fatigue in the same three references teryseraDuring the fatigue tests the Young's
Modulus decreasing were monitored, allowing determine the delamination starts for each load
applied on each test temperature. Results reveals that the composite fatigue resistance

decreases with the temperaturseridue to matrix ductility increasing which provides the



cracks onset, followed by delamination procé3saststatic flexural tests were carried out

after fatigue tests, since the failure criterion adopted did not allow the samples fiigre.

fact alloved the residual flexural resistance ascertainment after fatigue. Fractures were
observed using a scanning electronic microscope (SEM) and showed that highest
temperatures induces highest deformations in the matrix, corroborating with the fatigue test
reskts. Among the DMA results, the EO6 TTS <cu
composite fatigue behavior due to the delamination resistance tendency showed and due to
this it was the dynamical mechanical parameter choose to be related with thesitem

fatigue lifeThus, this work proposes a relation be
time function for all of the three temperatures as a prediction fatigue life method.

KEYWORDS: structural composite DMA, time-temperature superpdsin, fatigue



LISTA DE FIGURAS

Figura 3.1- Degradacao da resisténcia durante a solicitagéo ciclica...............c..vveeu... 17
Figura 3.2 Estado de tensao plana em uma lamina...............ccoeevveeeeeeeeeeeeeeeee e, 21
Figura 3.3 Niveis de observacéo e tipo de analise para materiais compasitos......... 22
Figura 3.471 Microflambagem das fibras: (a) microflambagem (b) para fibras ducteis e (c)
para fibras frAgeIS..........uuiiiie e 24
Figura 3.5 Superficie de falha determinada pelo critério deilia Tensao................... 26
Figura3.6i Classificagéo da tensao de degradagao...............ueeveevieeeivieiiiiiiiiiieeeeeeeenn 28
Figura 3.7i Diagrama de vida CONSIANIE...........uiiiiiiie e eeeeee e 29
Figura 3.8 Diagrama CDL construido com dados experimentais. ............ccuveeeeeeeennns 30

Figura 3.9 Variacdo da tensao e da deformacdo com o tempo para um silabdsc....32
Figura 3.10° Pontos de determinacdo da temperatura de transi¢ao vitrea utilizando.BMA.
Figura 3.117 a) Dados cletados para diversas temperaturas e b) curva de superposi¢ao

tempetemperatura, gerada com 0s dados do item.a...........ccoovvvivvieeeni e eeeeeeeeeee, 35

Figura 5.11 Fluxograma da Etapa.l........cc.ccceeeiiiiiiiieeeii e eeeeeeeeeeeeeeeme e 44

Figura 5.2- llustragcdo do processamento POr RTM............uuuvuriiiiiimmmiumiieiiiiiiieeeeeeeeeens 46

Figura 5.3 Sistema RTM UtIliZadQ.............uuiiiiiiiiie e eeeeee e 48

Figura 541 Esquema da aplicagéo do silicone nas laterais do laminada................... 48

Figura 5.5 Fluxograma da Etapa.2........cccccceeeeeeiiiiiieeeii e eeeeeeeeeeeeme e 50

Figura 5.6 Sequéncid@e testes COM DMA........cooii e 51

Figura 5.7 - Resultados da andlise do compédsito em DSC e DMA para auxilio da
determinacao da faixa de temperatura de teste em fadiga............cccevvvveeeeeeeennn. 53

Figura 5.8/ Esquema para construcao das Curvas Mestras...............vvvvvuemmeeeeeeeeeennnnns 55

Figura 5.97 Tela de acompanhamento dos valores utilizados para calculo de E durante a
L2210 o F- VPR PP PPPPPPPPPPPPP 58

Figura 6.1 Viscosidadeversustempo da resina ep6RRISMEP2400para as temperaturas
de 90°C, 100 °9C € 120 OC......uuuiueiiieiiieieeeeeceeereeeee e e e e eeaaaaaaeeeeesssmmmraaaaeeaaeaeaeasasnannnes 59

Figura 6.2 Curva de DSC dinamica da resina e@@RISMEP240Q.................cccceeeennne. 60

Figura 6.3 Curvas de DSC isotérmica da resRRISMEP2400...........cccccoviiiiiiiiieen. 61

Figura 641 Curva termogravimétrica (a) da resina eg@dRilSM EP2400 e (b) do compdsito,
SOD atMOSTEra dEaN.......cco oo e e e emnn ] 62

Figura 6.5 Mapa de atenuacéo-&can para os laminados a) L1, b) L2 e ¢).L3............ 63

Figura 6.6 Escala de cores para mapas EBGAN.............uuuuurrimrireeiimeeirrereieeeeeeeeeeeeeaeens 63

Figura 6.7i Curvas de TTrefL0Og ar versusT-Tef para determinacao dos valos G e G
para (a) resina ep6xi Prism EP 2400 e (b) compdsito carbonolepdxi.................! 64

Figura6.8i Regi «o de frequ°ncia de transi-«o0 Vv2t
para (a) Ter= 0°C, (b) Tret =25 °C (amb) € (€) =80 °Cu.oevvvvvveeeeeeeeeeeeeeeeecrieee 67

Figura 691 Sobreposi -«0 das curvas mestras de Ei
referéncia de 0 °C, Tamb € 80 CC ... .uuiiiiiiiiiiiiiiieceeiiiiii et 68

Figura6.100 Cur vas STT de EO e m sasoohidas....d.o...t.&Mmpo p
Figura6.1i Cur vas STT de tanu e mredcahidas«.o...d.0..70 e mp o
Figura6.12 Cur va de resist°ncia interfacial ibo

Tret=80°C e (b) Ter=amb € (C) Tr=0°C ..orrrriiiiie e e 71
Figura6.13 Cur va de resist°ncia interfacial ibo
(@) Trer=80°C e (b) Ter=amb € (C) ’r=0°C -.cooeiiiiiiiiieveeerrrveereeeeeeen a3
Figura 6.14° Curva SN sobreposta para as trés temperaturas de.teste...................... 75

Figura 6.15 Decaimento de E durante carregamento ciclico paratestesa (a) T=80°C, (b) T
S I O N (o) I I O RS EEU PP 77



Figura 6.16" Decaimento de E em funcdo do tempo durante a fadiga........................ 78

Figura 6.17 Tensdao residual pdadiga para os compositos testados............cccveeeeeenee 80

Figura 6.18/ Aspecto geral da fratura do compaosito testado a 0°C e solicitado sob (a) 90%,
(b)) 85% e mfwC.).....7.5.%....d.@..leeciiiiiciiieee e 82

0] (= €= LU (o PSPPSR 82

Figura 6.197 Detalhes da fratura do compasito testado a 0 °C e solicitado sob (a) 90%, (b)
85% € ( C haxk.Z.5.%...0.80 . .leeiiiiiiiiiicee e 83

Figura 6.207 Aspecto geral da fratura do compoésito testado a temperatura ambiente e
solicitado sob (a) ®&%.,...(.b)..80%.e..(8) 7009

0T (= (= LU L (o PP PPPPURRP 84

Figura 6.21i Deformacao na matriz do compaosito testado a temperatura ambiente e solicitado
sob (a) 90%, ( bmpa.8.0.%...e...(.c)....7.0.%..d.a....085
Figura 6.22 Aspecto geral da fratura do compasito testado a 80 °C e solicitado sob (a) 85%,

(b) 68% € mfiC.).....6.6.%....d. 8. leueriiiiiiiiiiiiieee e 87
0T ] (= (= LU ) (o P PPPRUUSP 87
Figura 6.231 Deformac&o na matriz do compdésito testado a T = 80 °C e solicitado sob (a)
85%, (b) 68%mae..(.C)..6.6.%..da.. 0. 38
Figura 6.24i Superficie de fibras com matriz aderida para as amdsistedas com mesmo
nivel de carga para (a) T=0°C, (b) Tambe (c) T=80.°C......coorrrrrrrrrrrrieemnrennn. 90
Figura6.25 Tempo de estabilidade de..EO0..em.Blun-«o
Figura 6.26° Curvas SN com linha de tendéncia polinomial e suas equacdes............ 92
Figura6.27mn Rel a- «0 entre tempo de estabil)Cdade d
€QUACAOD A CUIVAIS. ...t e e e e e e e e e emenns 93
Figura 6.28 llustracao do passapasso do método de predi¢do de vida em fadiga proposto.
............................................................................................................................ 94
Figura 6.29 Predicdo da curva-N a 50 °C para o material estudado...................ceee... 95
FiguralAi Segment os de curva para a) Log EO® x L«
f para a resina epoxi Prism EP 2400............uuuuiiiiiiieeeeeiieee e eeen 102
Figura2Ai Segment os de c¢ witogfb)pogk @Logfe I gXdlBgl T U
=T t= W I eT0] 1] o0 1] | (o VPRSPPI 102
FiguralBi Cur va STT xldegfddcongpdskodpara a) Tref =80 °C e b) Tref =0 °C
et eeeeeeEEeeeeeeeeeeesteseeeeseeeeeeeiinsttsteeeeeannntnnn—tteteeeeeaahtteteeeeeeannranneteeeeeeeannnraeeeeeeanne s 103
Figura2Bi Cur va STT xUdogfparaigef £ °C para a) Resina e b) compaosito.
........................................................................................................................... 103
Figura3Bi Cur va STT xtogfpara ef £25 °C para a) Resina ecbinpdsito.
........................................................................................................................... 104
Figura 4Bi Curva STT de Log tanR Log f para Tref = 25 °C para a) Resina e b) compdsito
........................................................................................................................... 104

FiguralCi CurvaSTT d e xLogtgpar&Taef =0 °C para a) Resina e b) Compddito.
Figura2Ci Cur va STT xdogtphra Gref £® °C para a) Resina e b) Compadsito.

........................................................................................................................... 105
Figura 3Ci Cur va STT dxeloglt paga Ttefan70 °C para a) Resina e b)
(O] 1011010 1S3 (o TSP TPPPPPPP 106
Figura4Ci Cur va STT xldogt paraTgef £26 °C para a) Resina e b) Compdsito.
........................................................................................................................... 106
Figura5Ci Cur va STT xHogtparaTgef £25 °C para a) Resina e b) Compadsito
........................................................................................................................... 106
Figura 6Ci Curva STT de Log tanRLogt para Tref = 25 °C para a) Resina e b) Compdésito
........................................................................................................................... 107

Figura7Ci Cur va STT xldgt paraTgef 80 °C para a) Resina e b) Compadsito.



Figura 9Ci Curva STT de Log Tanx Log t para Tref = 80 °C para a) Resinabg
(©0] 371 o0 571 (o 1S 108



LISTA DE TABELAS

Tabela 4.11 Comparacgédo entre as propriedades das resinas Cycom 890 RTM e Prism EP

220 PP 42

Tabela 4.2 Propriedades e caracteristicas do reforGO..........oocuvviiiiiieccee i 43

Tabela 5.11 Limites de operacdo de jatos leves quanto a temperatura e frequéncia de
VIbragao, SEQUNAOMAC. .......ooiiieiee e 53

Tabela 5.2 Parametros de temperatura de frequéncia de vibracdo para os ensaios de DMA e
fadiga €M flEXA0... ... 54

Tabela 611 Pressdes e temperaturas envolvidas no processamento dos laminados.62

Tabela 6.2 Parametros C1, C2 e D determinados para resina e composita.............. 65

Tabela 6.3 Dados de forca interfacial para os compositos em funcéo do tempa....... 72

Tabela 6.4 Log b para frequéncia de 8 Hz...........cooooiiiiiiiiiccc e 74

Tabela 6.5 Limite de estabilidade de E durante a fadiga em funcéo de Log ........... 79

Tabela 6.6 Equacgbes das curvasihSe valores dos termos A, B e C para cada temperatura



ANAC
ASTM
ATM
CLD
DMA
DSC
DTG
FTIR
MEV
NCF
RTCA
STT

TGA
Tr
WLF

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

Agéncia Nacional da Aviagao Civil
Association Stadards Testing Materials
Metodologia de Teste Acelerado
Diagrama de Vida @nhstante

Analise DindmiceMecéanica

Calorimetria Exploratoria Diferencial
Derivada Termogravimétrica
Infravermelhagpor Transformada de Fourier
Microscopia Eletronica de Varredura
Non Crimp Fabric

Regulamentacao brasitaida Aviagéo Civil
Superposicdo Tempo Temperatura
Transicao vitrea

Termogravimetria

Temperatura de referéncia
William-LandelFerry



3.1
3.2
3.3
3.4
34.1
3.4.2
3.5
351
3.5.2
3.6

4.1
4.2

51

5.1.1
5.1.2
513
5.1.4
5.2

5.2.1
5.2.2

6.1
6.1.1
6.1.2
6.1.3
6.2
6.3
6.3.1
6.4
6.5
6.6
6.7

SUMARIO

1N 20] 516070 12
OBUETIVO ittt sttt ettt ettt s st e e st e e e s e e r e e e nE et e e n e e e e r e nne e s 14
REVISAO BIBLIOGRAFIC A .....oooiiiiiiiiiiiicieteeeees ettt enemss st 15
COMPOSITOS ESTRUTURKES COM APLICACOES AEROESPACIAIS..........cocvceviiieiveenn, 15
FADIGA EM COMPOSITOS.......covitiuiiieiecieteee ettt eanss ettt et s sanesssesenas 15
COMPOSITOS E FADIGAHISTORICO DE ESTUD® DESENVOLVIDOS.........ccceeveveneee. 17
MODELO DE PREDICAO [E VIDA EM FADIGA PARA COMPOSITOS........cccocveeeverircreene. 21
Modelos para Cargas ESTAICAS.......cuuiiiiuiiie it iterie ettt et st e bt e e e sneeetee e 22
Modelos para Cargas CiClICAS........iuiveieeeee i rees e s eeaeenannnes 27
FUNDAMENTOS DA ANALISE DINAMICO-MECANICA .........cccoviiiiiereecieseeeeeee e, 31
Sobreposicao Terpo-TemMPeratura (STT) ..o e 35
Termorrigidos € DIMA ... it e eer st e e e e s eeaesta et e s e e e aeeeeeaeaeeaeeeaanraaerraeeaeaaaaeeas 37
RELACAO ENTRE DMA EFADIGA ........cvitiieeeeeeeee e eeeese et smeanes et annane s 37
M AT E R AL S . ettt ottt bb e e e e e e e et e et e taaae e e e et e ee ittt b ab e e e eaaa s 42
MATRIZ POLIMERICA PRISM EP2400...........c.cccoitieeueieeieeeieeeeeeeteeteeeeesesesteensessesaennasesseseeenns 42
REFORGCGOI NCF QUADRIAXIAL ..ottt ettt ettt e e e e aane s e e e e e e e e e e eeeanenenan s nann 42
METODOLOGIA ...ttt e eenr e s bt e e s s bt e s aa b e e s ameenbe e e s snbneesanreeennnnes 44
ETAPA 11 OBTENGAO DO MATERIAL ......cciiiicieiieiieteeete ettt 44
Caracterizag8o da Matniz POIMEIICA. .........uueiiieiiiiiiiii et nareee 44
Processamento dos Laminados COMPOSItOS.......ccceiviiiiiiiiiiccee it seee s A0
Inspecdo do Laminado COMPOSITO........iiuuuriiieiiiiiii ettt e et erer e e e st e e e e s aebee e 49
Preparacdo de amostras de resina para DMA.........ooouiiiiiiiiiiiiieeice e 50
ETAPA 27 CARACTERIZACAO DO MATERIAL ......cviiviieeeeeceeeeeeeeee e smee e 50
(070] 101 010 11 (0 1N 51
= 1L P PP TRTR PP 58
RESULTADOS E DISCUSSIES........ceiiiieietieiet ettt seneas 59
CARACTERIZAGAO DA RESINA.....c.otiiitititiieieteteetee ettt amamas st 59
RV 1o 1] T =T [ 59
Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) .......ooouviiiieiiiiiiiiiieere e 60
Termogravimetria (TGA) ..ueeei oottt ettt e e e s st e e e e e sttt aeesee e e e e annnees 61
PROCESSAMENTO E CARETERIZACAO DOS LAMINADOS COMPOSITOS.................... 62
SUPERPOSICAO TEMPOEMPERATURA.......cooviieieiiieieteeeee et en e 63
STT de EO6, EO e..t.anb..d.o..comp..Si.t.0. ... 66
FORGA INTERFACIAL ...ttt ettt reeea bt e et e et e e e st b esemne s abeee e snbnee e e 70
RESISTENCIA A FADIGA .......ciitiiiiiiteiete ettt easae ettt snes s es s 74
ANALISE MICROSCOPICADAS FRATURAS POR FBIGA ......cooovieieeeieeee e 80
PREDICAO DE VIDA EMFADIGA ......ooitiieeee ettt eeeeeeee ettt emns st a e ate st e ennane e 90

CONSIDERAGOES FINAIS ..ottt eeeee ettt emnsss et ese et tessaesesaessennnnssseneas 96



REFERENCIAS ..ottt ettt ettt ettt ee ettt et se et e s et et e e benns et et et ess et esessese s eseanasssssensssenes 97
APENDICE A i SEGMENTOS DE CURVA NECESSAROS PARA CONSTRUGAO DAS CURVAS
STT 102

APENDICE B i CURVAS STT EM FUNGAO DA FREQUENCIA ........cocvoviiiiiterccceaerceee e, 103
APENDICE C i CURVAS STT EM FUNGAO DO TEM PO .....cocuiiiiieieiies e 105



12

1 INTRODUCAO

Materiais compositos de matriz polimérica comecaram a ser fabricados em 1940 e
aplicados estruturalmente em 1970. Apesar de o materiak mostrado vantajoso e muito
atrativo, o custo do processo era muito alto e as propriedades do matet@pouco
conhecidas. Os grandes desafiogsta ocasiddoram: definir processos de fabricacéo
adequados e entender oprincipais mecanismos defalha destes (CARLSON,
KARDOMATEAS, 1995)

Acreditavase queestesmateriais ndo sofreriam com fadiga devido a sua alta rigidez
na direcao das fibras, o que faz com que a deformacao seja tdo baixa que se torna incapaz de
gerar qualquer dano local que imica degradacdo por fadiga. No entanto, mais tarde
observouse que, apesar de minima deformacéo, a anisotropia dos compdésitasaresaes
normais as fibras danificando a interface fibra/matriz e iniciando os danos por fadiga
(HARRIS, 2003)

Uma grandecorridafoi feita para determinacdo dpsopriedades e caracteristicas dos
compositos gcom isso, melhorar processos produtivos e projeto de componentes.

A evolugdo nos estudos mostrou que matrizes poliméricas sofriam processos de
relaxacdo das cadejasendo estasnfluenciadhs pelo tempo, ambienteistdrico térmicoe
adicdo do reforco. Surgi@ntaq a frente de estudo das propriedades viscoelasticas dos
compésitos, quenfluenciam a resisténcia fadiga dos laminados (POCHIRAJU; TANDON,;
SCHOEPPNER2012).

O estudo d vida em fadiga dos compdésitpassou a contaentdo,com o auxilio de
técnicascomo a analise dindmiemecéanica, reconhecidamente sensivalelaxacdo das
cadeias poliméricas da matriZssas relaxa¢des proporcionam o aumento da movindentac
molecular, que por sua vez, tem efeito significativo sobre as propriedades macassdép
compdésitos poliméricos (CASSU; FELISBERTI, 200%)xistem faixas de frequéncia e
temperatura que favorecem essas relaxacoes e podem ser facilmente deteot&dda pel

A combinacdo de técnicas de andlise de materiais possibilitou o surgimento de
meétodos e modelos matematicos para a predicdo de vida em fadiga de materiais compaositos.
A relacao entre DMA e fadiga € muito pouco explorada até o morderido a dificidade
em relacionar parametros viscoelasticos e propriedades mecanicas.

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

para as temperat@s de referéncia de°C, 25 °C e 80°C. O comportamento sob fadiga em
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flexdo foi avaliado para as mesmas temperaturas. Os resultados obtidos com DMA e fadiga
em flexdo foram utilizados para elaboracdo de um gréfico que defina os limites de aplicacédo
do canposito estudado.

Este gréfico relaciona a resisténcia interfacial com a resisténcia a fadiga, ambas em
fun-«o do tempo. O decaimento denH® &o0deaetE
para mostrar o inicio das relaxacdes e Elecaimento da rigidedo material devido a
delaminacg@es internas no compaosito.

A fadiga em flexdo de compodsitos ainda € pouco estudada e, portanto, néo
normalizada. No entanto, € muito interessante para a inddstria aerondutica, uma vez que
componentes primarios como asas, enggem e alguns itens do trem de pouso e fuselagem
sofrem esforcos de fléw. O uso das temperaturas de 0°C(28 80°C foi definidale modo
gue englobasse as temperaturas limites de aplicacdo do material e uma temperatura mais

proxima daemperaturambiente.
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2 OBJETIVO

O objetivo geral deste trabalho é desenvolver um método grafico para predicao de vida
em fadiga para compoésitos estruturaddicitados em flexjovisando a construgdo de um
envelope de falha que considera andlises dinamaiicas e de fadiga. Dessa forma, foram

relacionadas as propriedades viscoelasticas do compadsito com seu comportamento em fadiga.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFIC A
3.1 COMPOSITOSESTRUTURAISCOM APLICACOES AER@GSPACIAIS

Diversos tipos de combinacdo de materiais podenclassificados comoompoésito
desde que ao menos um dos constituintes desempenhe a funcéo de reforco e outro a funcao de
matriz. Portanto, tratae de uma classe de materiais muito abrang€MeLISTER; 2002)

O surgimento das fibras de carbono, b@oquartzo flexibilizaram projetos e
possibilitaram o aumento da resisténcia mecanica, térmica e a erosao dos compoésitos quando
combinadasa matrizes especificas, com isso, a inclusdo destes materiais na industria
aeroespacigREZENDE; COSTA; BOTELHO, 201).

Compositos carbono/carbono apresentam excelente resisténcia térmica e a eroséo,
justificando sua aplicacdo em foguetes. JA compdsitos de matriz polimegoicgados com
carbonoapresentam maiores valores de resisténcia mecanica e rigidez espeoiiicando
sua utilizacdo em aeronay@EZENDE; COSTA; BOTELHO, 2011).

Dentre as matrizes poliméricas de aplicacdo aeronautica destacamesina epdxa
bismaleimida germoplasticos com@PS (poli(s'eto de fenileno)) e PEEK (pediteréter
cetona).Quando combinadas com fibras de carbono e vidro atingem propriedades térmicas e
mecanicas que possibilitam suplieacdoem componentes estruturaiSerca de 40% dos
compaositos aplicados estruturalmente pela industria aerondutica brasileira séo deptriz e
reforcados com fibras de carbofREZENDE; COSTA; BOTELHO, 2011).

Em 2011 uma aeronave brasileira (ENIBO) ja continhaerca de 13% de compdésito.

Os principais componentes fabricados sdo: nervura de asas, portas de trem de pouso, radome.
flaps e bords de ataque.

O crescente uso deste material justifica a intensificagdo de esjudopermitam
aumentar o conhecimento dgwsopriedades deste materiais (REZENDE; COSTA
BOTELHO,2011)

3.2 FADIGA EM COMPOSITOS

Fadiga € o processo pelo qual danos existerdematerial evoluem devido a aplicacao
de cargas ciclicas, que podem ser monotdnicas ou flutuantes. Esses danos levam os materiais
a falharem com cargas inferiores aa denite de resisténcia maxima (JANG, 19949
comportamento e a sensibilidade aoferéntes tipos de carregamentos ciclicos, ou seja,

trativo, compressivo ou alternado, € caracteristica de cada m@t&iiRIS, 2003)
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Existiu uma tendéncia em tratar o comportamento em fadiga de materiais compdsitos
considerando os comportamentos janbeefinidos dos materiais metalicos, com uma
interpretacdo simplodria e insuficiente dos resultados, no entanto, ndo existe um mecanismo
universal para fadigddARRIS, 2003).

Nos metais 0 dano € localizado e a trinca cresce perpendicular a direcdo da tenséo
aplicada. Nos compositos ocorre a sinergia de muitos mecanismos de falhas devido a sua nao
homogeneidade e anisotropia, como: trincas na matriz, descolamento interfacial, trincas na
lamina, delaminacao, trincas transversalé@nina e ruptura de fibras. @ombinacéo total ou
parcial desses mecanismosdavcompadsito a ruptura total (HARRIS, 2003; JANG, 1994).

Os danos reduzem a rigidez e a capacidade de carregamento do compdsito, no entanto,
também podem atuar conadivio de tensdo concentrada e prolongdimite de fadiga do
material. Nos metais, a extensao do dano é medida pelo comprimento da trinca, enquanto nos
compdésitos, € medida pela densidade de triQzaNG, 1994).

A baixos niveis de tensdo, os compa@sitos sustentam os danos que se inicigidona re
solicitada. A resisténcia ndo € reduzida imediatamente, mas a rigidddARKRIS, 2003)

Quando os limites de deformacdo da matriz sdo excedidos, se iniciam as microtrincas
(BAKER; DUTTON. KELLY, 2004) que evoluem para a delaminagdo local e,
posterormente para as delaminacdes de borda, que ocorrem devido a concentracdo de tensdes
de cisalhamento ou tensdes normais na r§@aRRLSON; KARDOMATEAS, 1995)

Para compdsitos laminados, a sequéncia de empilhamento das fibras tem forte
influéncia no compaamento em fadigaRyder and Crossman mostraram que para
compositografite/epoxi[0°/+45°]s, a delaminagéo ocorre quando o compdsito atinge 50% de
sua vida em fadiga, iniciando entre as laminasi8é e +45° seguido pela ruptura das fibras
em 0°. Quanddibras a 90° sédo adicionadas ao compadsito na configuracdo [0°/90°/+45°]s, a
delaminacéo ocorre a 40% da vida em fadiga entre as laminas a 90° e +45°. Em compdsitos
[0°2/90%]s a delaminacdo ocorre com 5.000 ciclos e a falha é explosiva. A reducéo da vida
em fadiga e a precoce delaminacdo em compofitt¥80°] € justificada pelaliferenca de
rigidez entre as laminas quando o compdsito é carregado na diregdo 0°, por exemplo
(CARLSON; KARDOMATEAS, 1995)

Mesmo suportando altos niveis de tensdes, os comp@sittem falhar com cargas
inferiores, se estdsremaplicadas ciclicamenté\ justificativa esta no acumulo de dano, que
faz com que a tensdo suportada pelo material seja reduzida gradativamente até se igualar
aguela em que o material estd sendo solgjtpdomovedo a falha. O grafico da Fig.3.1
ilustra esse comportamer(tdARRIS, 2003)
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Figura 31 - Degradacao da resisténcia durante a solicitacao ciclica.

A Degradacéo
da resisténcia
S inicial = = 4

Resisténcia (S)
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=

AN

Fonte:(adaptadade HARRIS, 2003).

3.3 COMPOSITOS E FADIGAHISTORICODE ESTUDOS DESENVOLVIDOS

Baseandese em uma reviséo de publicacdes cientifipagese dizer que nas ultimas
duas décadas a fadiga em materiais compoésitos foi bastante explorada. Foram estudados
compésitos com diferentes tipos de matrizes e reforcos, wensds tipos de solicitacdo e
condicbes, sempre com 0 objetivo de entender o comportamento do material pardtegribuir
fungBes estruturais, principalmente no setor aeronautico.

Em 1991, Ozturldesenvolveu estudos de fadiga em tracdo em diferentes déveis
tensdo com o intuito de verificar a influéncia dos danos de fadiga nas propriedades mecanicas
dos compdsitosNeske estudo o autor verificou que a textura da mdmaturadasofre
influéncia da tensao aplicada em regime ciclico.

No mesmo ano, Pannke verificou o comportamento de compdsitos de matriz
termoplastica (policarbonato e PEEK)quando submetidos a fadiga em temperaturas
criogénicas. A importancia do estudo esta em verificar a possibilidade de aplicacdo do
material nessas condi¢cdes. Concls@uque a contracdo da matriz gera tensdes internas que
influenciam nas propriedades do material de tal forma que podem reduzir a vida em fadiga em
mais de 40% para cada faixa de tenséao.

Ainda no inicio dos anos 90, Fa(t990) adicionou esferas de liga b entre as
laminas de compdésitos para aumentar a sua resisténcia a fadiga. Os resultados foram
favoraveis quanto ao aumento da vida em fadiga e delaminacao, ja que a liga de metal ductil

favoreceu o aumento da tenacidade do compasito.
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A tenacidade a &tura e o aspecto visual das fraturas por fadiga foi estudado por Xian
(1994). Nesse estudo observea que a adicdo de termoplasticos poderia melhorar o
comportamento em fadiga e até mesmo a interface entre fibras e matriz dos compasitos.

A diferenca nacomportamento de compaositos laminados submetidos a carregamentos
ciclicos de tracatracdo e compress@mmpressao foi mostrada por Tai em 1995. No estudo
fica claro que o tipo de carregamento influencia severamente os resultados, sendo o
carregamento comessaecompressao 0 que mais prejudica a integridade dos materiais
compositos.

Carregamentos ciclicos em flexdo também foram estudados, j& que o material pode
estar sujeito a esse tipo de carregamento durante sua vida. EmCbte@lard e Schwartz
obsenaramque a fadiga em flexdo gera uma perda de resisténcia mecéanica e que, a altas
taxas de deformacado, pode promover quebra de fibras de reforco, trincas na matriz e falha
interfacial, prejudicando sua integridade.

Ainda considerando a fadigan flexdo,em 2001, Weber e Schwamzonitorarama
influéncia da fadiga nas mudancas estruturais do compdsito através da mudanca de
resistividade e do decaimento do mdédulo de flexdo do compdsito. Os autores mostraram que €
possivel identificar a ruptura das fibrasyr gxemplo. A mesma técnica de resiskade foi
aplicada por Wang e Chumgn 198 para monitorar os danos causados pela fadiga em tracéo
axial.

A fadiga foi estudada até mesmo para aplicacdo em infraestrutura, no setor da
construcao civil, por Demers e998.

Compdsitos aplicados em aeronaves, principalmente, estdo sujeitos a impactos. Esses
podem ocorrer durante o voo (aves ou pecas que podem se soltar) ou até mesmo durante a
manutencdo da aeronave (queda de ferramentas sobre os componentes). Oghemcidas
impactos é a delaminacdo da regido impactada. Em 199& ®hi(1999) desenvolveu um
dos varios estudos sobre o assunto mostrando que a espessura do compdsito tem grande
influéncia na fadiga antes e depois de sofrer um impacto de baix@energ

Outro importanteassunto estudado diz respeitan&iacdo e propagacdo de trinca
interlaminar. Compadsitos apresentam uma preocupante susceptibilidade ao surgimento e
crescimento de trincas entre as laminas, ou delaminacdo, a maior limitante dél\dda U
composito e sua aplicacédo na industria aeronautica. A delaminacao pode ser induzida durante
0 processale fabricacdmu gerada durante a vida em servigo devido a tensdes interlaminares
ou fraca adesédo interfacial, gerando perda de resisténcia dezri@lLLEY, 2000;

ARGUELES et al., 2008)Em 2000 Hiley estudou fadiga nos modos | e Il entre laminas com
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orientacOes diferentes e concluiu que a orientagcdo das laminas influencia a delaminacéo.
Arquellleset al. (2008)observarangue o crescimento darnga diminui com 0 aumento de

seu comprimento devido ao aumento da complacéncia causada pelos efeitos viscoelasticos da
matriz.

Resisténcia a fadigale compositos carbono/epoxgm gigaciclos (1) e sob
carregamento de carga variavel foram estudados pudvelét al.(2006) e Rei®t al. (2009)
respectivamente. Michelt al. (2006) concluiramue a resisténcia a fadiga diminui ap68 10
ciclos, com alteracfes na rigidez e frequéncia de ressonancia do material. Gle®Redn
muito pertinente quando seswai a aplicacdo aeronautica, observou que razdes de carga
negativa reduzem muito a vida em fadiga do material.

Nos ultimos dois anos, as publicacdes tem mostrado uma tendéncia ao estudo de
crescimento e propagacao de trincas em compaositos sujeitosgaoarto ciclico, visto que
a caracterizacdo do padrao de crescimento € necessaria a aplicacdo do material.

Kuronumaet al. (2011) caracterizarama crescimento de trincas em compdsitos com
nanotubos de carbono baseado na intefraBurks et al. (2012), nostraramque em
compésitos hibridos as trincas ocorrem primeiramente nas laminas de fibras de vidro. Esse
mesmo fendmeno foi observado péar et al. (2011) e Kar et al. (2012) atribuido as
concentracdes de tensdes geradas entre as laminas devideridifite comportamento entre
os dois sistemas compasitos.

Crescimento de delaminag¢do nos modos | e Il foram ektgdpara compdsitos
submetidos @arregamento misto (ZHANEt al, 2012) e sob influéncia da temperatura entre
-60°C e90°C, pois estruturasstio sujeitas a&sse tipo de variacdo durante sua vida util.
Concluiuse que a temperatura influencia a rigidez e com isso a energia necessaria para iniciar
uma fratura. Para temperaturas mais altesipr devera sea energia necessa para iniciar
uma tinca (CORONADCet al, 2012)

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

A influéncia da orientacdo das laminas nos mecanismos de dano em juntas de
compositos coladas e submetidas a fadiga foi estudada por Meneghatt{(2012), que
verificaramuma maior resisténcia a propagacao de trincas na interface entre laminagde 45
0°. Fernandézt al. (2011) analisarano comportamento de juntas coladas submetidas a
fadiga de modo | e destacou a importancia do uso de adesivos com alguma ductilidade na

obtencéo de bons resultados.
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Tecidos tipo NCF rfon crimp fabri¢ foram abordads por Cioffi et al. (2010) e
Carvelli et al. (2010)quanto ao comportamento em fadiga. Cieffial. (2010) estudaraos
padrées de fratura e o intervalo de fadiga de compdsitos processados com resina
monocomponenteque vem sendo amplamente utilizagala industria aeronautica por
facilitar a reprodutibilidade do processo e propriedades. Caetedii. (2010) verificarana
influéncia dostitching (costura do tecido NCF) na fadiga e, do carregamento ciclico nas
propriedades do compdsito em tracdo, coutntbo para um melhor entendimento do
comportamento em fadiga e piagliga. Karahanet al. (2011)estudarama fadiga em
compositos feitos com tecidos NCF 3D, muito requisitados pela industria aeroespacial.

A nanotecnologia também vem sergjaicada em congsitos,e com iSso surgiram
muitos estudos sobre a influéncia de nanoparticulas e, principalmente nanotubos de carbono
(NTC), nas propriedades dos compédsitos de matrizes poliméricas. éhah (2010)
mostraramque nanoparticulas de argila melhoram agnedades mecéanicas, de fadiga, a
resisténcia residual pdadiga e também a resisténcia a delaminacdo de compdsitos
carbono/epdxi devido a melhora adesao interfacial fibra/matriz

Diversos autores mostraram a influencia dos NTC nas propriedadeslige das
compositos, destacando que a adicdo de NTa@ngve um aumento no desemperdm
fadiga e uma reducdo de trincas interfaciais e delaminagéo devido, respectivamente, a um
aumento na densidade de interface efita e tenacidade dessa regido (BORTERWO;
MARTIN-GULLON, 2012; DAVIS ET AL., 2010; GRIMMER; GHARAN, 2010)
Compositos conD,5% deNTC submetidos a sequencias de carregamento ciclico também
mostraran uma melhora nas propriedades (JEN; YANG, 20$@) a atuacdo dos NTC for
bem entendida, ser@ossivel produzir pecas maiores e mais leves com propriedades
excelentes, desde que a dispersdao dos NTC seja suficientemente boa para evitar que o0s
mesmos se aglomerem e atuaomo concentradores de tensdo (BORTZ; NNER
MARTIN-GULLON, 2012; JEN; VANG, 2012)

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

Outro assunto que vem sendo muito estudado é a predicdo de vida em fadiga de
compositos através do uso de modelos matematicos e simula¢cdes numéricas. Apesar de bem

difundido e muitautil, o estudo ainda é escasso, de acordo com Nadéaligno(2012). O
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topico seguinte tratara desse assunto.

3.4 MODELO DE PREDICAO [E VIDA EM FADIGA PARA COMPOSITOS

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

Figura 3.2 Estado de tensao plaem uma lamina.

A

-\"

Fonte: YASILIEV; MOROZQV, 2001).

Os critérios de falha em compdsitos sdo baseados na analise da combinacdo dessas
tensbes, que de modo geral podem ser expressas pela equagd® B significa a somatéria
de toda as forcas atuantes no material

F o 6 G281 (1)

Se F<1 nao ocorrera fratura no material, se F=1 ocorrera falha e se F>1, o compdsito
nao tera qualquer funcéo estrutural.

Existem diversos critérios de falhas que serdificiam entre si, buscando uma melhor
aproximacagara cada tipo de problema

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

critério da maxima tenséo, os quais consideram apenas cargas estaticas.

Figura 3.3/ Niveis de observaca@tipo de analise para materiais compdsitos.

E{; ___Matriz
. s—==s — Fibra

o
Micromecanica

Estrutura

Fonte: (DANIEL; ISHAI, 1994).

Dentre os modelos aplicados para predicdo de vida em fadiga, 0 modelo baseado na
resisténcia a tracdo foi um dos primeiros a surgirem em 1972, propostos por Broutman e
Sahu.Os modelos vém sendo adaptados por pesquisadores para abranger a maior quantidade
possivel de modos de falha que vem sendo descobertos para os compdésitos, bem como a
influéncia de fatores como tempo e temperatura nos mecanismos de falha. Com base em
artigos publicados recentemente, os modelos que vem sendo mais aplicados sdo aqueles
baseados no diagrama de vida constante (CLD) e na metodologia de teste acelerado (ATM).

3.4.1 Modelos para Cargas Estéticas

3.4.1.1Micromecanica

O critério da micromecéanica analisacompadsito em uma escala microscopica, ou
seja, analisa o comportamento e as falhas do compdésito considerando os constituintes (fibra,
matriz e interface) com base na porcentagem de cada um, sua composi¢cao, propriedades e

orientacéo, paracaso de reforgs continuos (DANIEL; ISHAI, 1994)
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Nos compésitos reforcados com fibras longas, -sabgque o tipo de carregamento
afeta os mecanismos deHal A orientagéo do reforco influencia na anisotrajmanaterial,
que por sua vez, altera propriedades cammeficientede Poisson resisténcia mecanica,
expansao térmica e condutividade térmica. Por esse motivo, pode existir uma grande
diferenca entre as propriedades nas dire¢cdes longitudinais e trans(@AddIEL; ISHAI,
1994)

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

A resisténcia méxima de um compadsito pode ser aproximada pela equacao 2.
Fui= Fe.Vi+ U'm Vi 2)

Na qual kt é a resisténcia a tracdo longitudinal do compdsitcg B resisténcia a
tracdo longitudinal da fibrd)'m é a resisténcia média da matriz quando a ultima fibra se

rompe e \hdefine a fragdo volumétrica de matriz no compaosito.
Para os casos em que a deformacdo da fibra € muito menor que a deformacao da
matriz, a equacad2) pode ser escrita da seguinte maneira (equagao 3), assumindo um

comportamento linear dos compotes:
Fit= Fe[Vi+ Vm.(Em /E)] (3)

A falha por compressédo esta associada a microflambagem das fibras, que levam a
formacdo de zonas de tor¢cédo e podem calefarmacédo ou fratura das fibras ducteis como a
aramida ou rigidas como as de carbono, respectivanfefig. 3.4ilustra a microflambagem
e seus efeitos.

J& a resisténcia a flexdo pode ser predita pela equacéo 4, nacgualresisténcia a

compressa longitudinal do compasito.

Fic= 2Vt [Em .Er .Vi/ 3(1- Vi)]¥2 (4)
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Figura 341 Microflambagem das fibras: (a) microflambagem (b) para fibras ducteis e (c) para
frageis.

(@) (b) ()

Fonte:(CARLSSON; PIPES, 1987).

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

cisalhamento de acordom a equacéo 5.

Fic= 2Fst [Vt + (1- Vi). (EW/ER)] (5)

Na qual ks € a resisténcia da fibra ao cisalhamento.
Para compdsitos unidirecionais transversalmente carregamiosracdo, usae a
equacgao 6.
Fot = (Fmt - lc:lrm)/ Ka (6)
Na qual Ft é a resisténcia maxima da matrkn, a tenséo residual egko fator
concentrador de&ensdo (K Gmad 4.
Para os casos de carregamento transversal em compressaausguacao 7.

Foc= (ch + Grm)/ Ka (7)

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

3.4.1.2Macromecénica

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

a interagdo entre os mecanismos de falha dificultam a obtenc&o de uma predicdo confiavel
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para um laminado. Por essa razdo a macromecanica € prefeAdEL; ISHAI, 1994).

A macromecanica leva em consideracao a anisotropia do laminado, como cada lamina
contribui para sua resisténcia e como a tenséo e a deformacédo do laminado pode variar com
orientacao das lamingdBANIEL; ISHAI, 1994).

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

representativas e largamente utilizadas.

3.4.1.2.1Critério da Maxima Tensao

Tratase de um critério simples e conservativo, destirm@nalise estrutural, o qual
assume que existem trés possiveis modos de falha causados pelas tensdes aplicadas na
direcbes 1, 2 e 1da lanina do compdsito. Se as tensdes aplicadas forem maiores que as
tensBes suportadas pelo material, o compadsitora{BANIEL; ISHAI, 1994).

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

Esse critério ndo considerairdluéncia de uma possivel interacdo entre as tensdes,

sendo regido pelas seguintes equacgdes 8 e 9:

020 max 20 max slkei1>0 0 220 (pathtensdes trativas) (8)

| O mmayxy dOlmasxeir&d 0 2«0 (tens@es compressivas) (9)

Essas equaces definem a superficie gréficalha do materiatomo exemplificado
na Fig. 3.5
O modelo é eficaz para compdsitos ortogonais (com direcdo 1 e 2), principalmente

quando a carga € aplicada em apenas uma direcao.
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Figura 351 Superficie de falha determinada pelo critério dexivha Tenséo.

I
12

e _::--\

Fonte: (DANIEL; ISHAI, 1994).

3.4.1.2.2Critério de TsaiHill

Esse critérioconsidera as interacdes ente @mponentes de tensdo que afetam o
mecanismo de falha e, por isso, é nadligangenteue o critério anterior.

E um critério quadréto, que em sua esséncia, se assemelha ao critéviondelisses
(define a tensdo maxima aplicavel em qualquer condicdo de carregamento para 0s metais
ddcteis em sua zona elastica)

A equacdo 10 descreve o critério.
A F11+B G2+ Gl+D Fio=1 (10)

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

Apbs interacOes algébas, a equacao Jibde ser escrita em fung¢do dos termos X, Y
e S, que correspondem as resisténcias nas dire¢cdes 1, 2 e ao cisalhamento do material
(equacao 11)

U_ﬂ_ 011022 U%z 0%2 _

+ 24+ 22
X2 X2 y: st

(11)

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

c. A resisténcia ao ciffaamento, representado pela léy@ermanece na equacao seja ho caso
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de solicitacdo em tragcdo ou compressdo, pois este esforco é concomitanibos
(GOUVEA, 2006).

3.4.1.2.3Critério de TsaiWu

O critério de TsaWu apresenta uma melhor correlacdo condamos experimentais
pois distingue e considera os efeitos de tracdo e compressdo que atuam no modelo
simultaneamente. Para isso o numero de termos da equacédo 12 foi aumentado em relacdo ac
critério de TsaHill, o que permite maior ajuste da curva aos dagkperimentais.

Fllojll+ I:2CI22+ F6012+ Flll(:Ile + F22&222+ F66lo'l212+ 2F12L°Jllﬁ22: 1 (12)

A determinacdo dos coeficientes F € feita pela substituicdo de resultados

experimentais, resultando na equacao 13{eemos de resisténcias mecanicas.

2 2 2

g g g T110 1 1 1 1

XeXe Yi¥e 50 X XYY, \X: X Y, Y, 3
1

O critério de TsalWu é mais abrangente e relaciona mais propriedades mecanicas que
o critério de TsaHill (GOUVEA, 2006)

3.4.2 Modelos para Cargas Ciclicas
3.4.2.1Modelo BaseadoaResisténcia Mecanica

Esse modelo foi proposto por Broutman e Sahu em 1972 e desde entdo tem sido
aplicado e testado em compdsitos de diversas configuracdes e materiais, com diferentes
condicOes de carregamerftdlJSSEN, 2007).

O método considerado confiavelbaseiase na rdugcdo da resisténcia #acgéo
promovida pelos danos fisicos causados gpl@acdo de cargas ciclicas, ou seja, a predigdo
é baseada na resisténciaagfio residual pos fadiga (NIJSSEN, 2007).

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

discutido seus resultados em funcdo dos danos causados pelo carregamento, como trincas ne
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matriz e s fibras e delaminacdes (NIJSSEN, 2007).
O modelo mes precisamente formulado foi proposto por Welél regido pelaquacéo

14.

N+ng, |
S":SO_(SO_Smaxi) N ,-

ti

(14)

Na qual:
i = ciclo atual.
Si = a tensao residual depois do ciglpara a Smax
So = tensdo inicial
Smax= maxima carga aplicada em fadigamumero de ciclos com an&
Neq = NUMero de ciclos para.& que deveria ter levado a tenséo 4, i

N = namero de cicloswg deveria levar a falha com&

O termo nrq fo i chamado de An¥Ymer o de ciclos
determinado pela equacdo 18.termo C descreve como @arregamentaiclico afeta a
degradacgéo daresisténeiac | assi fi ca em fdlpirreecarc®,0, c dimdsbmad

3.6.

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

(15)

Figura3.6i Classificacdo da tensdo de degradagéo.

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

Fonte: &daptado de HARRIS, 20P3
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Considerando que as estruturas primarias estdo sujeitas a carregamem®s mist
(trativos e compressivos), 0 modelo foi modificado e reescrito na forma das equagdes abaixo,
assumindo que a resisténcia se degrada de forma independente para cada carregamento. Outr.
diferenca estd em assumir que as tensdes residuais chegam a zesmewtarda falha

(equacdes 16 e 17).

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

Os indicest e c referemse aos carregamentos em tragcdo e compressao,

respectivamente.

3.4.2.2Modelo Baseado no Diagrama de Vida Constante

Proposto para dados de fadiga de maiteicompdsitos apresenta bastante precisao e
uma formulag¢do mais simples (VASSILOPOULOS; MANSHABI; KELLER, 2010)

O modelo do diagramde vida constante (@, do inglésConstant Diagram Life
relaciona o efeito da e)pamplitnuad e« od g entdazioate « oe n(s

carregameto (R), como mostra a Fig. 3.7

Figura 3.7i Diagramade vida constante

Fonte: (BORTZ; MERINO; MARTINGULLON, 2013.
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O diagrama é divido em trés setores. O setor compreendido entre OpReskenta a
regido de carregamento-TI (tracdetracdo), a regido € (compress&eompressdo) €
delimitada por valores de R>1, ja a regido com valores de R<0 compreende 0s carregamentos
alternados IC (tracdecompressao).

As linhas radiais séo determinageda equacéo 18:
o — (L=RY,
a — 1+R m

Os pontos unidos por essas linhas sdo extraidos de culNasof valores de R

(18)

especificos. O dgrama de vida constante € formado pela juncéo de pontos que correspondem
a um mesmo valor de ciclos nas diversasaéntte R, como mostra a Fig. 3.8

O diagrama estima a vida em fadiga do material quando as tensées meédias e a
amplitude de carregamento s@mbas conhecidas. A linha mais distante da origem dos eixos
do diagrama forma o envelope de falha estética, portanto, valores de tensdo compreendidos
fora do envelop@mplicam em falha estatica (KAWAI; KOIZUMI, 2007)

Figura 381 Diagrama CDL constru@ticom dados experimentais.
200
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Fonte: (BORTZ; MERINO; MARTINGULLON, 2013.

Carregamentos com baixas amplitudes de tensdo (préximos ao eixo horizontal) o
modelo requer que as linhas de vida constante convirjam para a resisténcia antiagéa e
a compressdao. Essa € uma limitacdo do modelo classico devido a falta de informacé&o sobre o

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

A analise basetae em aplicar forca oscilante no matersaibmetido a um fluxo de
calor continuo, e observar o comportamento do mesmo. Trasendi® materiais poliméricos,
determinase tanto a viscosidade quanto a rigidez, propriedades estas que descrevem a
habilidade do material em liberar energia atravéscdor e também de armazef&é
(MENARD, 2008).

A analise de DMA ocorre sob uma programacgdo controlada de temperatura,
permitindo que os resultados correspondam mais fielmente ao comportamento do material
polimérico no ambiente real de trabalho. Dessa maneggides de transicdes sao
identificadas e podem ser relacionadas com inimeros eventos que ocorrem em escala
microscépica como alteragdes de volume livre, tenacidade, movimentacdo de grupos locais e
laterais, além da temperatura de transicdo vitrea (Tjzada frequentemente como
referéncia para definicdo da temperatlgdarabalho dos polimeros (MENARD, 2008).

O DMA avalia o material polimérico entre dois limites extremos: o limite elastico,
através da Lei de Hooke, e o limite viscoso, baseado no ctampmmto Newtoniano.
Materiais puramente elasticos possuem um comportamento linear para a relacacetsnsao
deformacéo, conhecido como Mddulo Elastico (E), no entanto para a maioria dos materiais
poliméricos essa relacdo é nao linear, caracterizanda@omportamento viscoelastico
(MENARD, 2008).

A temsaacaplicada na amostra obedece a equacgéao (19), enquanto a deformacéo sofrida
obedece a equacéo (20), sendo dependente de quéo elastico e viscostpértamento do
material (MENARD, 2008).

g = 0, sin(wt) (29)

£ = g, sin(wt) (20)
Onde U0 ® a ten®V«om noentsempon8tx,i ma aplica
frequ°ncia utilizada no e p&adefamacddmé&ima def or

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

de fase (0) m 0. Quando b anaterial regponde imediatednente a solicitacao
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i mpost a, sua resposta est§8 em fase e U=0A
resposta do materi al apresenta a defasagem
90° os materiais sédo classificados como viscoelasticos, ou seja, apresemipontamento

viscoso e elastictMENARD, 2008)

Figura 391 Variacdo da tensdo e da deformagéo com o tempo para um sinal oscilatério

- i o - Viscoelastico
Elastico /™ /N Viscoso /7 /\ Fil
\ fis A / \

Deformacédo
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Deformacéo
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\ / \ / : i \ / \ / \
=0 \ / X & : Ko of \ X7 1
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N\ /\
/\ /\ tempo| \\ / \ tempo
Fonte: (TABOADA; CARVALHO; SOBRAL, 2008)
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Portanto a resposta do material viscoelastico pode ser decompostastoa ¢&m
fase) e viscosa (fora de fase). Para uma dada solicitagdo mecanica (equacaes@ Xotmm
resposta a equacéo (22). A partir da equacao (22) -dleegaequacédo (23) onde a parte (A)
corresponde a parte elastica da resposta e a parte (B) siparsa.

g = g, sen(wt) (21)
£ = gosen(wt + &) (22)
£ = g,c08(6) sen(wt) + g,8en(d)cos(wt) (23)
(A) (B)
Sendo 0 @®étensdo miciaw® Ua frequ°ncia, t ® t el

©ngul o de fase e U ® a deforma-«o.

A divisdo dostipos de deformacdo que ocorrem no material permite calcular os
valores dos m-dul os de armazenamento EO& (|
m- dul o de perda ou viscoso EO (medida da
interna do material), e@cdes (24) e (25) respectivamente, que somados resultam no Modulo
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Complexo, conforme equacéo (26).

E =22 cos(6) (24)
£p
E' = Zsen(s) (25)
£p
A soma vetori al de EO6 e EO fornece o E*
(26).
E*=E' +iE" (26)

O valor de m:-dul o e&o8vdulo deoYound (&) retinadoae e q u
ensaios estaticos como tracao e flexdo, pois estes ultimos sdo calculados a partir de um
i nterval o de tens«o e deforma-«o. J§8 EO de.
energia, medida a partir de apenas ufonde tensao e deformacéo, considerando uma tenséo
oscilante e ndo crescente, como nos testes padENNARD, 2008).

Oval or da tangente do ©ngul o de fase (U

eficiente é a perda de energia por rearranjos moleculares e fricgdo interna.

E" (27)
tand = —
n £’
A temperaturanaqualenconsae o pico de Tan U, bem cor
deredu «x 0 do valor de EO6, s«o0 utilizados par a

de materiais poliméricos, sendo 0 segundo método mais caingeryae o primeiro. A Fig.
3.10ilustra os pontos citados acima (MENARD, 2008).

As transi¢cdes observadass polimeros sao uma funcdo do tempo de relaxagédo e/ou
do volume livre de sua estrutura, sendo este ultimo o responsavel pelas transicbes dos
polimeros, uma vez que a auséncia de volume livre impossibilita qualquer transi¢éo pela falta
de espaco para a mimentagdo molecular das cadeias poliméricas (MENARD, 2008).

O tipo de movimentacgao varia com o grau de liberdade promovido pelo volume livre,
deste modo, as transicOes sdo divididas em: transicdes de primeira e de segunda ordem
(MENARD, 2008).
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Figura 3.D1 Pontos de determinacao da temperatura de transi¢éo vitrea utilizando DMA.
Tg

Médule
Tan DeHa

T T
Tamparakura

Fonte: (autor)

Os grupos laterais sdo os primeiros a obterem espaco para movimeheginge
strechingdos grupos laterais, inclusive agua ligada), quando o volumeedinda € restrito,
consentindo as transicdes chamadas ganj)a Cbm um acréscimo no aumento do volume
livre atingese as transi¢cOes betap),Tcaracterizadas pela movimentagcdo de cadeias laterais
inteiras, contendo de 4 a 8 4&tomos na cadeia prindpakijong. Nesse ponto o polimero
tornase mais tenaz. Essas transi¢cdes sao secundarias, também chamadas de trargigbes sub
e estdo associadas as propriedades derimatm seu estado vitreo (MENARD, 2008).

A Tp determina as barreiras de ativacao para:

- reacdes em fase solida;

- deformacdes;

- fluéncia ou fluxo;

- amortecimento acustico;

- difuséo de gases.

A Tg ocorre exclusivamente em materiais amorfos, ou na parte amorfa de materiais
semicristalinos, sendo caracterizada pela movimentagais intensa das cadeias devido a
um aumento do volume livre em relacdo aquele necessario para as transicdes secundarias. A
Tm, transicdo primaria, ocorre apenas em termoplasticos semicristalinos, sendo ocasionada
pelo deslizamento das cadeias umas entdelas outras, 0 que ocorre no momento de
maximo vdume livre (MENARD, 2008).

Termorrigidos apresentamy € em seguida terse o inicio da degradacao térmica do
material, quando ocorre a ruptura de ligacdes primarias e ndo o deslizamento de cadeias.
Portanb, com a andliseDMA determinase muitas propriedades e caracteristicas dos
materiais para cada faixke temperatura de trabalho (MENARD, 2008).
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3.5.1 Sobreposicdo TempeTemperatura (STT)

A analise por DMA pode ser feita com base na variacdo da temperaugaaha
frequéncia da analise é fixa e a temperatura é gradualmente elevada até um méaximo
predeterminado, ou entdo, baseada na variacdo do tempo, na qual a temperatura € mantida fixa
e as transicdes ocorrem em funcdo do tempo para determinada frequérfei@aode
frequéncias. Ambas as analises fornecem informacdes Uteis para determinacao dos limites de
aplicacdo dos polimeros, uma vez que as transicdes podem ocorrer em funcdo tanto da
temperatura quanto da frequéncia as gestiss materiaisdo submetios (MENARD, 2008).

A técnica de superposicao teragonperatura, também chamada de Curva Mestra,
utiliza um ndmero reduzido de variaveis para estimar o comportamento do material a
frequéncia ndo atingidas pelo DMA ou tempos de @®lmuito extenso$FOROUGH,;

NEJAD; KHODAII, 2014).

Considerando que a temperatura e a frequéncia causam alteracbes similares nas
propriedades viscoelasticas dos polimeros, a superposicdo de dados coletados em diferentes
temperaturas pode ser realizada de modo a gerar uma Wmea que represente o
comportamento do material em uma faixa de frequénctampo, como mostra a Fig.3.11

No entanto, para que as curvas obtidas isoladamente possam ser sobrepostas é precisc
gue o comportamento do material seja linearmente viscoelaste que t odas cur
Log t, por exemplo) apresentem curvaturas semelhaDi2EGARD; BANDYOPADHYAY,

2011).

Figura 3.11' a) Dados coletados para diversas temperaturas e b) curva de superposi¢éo temg
temperatura, gerada com os dados do item a.
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A equacao mais utilizada para essa superposicao foi proposta por Willian, Landel e
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Ferry (equacéo 28), conhecida por equagéo WLF.

Log a; = log (nlr) = —C(T-T)IC;+ (T—T,) (28)

Na quala; é o fator de deslocamento das curvas para a curva de refefegce,
temperatura em Kelvirf,. a temperatura de referénci&ee C, sdo constantes empiricas do

material para esta equacdo. Universalmeadetase C1=17,4 e C>=51,6 para polimeros
amorfos na temgratura de transicao vitrea (MENARD, 200%-144)

Os valores de e G sdo determinados em funcdo do coeficiente de expanséo térmica
e da fracdo de volume livre na Tg, convencionado em18;8deg’. No entanto, uma
correcdo dos valores da € G para cada material se faz necessaria para um melhor ajuste da
equacao 28 e consequentementdharecontinuidade da curva STW(LLIAN; LANDEL;
FERRY,1955).

A equacdo (29), relacdo de Arrhenius, tamluatermina valores d?éIr , sendo mais
adequada para descrever o comportamento viscoelastico de polimerasisgatitios e
eventos relacionados " s relaxa-»¢gWILLBAN;e o,
LANDEL; FERRY, 1955)

E (29)

Logar=7ﬁ T= 1)

Na qual E é energia de ativacdo das transi¢cdes de relaxacédo e R é a constante universal
dos gases.

E importante destacar que os valoresaglelevemser calculados para cada curva e
cada temperatur a, esemodo Adivealriedha deeesullzaos éax tEroa
garantida pelo fato que somente temperaturas testadas séo tijmadaaconstrucdoda
curva STT (TA144)

Um deslocamento vertical também se faz necessario a fim de compensar alteragfes de
densidade que os polimeros podem sofrer em fudademperatura. Para isso é aplicada a

equacao (30), ondeé a massa especifica do polimeademperaturd.
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L (30)

A mesma ideia de superposicdo pode ser aplicada a variaveis como grau de cura,
tensdo, deformacdo, entre outros. Portanto, a curva ®ldbora com a predicdo de
propriedades e comportamentos do material a longo éZNARD, 2008)

Ortiz (2008) utilizou a STT para avaliar as faixas de frequéncia de transicdo vitrea de
um compaosito carbono/epoxetacificado com PETYroduzido conpreprege observou que
a 85°C a Tg ocorre entrB0?® a 10 Hz enquanto a 175°C ocorentre 1 e 10° Hz. Os
indices G e G foram definidos como sendo 134,9 e 697,6, respectivamente.

Melo e Radford (2005) utilizaram o compa@sito Carbono/PEEK para a\atliaves de
curvas STT, como E®6 wvaria com a orienta-«o

monitorado também em funcéo de diferentes frequéncias e temperaturas.

3.5.2 Termorrigidos e DMA

A principal razdo para analisgindmicemecéanicasde polimerostermorrigidos em
uma faixa de frequéncias é determinar como estas afetam as transicbes poliméricas, que
podem levar a reducdo das propriedades mecéanicas e, consequentemente, a falha do
componente.

A tendéncia é que transicdes de primeira ordem, cognocbrram a temperaturas
mais baixas quando a frequéncia de solicitacdo é reduzida, enquanto as transitgesisub
sofrem qualquer influéncia. A explicacdo estd na quantidade de energia necessaria para
ativacdo de cada transicdo. Enquanto a energia @eieepara ativar transicoes stip é da
ordem de 20 a 30 kJ/g, sdo necesséarios de 300 a 400 kJ/g para ativar o movimento das
multiplas cadeias poliméricas ng Portanto, a alteracao da frequéncia de solicitacdo altera
somente transi¢coes que necessitammdir energia para que ocorram (MENARD, 2008).

3.6 RELACAOENTREDMA E FADIGA

O estudo da relacdo entre as propriedades viscoelasticas de um composito de matriz
polimérica e suas propriedades mecanicas € complexmueo estudado (CASSU;
FELISBETI, 2005) A escassez de estudos sobre o assunto-siev@rincipalmente a

dificuldade em estabeleese uma relagéo confiavel entre essas propriedades, que envolvem
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0s processos de relaxagBes dos polimeros e sua influéncia sobre seu comportamento
mednico. O ineditimo deste trabalho esta em definir ainelacdo que contribua com a
predicdo de vida em fadiga de um compdsito carbono/epoxi.

O conceito de que comportamentos e propriedades microscopicas influenciam o
comportamento macroscopico dos materiais € bem difuredateito. Entre os polimeros, a
mudangca microscopica mais conhecida e relacionada com mudancas de propriedades
mecanicas é a Tg. Essa transicdo € oriunda de um processo de relaxacdo dagueadeias
ocorre emuma faixa de temperatura ou frequéncia esmecifara cada material polimérico
(MELO; RADFORD, 2005)

As relaxacgdes de materiais poliméricos, classificadas em primarias e secuséarias,
associadaso aumento da movime&cao molecular causada por urtervalode frequéncia
especifica,pelaincidénca de temperatura ou até mesmo pelo aquecimento interno gerado
durarte uma solicitacdo mecanica (CASSU; FELISBERTI, 2005)

Sabendo queo carregamento ciclicpode envolveg uma ou maisfrequéncia de
solicitacdoe que esta, por sua vez, pode promover o atonda temperatura do mesmo
devido a friccdo interna do materiaklaxa@es podem ser induzidas acarretadio em
alteragdes das propriedades viscoelasticas do matesial consequente alteracdo de suas
propriedades mecéanicas.

A variacdo ddE dndicauma dteracdo naapacidade da matriz de armazeeaergia
através dos movimentos dendinge stretchingdas ligacfes quimicasoRantoa reducao
dos valores déc Gndica a diminuicdo da capacidade de absorcdo de energia e inicio da
relaxacdo molecular indwaA pela movimentacdo das cadeias poliméricas.
Macrosc:- pi cament etem camo rcansequéngia redauc@o d& Ggidez do
compésito.

Considerando o efeito da frequéncia de aplicacdo sobre o materialsen@a
importancia da determinacaogintervalcs defrequénciaonde a transicao vitreacorre @ra
cada temperatura em que o material venhaser solicitado. Para os casos em que as
frequéncia de interesse ndo sao atingidas por equipamentos de ensaio;setitizarincipio
da sobreposicao temytempeatura para elaboragcdo de curvas mestras que englobem as
frequéncias de interesse.

O pico de TanlU pode s e rinterfaeidlfiara/inatrig atrdves =  f

da analise da altura e largura do mesmpor ser considerado uma indicacdo real da

(

movi ment a- «o0 mol ecul ar . Mai or es 8r eas sob 0

molecular atribuida a uma adesdao interfacial mais fraca (BROCKS; CIOFFI; VOORWALD,
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2013).

Sabendoqueopicodenhd pode ser relacionaddegktom p
e Romanowropuseram a equacao HATIBI; MAI, 2002) que determina a resisténcia
interfacial de compdsitos baseadosramcao entre os valores dettan do comp - si t
matriz, considerando a fragdo volumétrica de fibras. Dessa forma, esses atrodegiram
a ideia da possibilidade de relacionar propriedades viscoelasticas obtidas em um DMA com
propriedades mecanicas de compdsitos, umaqueza interface tem forte inflnéia sobre

esta Ultima

b= (1 tané'c) v
B tand,, /Vr

(31)

Na qualb é a resisténcia interfacial, os indices m se referem a compadsito e matriz,
respectivamente, er¢ a fragdo volumeétrica de fibr@sHATIBI; MAI, 2002).

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

Propriedades interfaciais sdo bons parametros para gepona relacdo entre DMA
e fadiga visto que a adesao interfacial influencia a resisténcia ao carregamento ciclico. Se a
interface do compdésito é adequada, a redistribuicdo de carga ocorre satisfatoriamente e,
portanto, esperae uma vida em fadiga prolongada.

A cur v a dueo pBramesoale interesse para a relacdo de predicao de vida em
fadiga uma vez que pode ser relacionado com a rigidez mecéanica do compadsito em uma faixa
de tempo ou frequénciaZendese uso da técnica de sgbosicdo tempdemperatura.

O p at a miadica aimtervel®de tempo ou temperatura e @uaterial é capaz
de armazenaenergia.A reducdo deva | o r e £ undiadicdivo da liberagcdo de energia
devido aoinicio de movimentagdo molecular, que mecanicamente pode ser descrito como
reducéo daigidez. A reducédo da rigidez favorece@alescénciale microtrincas que levam a
delaminagéo, fato que ocorre predominantemente por falha coesiva da matriz durante o
carregamento ciclico (KHATIBI; MAI, 2002; VIEILLE; ALBOUY, 2015).
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Segundo CharalambougQ(l5), o fato do aumento da ductilidade do polimero
favorecer a delaminacdo ao invés de prel&ncomo ocorre em materiais metalicesta
relacionadc om a tens«o de eg)cCGoa maumenm dadtemperedutaya z
( &) é reduzida e a defoanao plasticéavorecidaaumentando a probabilidade formacéo
de trincas e delaminaga® or t ant o, EO pode mostrar uma
delaminagdo em uma comparagdtre duas ou mais condi¢des de aplicacao de um material

Propdese, portantpavaliartantoawr va de fAbo camid aemdéuk®s«
uma faixa de frequéncia e também de terfgzendo uso da teoria da sqiwsicdo tempo
temperatura (STT) aplicada aos dados obtidos com DMA.

O valor de fAbo resultante dadadoinstante deo 31
tempo ou frequécia. Com a teoria STT salpossivel observar a tendéncia do valor de b para
um dado intervalo de tempdrequéncia. A partir disso, seria relacionadeurva de b com a
resisténcia fadiga do material.

C 0 mo poHedser um parametro gostra a tendéma de resisténcia a delaminacdo
do compositp sua avaliacd@m um intervalo de tempo ou frequéngiade ser Gtil para
determinacao do tempo necessario para inicio da delaminacéo

De acordo com o observado por Burks et al. (2012), ndo somente a fraquéhei
influenciad a vida em fadigamas também a temperatura dplicacdo uma vez que a
ductilidade da matriz é alterada e, consequentemente, os mecanismos de falha. Com o
aumento da ductilidade a falha passa a ser de dominio da matriz (VIEILLI; ALBZD1Y).

Melo e Radford (2005) mostraram através de equacdes e experimentequm e
a temperatura influenciam oswat e s d 4, séhdo aeifererganentre os valores tedrico e
experimental por volta de 10%. Os valores experimentais mostssamenores, pois 0
equipamento é capaz de detectafeito do aumento da densidade de trincas e delaminacfes
localizadas nos compdsitos, queem influéncia na reducdo do modul& 6 e,
consequentemente, na tian

Miyano et al (2008) relacionam propriedades como resisténcia a fluéncia e a fadiga
com as propriedades viscoelasticas da matriz. O comportamento em fadiga pode ser estudado
em funcaala temperatura a diferentes niveis de tensdo, com frequéncia e razdo de carga fixas.
O resultadogonsideranda curva SN de cada temperatura escolhida, é transformado em uma
curva St para uma temperatura de referéncia (que pode ser a temperatugaodeaT
temperatura de trabalho a qual o material sera dsidohédaseado na teoria da sqiwsicdo
tempotemperatura (MIYANO; NAKADA; CAIl, 2012; CAIl; MIYANO; NAKADA, 2008;
MIYANO; NAKADA; KATOH, 2012).
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Portanto, a predicdo de vida em fadiga baseada em emndisdmicemecénicas
proposta por este estugode baseaseem duas relacdes distintas:

* Na relacdo entra curva STTdel ecai ment o de EO6 e da
fadiga (SN), tanto em funcdo do tempo como da frequéncia e,

* Na relacdo entre a cum STT dos valores de forga interfacigténto em funcéo do
tempo como da frequéncia) com a curvia.S

A andlise de resultados mostrara a opcdao mais adequada parasatingobjetivo

proposto.

u
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4 MATERIAIS
4.1 MATRIZ POLIMERICA PRISM EP2400

A Tabela 41 traz as principais caracteristicas da resina Prism EP 2400, do fabricante
Cytec Industries|nglaterra,a mais nova geracdo de resina para processamento por RTM.
Segundo o fabricante, esta apresenta melhor tenacidade que susopge€ycom 890 RTM,

0 que esperae, contribua para a melhora do desempenho dos compsifasliga.

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

Tg . Resisténcia Médulo Elongagdo Resisténcia Moédulo  Tenacidade
. Densidade ~ ~ ~ ~ ~
Resina [t ar (glcm?) Tragéo Tracdo em tracdo Flexao Flex&o [Kic]
(°C) 9 (MPa) (GPa) (%) (MPa) (GPa) (MPa/m?)
Prism
EP 2400 179 1,24 95 3,4 7,2 164 3,6 0,96
Cycom 89C
RTM 210 1,22 70 31 6,3 139 3,2 0,90

Segundo a ficha técnica fornecida pelo fabricante, a cura da resina ocorre a 180°C em
um periodo de 2 horas. Temperatura de injecdo sugerida € de 90 °C a 110 °C, podendo ser
ajustada em funcao da viscosidade desejada, sendo que tempernatsr@gvadas reduzem a
viscosidade da resina até que seja atingida a temperatura de gel, que para esta resina é de 16
°C.

4.2 REFORCO NCF QUADRIAXIAL

Como reforco foi utilizado ¢ecido ndo dobravel (NCF) empilhadoadriaxialmente
(0°/-45°/45°/90°) praduzido pela SAERTEX. Para producgéo do tecido foram utilizadas fibras
de carbono HEXCEL IM7 GP. As principais caracteristicas do tecido dilttas sao
mostradas na Tabela24

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

das fibras, segundoeguacaad32:
A n.gms;
0 = - WY
1% _ﬂﬁf Pf-Vmo (32)

Na qual:A: € a area do tecido, representa o numero de camadas de tegiug,é a
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gramatura do tecidg; é a densidade das fibras utilizadas na confec¢céo do tedgeéeo
volume da cavidade do molde.

Tabda 4.21 Propriedades e caracteristicas do reforco

Tipo de trama  Fibra Costurado Resisténciaa  Mddulo Elongacdo Densidade Gramatura
P tecido tracdo(GPa)  tracao(GPa) (%) fibras(g/cms3) (g/m2)
NCF Hexcel b ojiestireno 5,5 276 1,9 1,78 408

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

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

etapas

51 ETAPA 1i OBTENCAO DO MATERIAL

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

Figura5.11 Fluxograma da Etapa 1.
ETAPA 1: OBTENGAO E QUALIFICAGAO DO MATERIAL

Caracterizagio
A da Matriz

DSC TGA

Viscosidade

/* B ,.,;., o
Processo amostras de )
Preparagdo Injegdo
do Molde ecura

Aquecimento
da Matriz

\. Composito

Ultrasson Andlise
C-Scan Térmica

Fonte: (autor)
5.1.1 Caracterizacdo da Matriz Polimérica

Sendo a matriz a fase que defies parametrosle processos de moldagem por
infusdo, na qual ésinserido o de mldagem poitransferéncia deesina(RTM), o estudo
témico dessa fase é indispensavel

Portanto, aresina foi submetida analises de calorimetria exploratérideencial
(DSC)dinamica e isotérmica para determinacéo da faixa de temperatura de cura e do tempo
de cura paréemperaturas escolhidas, respectieate.A analise érmogravimétrica (TGAg
empregada para determinacgéo da estabilidade térmica da matriz.

O teste de viscosidadé essencial para a producdo de compadsitos pambEsssor

RTM. Resinas apropriadas este tipo de processem viscosidade altaente sensivel a
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varia@o de temperatura o ensaigermite um ajustede modo que preformas (conjunto de
reforco sem) com diferentes teores de fibras sejampregnadasutilizandose menoes
pressbesle injecdo. Dessa maneira também € possivel minimizasiyeis defeitos como o
race tracking e o fiber wash out ocasionados por essa combinaghadequadados
parametros viscosidade e pressao de injecéo.

O estudo sotérmico de viscosidade € util andefinicho do tempo maximo de
processamentouma vez que @onto de gel da resina ndo deve ser atingidis afetaria a
impregnacaalo refor¢co diminuindo a adeséo fibra/matriz

Os itens a seguidescrevenns parametros utilizados para cada avaliacdo a qual a

resina foi submetida.

5.1.1.1Andlise Viscosimétrica

As analises foram realizadas no Departamento de Materiais e Tecnoldeaauldade

de Engenharia de Guaratingueta da Universidade Estadual Paulista (DMT/FEG/UNESP)
equipamento Brookfield modelo DVII+PRE&m spindletipo SC427 e volume de amostra
de 10 nh. A andliseisotérmicafoi conduzida a 90C, 100 °C e 120°C durant 130 minutos.
A definicdo das temperaturas para o teste foi feita de maneira a abranger desde a temperatura
de degaseificacdo (90°C) até a maxima temperatura de injecdo, considerando as
recomendacdes do fabricante da resina.

O tempo de andlise foi determinado considerando processos longos, nos quais a injecédo
de resina pode ocorrer em intervalos de tempo maiores que 2 horas. Volumes de fibras
maiores que 50% e resinas com viscosidadesramique 100nPas demandam maiores

tempos de injecdo para completa impregnacao do reforco.

5.1.1.2DSC

A resinafoi analisada n®@MT/FEG/UNESPutilizandose umequipamento DSC TA
InstrumentsQ20 de fluxo de calorutilizandose uma célula de aluminibermetcamente
fechadaem atmosfera inerte de nitrogénimpm fluxo de gas de 50 mL/min @zao de
aquecimentale 3°C/min O experimento conduzido entre 4D a 30(°C determinou a curva
exotérmina de cura.

Para a determinac&w ciclo decura da resina epoxiif@onduzido umexperimento

isotémico a180°C.
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5.1.1.3TGA

Uma anostra deresina curada fo submetidaa andlise termogravimétricao
DMT/FEG/UNESP em unequipamentdIl Nano Technology IN@odelo TG/DTA 6200
operando sob fluxo de nitrogénio, em uma faixdetieperaturas de 2€ a750°C, ataxa de
aquecimento de 18C/min a fim de determinase a temperatra de degradacao térmica e

possiveigestagios de degradacao.

5.1.2 Processamento dos Laminados Compdésitos

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

excedente € armazenada em um resefeafibap) como ilustra &ig. 5.2.

Figura5.2- llustracdo do processamento por RTM.

; resina ;

Entrada de resina Saida de resina
l[ Molde l'
I reforcoseco |

refc‘:’orgo
impregnado

Fonte: (Autor)

Essa técnica reduz a liberagdo de mondmeros no ar, permite moldar pecas grandes e
com geometria complexa de modo eficiente, reduzir o ciclo de giodise comparado aos
meétodos convencionais), melhorar a qualidade de acabamento das pecas, além de garantir boz
reprodutibilidade e o uso de diferentes tipos e fracfes voluméticas de fibras.

A preparagao da preforma merece atencdo uma vez que seu eonall@mento
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irregular podem ocasionar distor¢des e perda de material das bordas o que, por sua vez, induz
deformacoes e prejudica a homogeneidade das propriedades mecéanicas do produto final.

A associacao de altas fracdes volumétricas de fibras e resimaseduzido tempo de
trabalho podem levar a uma saturacao incompleta e aprisionamento de gas entre as fibras. Por
ISSO a otimizagéo dos parametros de processamento como o tempo de gel da resina, pressao d
injecdo e o tempo de sangria sdo essenciaisgidease um produto com melhor qualidade
de impregnacao possivel.

Dentre as variaveis do processo de injecdo, existem dois principais parametros que
devem ser controlados, sendo eles: temperatura e pressao de injegéao.

A temperatura de injecdo é funcacsdaopriedades da matriz, como temperatura e
tempo de gel, viscosidade e temperatura de cura. Estudos térmicos séo realizados para
determinacdo do tempo necessario para cura ha temperatura estabalecida com base na cur:
dindmica da matriz. O estudo viscosétnico auxilia na escolha da temperatura em que a
viscosidade da matriz se mostra ideal para impregnacdo do reforco, com base na fracao
volumétrica do mesmo e de sua permeabilidade.

A pressao de injecao tem a funcdo de manter o fluxo de resina constaetesa ser
controlado uma vez que se aplicada em excesso pode induzir falhas como dobramento do
tecido no momento da injecabber wash out e o fenbmeno deace tracking caminho
preferencial escolhido pela resina durante a injecdo, que ocorre prmaipalem regides
com menor quantidade de fibras. A determinacéo do valor de pressdo adequado muitas vezes
€ experimental e precisa ser ajustado para cada tipo e fracdo volumétrica de reforco utilizados.

O sistema RTM utilizado neste estudo esta dispomeeDMT/FEG/UNESP e é
composto por bomba de vacumps (reservatoérios para resina excedente), injetora, molde e
compressor, além de valvulas e manémetros, como mdsigama3.

A injetorada marca Radius modelo 2100&aspecialmente desenvolvida paste
processoEsta possui oontrole de aquecimento da resimtaembolo e na linha de injecéo.

O molde foiprojetadopara o processamento de um laminado planmositionamento
dos orificiosde entrada e saiddaresing aliados a canaleta interna dwlde, foi definido
com o intuito de promover uma frente de fluxo mais alinhada possivel durante a impregnagéo
do reforco pela resina

A bomba de vacu&dwards modelo EN20 retira 0 ar da preforma e direciona o fluxo
de resina, permitindo a producdo de compdsito de melhor qualidad@anto & quantidade

de vazios.
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Figura 5.3/ Sistema RTM utilizado.

Fonte: (Autor)

Entre o molde e a bomba de vacuo exista sistema com valvulas teaps que
protegem a bomba de vacuo da resina e seus volateis. Pan@sto sdo instalados dois

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

5.1.2.1Preparagéo do molde

A cadalaminado produzido forarsubstituidos anéis de vedacdo do motdbos e
mangueiras de injecdo e saida égirra,pbem como valvulas e conexdesnimizandoassim
possiveis perdas de vacuo no sistema. Além disso, um corddo de doicadieionadonas
bordas dotecido, como mostrao esquema a Fig. 5.4, evitando que a resina eso
preferencialmente por esta i@gdevido & menor resisténcia ao flude resinacausadgor

imperfeicdesio corte das laminas do tecido

Figura5.41 Esquema da aplicacdo do silicone nas laterais do laminado.

L] - L L o
o i -
1 Fibras
e e
a i 1 Silicone
1
e a [ ] a -3

Fonte: (autor)



49

5.1.2.2Aquecimento da matriz

Visando a remocdo de bolhas,esina foiaquecida a 90C e submetida ao vacuo
(pressaade °600 mmHg durante os 30 minutos que precedem o inicio da injeg&@sta
temperatura a viscosidade da resina diminui e permite que bolhas de ar aprisionado sejam
eliminadas e ndo contribuam corfoamacao de vazios no laminado.

Simultaneamente iniciese 0 préaquecimento do molde a fim de atingir a

temperatura adequada de injecéo.

5.1.2.3Injecéo e cura

A injecao foi realizada a 12UC com pressamicial de275kPae final de1034 kPa
(40 a 150 P3I A pressao foi ajustada durante todo o processo para que a taxa de injecdo de 1
cm3/min fosse mantida constanf&vacuovariouentre 25 e 10 kPa.

Ao final da inje¢cdo o molde foi desconectado da injetora e da bomba de vacuo para

inicio da cura realizada 180 °C por 2 horas.

5.1.3 Inspecao do Laminado Compadsito

5.1.3.1Inspecéao acustica por UltrassorBCan

Os laminados foram submetidosapecao acuga por ultrassommo DMT/FEG/UNEP
em um equipamento MBCAN, o qual utiliza a agua como meio de propagacado disson
emitidas por um transdutor, operando no modo petso O mapa de atenuacdo das ondas
emitidas é convertido em imagem pslatwareMUIS32 da MATEC, que posteriormente é
colocado em uma escala de cores geltwarel-View. Os dados foram coletadasilizando
se umtransdutor concavo de frequéncia de 2yi3z.

5.1.3.2Analise termogravimeétrica

Uma amostra do compositooif submetida a andalise termogravimétricano
DMT/FEG/UNESP em um equipamen®&l Nano Technology IN@odelo TG/DTA 6200
operando sob fluxo deitrogénio, em uma faixa de temperaturas 5le2a750°C, ataxa de
aquecimento de 18C/min a fim de determinase a temperatra de degradacao térmica e

possiveigestagios de degradacao.
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5.1.4 Preparacao de amostras de resina para DMA

Para confeccdo dasrpos de prova em resina para andlise de DMA foi utilizado um
molde confeccionado em silicone resistente a temperatura de af€€3@0cura seguiu a
programacdo determinada pelo estudo térmico da resina, ou seja, 2 horasG EBD
utiizada uma estaf a vacuo da marca Quimis modelo Q819V2 disponivel no

DMT/FEG/UNESPcom intuito de evitar a formacgéo de vazios nas amostras.

5.2 ETAPA 2i CARACTERIZACAO DO MATERIAL

A Fig. 5.5 mostra a sequéncia de testes da segunda etapa deste estueg. 3&6a
mostradetalhadamente a caracterizacdo dos mateflaisomposito foi caracterizadomom
DMA e em fadiga, enquanto a matfoi caracterizada somente coBMA, visando o

levantamento de dados para complementar o estudo do compésito

Figura 5.5 Fquog_;rama da Efm 2.

( - )
ETAPA 2: CARACTERIZAGAO DO MATERIAL
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para:
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MEV
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para:

tand

Fonte: (autor)
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Figura 5.6/ Sequéncia de testeem DMA.

/ Matriz / Compositos

DMA

DMA
B |

| |

Curva tand,, para temp Curva tand, para ,
entre -70 °C e 220°C temp. enctre Curva E’ entre
70°C e 220°C -70°Ce 220°C

C.M. tan§,, x tempo
C.M. E’' x tempo

C.M. tan§_ x tempo
c p (E-1)

C.M. res. Interfacial (b)
™ entre-70°C e 220°C

Y, /

C.M. = curva mestra ou STT

Fonte: (autor)

5.2.1 Compdsitos

A ANAC padroniza os requisitos para que uma aeronave seja considerada apta a
operar como meio de transporte. Para aerore s de pequeno porte, c
| eveo, a regulamenta-«o0 ® feita pela RBAC
da ANAC (60). As exigéncias para homologacdo diferem quanto ao porte e aplicacdo da
aeronave.

A RBAC 23 especifica ifasive os requisitos de testes, quanto a confiabilidade e
repetibilidade, aplicaveis aos componentes de todos 0s subsistemas de um jato leve. O sub
item 23.613 desta norma trata dos materiais utilizados na concepg¢do dos jatos quanto as
carateristicas de sesténcia mecénica e térmica dos materiais utilizados.

Considerando as exigéncias do orgao regulamentador da aviagcado civil nacional, a
ANAC (Agéncia Nacional da Aviacdo Civil) e a RTCA/BXBOD @do inglés, Radio

Technical Comission for AernauticsEnviromental Conditions and Test Procedujeforam
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definidos limites de temperatura e frequéncia para os ensaios de DMA codfsanto no
item 5.2.1.1

5.2.1.1Andlise DindmiceMecéanica (DMA)

5.2.1.1.1 Definicdo dos Limites de Temperatura e Frequénciar@ Caraderizacdo @

Compoaosito

Nesse estudo, baseado nos resultados de fadiga e de DMA, parametros de temperatura
e frequéncia de aplicacdo dos componentes sdo as principais variaveis necessarias ao
levantamento de dados coerentes com o0 objetivo de caracterizacdo do commosito
material estrutural.

As faixas de temperatura e frequéncias de vibracdo apresentadas na Tabela 5.1 foram
retiradas da norma RTCA/DO60D, utilizada pela indlstria aeronautica para a certificacdo
de seus componentes e estruturas. A RTCAIBAD regmenta a qualificacdo ambiental dos
materiaisi temperatura, vibracdo, condigcdes ambientais, eta fungcdo do componente e/ou
subsistema no qual o material sera utiliza#ga ele estrutural ou ndo (RTCA)

Os sistema apreseiados na Tabela 5fbram esolhidos como referéncia para este
estudopor terem a flexdo como principal modo de solicitacdo em servico ou possuirem
componentes que operam em flexdo. Todos operam em condicdes ndo controladas de
temperatura e pressao, com variagcdes que podem ocoifeneates taxas.

A faixa de frequéncia de vibracdo utilizada nos testes de homologacdo dos
componentes varia de 1 Hz a 2000 {Habela 5.1) definidos a fim de garantque os
componentes atenamao padrdo delesempenho mecania térmico necessariaguardo
sujeitos ase niveis de vibracdo especificos de cada aplicacdo. No entanto, a RTQAIND
mostra que entre 1 Hz e 250 Hz obsesgaum maior nimero de ocorréncias de ressonancia
entre a frequéncido testee da vibrag&o natural dos sistemas.

A faixa detemperatura usual de testes é definida BBIAC 23(item 23.613) e consta
na Tabela 5.1.

No entanto, convencionege no meio industrial aeronautico que o material deve
desempenhar suas fungées em um intervalo de temperaturagi@rfitee 52 °C, garantio

que o mesmo possa fazer pousos e decolagens em diferentes condic¢des climaticas.
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Tabela 517 Limites de operagao de jatos leves quanto a temperatura e frequéncia de yvibragiin ANAC

Faixa de
Componente temperatura Frequéncias de ressonéia (Hz)
(°C)
Asa -70a 85 107 2871 407 1007 2007 5007 2000
Trem de pouso -70a 85 Entre 1 e 200
Empenagem -70a 85 107 2871 407 1007 20071 50071 2000
Fuselagem -70a 85 107 287 407 25071 5007 2000

Fonte: RTCA/DQ160D, ANAC

Com o intuito de verificar se esta faixa de temperatura de teste, principalmente quanto
a temperatura subambiente, seria adequada, o comfmsatwalisado primeiramente em um
DSC. Nogréfico da Fig. 5. fica claro que nenhuma transicdo ocemge-40 °C e 0 °CO
grafico da Fig. 58 mostra a compar a- «o0 anmesmadaixaemar v
temperatura nenhuma diferenca significativa pode ser obsernidganto as tempetaras
de teste foram redefinidas como consta na Tabela 5.2, promovendo uma consideravel
economia de consumiveis para a realizacao dos testes de fadiga.

Considerando o teste-Z0 °C seriam necessarios cerca de 4%6bs de nitrogénio
para que fossem obthis ao menos 3 pontos para a curvd. £onsiderando pontos de®10
ciclos, %10 e 510* ciclos o custo para compra de nitrogénio seria de aproximadarénte
4.500,00 enquanto o teste a 0%dde ser conduzido com utilizacdo de C@®solido (gelo

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

Figura 5.7 - Resultados da analise do compadsito em DSC e DMA para auxilio da determinacé
faixa de temperatura de teste em fadiga.

a) b)
2 7.2x10°
-40 °C
-30°C
-20 °C
| -10°C
s 4. \ 0°C
E
§ | ,l'-ﬁ\ 8
S M Q. 7.0x10"
© \ w
h=
) |
x 24 \
T \_
6,8x10° T T

T
-40 -20 0

t(s)
Temperatura (°C)

Fonte: (autor)

Patanto, a faixa de temperatura e frequér{diabela 5.2 para os testes de DMA e

fadiga em flexdo foram determinadesnsiderando a anélise do material em DSC e DMA
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(Fig. 5.9, as normas daANAC, os limites dos equipamentos disponiveis no
DMT/FEG/UNESP eambém a economia de consumiveis.

Para a analise de DMA, a temperatura maxima de teste foi definida efiC 22§
modo que o envelope de temperatura de testes englobe a temperatura de transi¢cao vitrea do
compoésitoJa a frequéncia de Hr (da Tabela 5.1foi substituida por $1z para evitar erros
causados pela andlise simultdnea de uma determinada frequéncia e de seuqualdrado,
por exemplo, 10 Hz e 100 Hde acordo com o fabricante do equipamento

Para o teste de fadiga, depois elstéds preliminagea-70 °C e-10 °C eda analise dos
reaultados apresentados na Fig.,laemperatura minimaara este test®i fixada em0 °C
para viabilizar a constré@ de uma curva-8 (do inglésStrenghversusNumber of cycles

com o menor consumo de agente rashor (N liquido ou CQ solido) possivel.

Tabela 5.2 Par@metros de temperatura de frequéncia de vibracdo para os ensaios de DMA e fadiga em flexao.

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

DMA B 0,01; 0,05; 0,2; 0,5; E; 28;
-70°C a 220°C 40 e 108

Fadiga 0°C, 25 °Ce 80°C 8

*Limite do equipamento.

5.2.1.1.2Parametrosde EnsaioparaDMA

As andlises de DMA foram conduzidas num equipam&ttdNanotechnology INC
modelo DMA 6100em atmosfera de Nitrogénio, com frequéncias de 0,01; 085),8; 1; 5;

28; 40 e 100 Hz em temperaturas en#f@ °C e 220°C. As analisessotérmicas tanto o
compdsito quanto para a resina, foram conduzidos em intervalos d& dOrante tempo
necessario para uma aquisicao consistente de dados.

Neste estudo a@sotermas foram mantidas por tempos entre 2 min e 17 min, de forma
gue os valores lidos para cada frequencia fossem gravados ao menos 3 vezes. Desse modo
neste estudatilizou-se a média dos valorédgos.

As frequencias entre 0,01 a 0,5 foram adiciasads exigidos pela ANA@ara que a
STT represente adequadamente a variagdo do comportamento do material em um maior

intervalo tempo.

5.2.1.1.3Construcéo das Curvas Mestras

A constricdo das cwas seguiu 0 esquema da Fig..53s passos de | a V séo
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descritos aeguir.

Figura 5.8/ Esquema para constru¢ao das curvas mestras.

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

Log Fcor = Log Freq + aT

Fonte: (autor)

Passol 17 Os resultados das analises de DMA para cada temperatura foram

organizados em uma tabela.

Passdl i Os valores da propriedade medida (neste exempleseatee E 06 ) ,0 bem
as frequéncias utilizadas, foraranspostos para valores de Ltgbase 10

Passolll 7 Escolhida atemperatura deeferéncia (neste exemplo 3C), foram
escolhidosv al ores de Log EO6 si mil ar MasFig.eb8 tegses as

valores similares estdo destacados pelas células coloridas. Os médulos similares entre 30 °C e
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40 °C estdo destacados pela cor azul, ja entre 40 °C e 50 °C estdo destacados pela cor
amarelo.

Passo IVi Foram calculados os valores d& para cadatemperatura, para iSso
utilizou-se a equacaaT = Logf(Trer) T Logf(T), sendo Ter a temperatura de referéncia, f a
frequéncia e T a temperatura da qual os dados foram deslocados.

Na Ter 0 valor de aT € igual a zerama vez que as frequéncias corresigoites a
cada modulo ndo precisam ser corrigidas, afinal, este sera o fragmento de curva referéncia da
curva mestra.

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

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

9 aT de 50°C = Log frequéncia (Tref) Log frequéncia (T) = 01,447+ aT40 =-

2,894

Passo Vi Para finalizar, o valor daT referente a cada temperat@asomadaaos
valores da coluna deog f da mesma temperatyrarevianente calculados no Passo Il,
gerando uma coluna com novos valores de frequéncia, chamada de frequéncia corrigida. Essa
correcdo faz com que os valores de moddulos similares, selecionados no Passo I,

correspondam gesposta do material eam mesmo valorel frequéncia.

A sobreposi-«o destes valores de Log f

mestra de cada propriedade medida.

5.2.1.2Analise de Vida em Fadiga

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

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

Durante o ensaio foram monitorados o aumento do deslocamento da amostra em
funcdo do numero de cicloppis o teste foi realizado com controle de for€ases dados

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

reducdo de aproximadameBi@% no valor de E.

5.2.1.2.1Parametros de Ensaio para Teste de Flexdestatico

Os testes foram realizados em uma maquina de t8kiegadzumodelo AG-X, de
acordo com a normaASTM D790, utilizando amostras medo (180x12,%3,2 mm
Distancia entre apoios d®0 mm, velocidade de 4,7 mm/méruma célula de carga &&N
foram usados.
Para determinacédo do limite de resisténcia a ruptura foram utilizadas cinco amostras.
Para determinacdo dasisténciaresidual pédadigg cada corpo de prova teve sua
resistén@ a ruptura medida apbés o carregamento ciclico, nas mesmas condi¢bes descritas

acima.

5.2.1.2.2Parametros de Ensaio para Teste de Fadiga

Os corpos de prova foram preparados de acordoacaorma ASTMD790 uma vez
gue o ensaio de fadiga em flexdo 3 pontos néorénalizado. Adistancia entrespansfoi
definida em 100 mm, o que equivale a 33X a espessura da amdsequéncia utizada foi
de 8Hz com razdo de carge R = 0,1, valores definidos com base em artgdsstes
preliminares.As cargas aplicadas varam entre 75% 90% da resisténcia méaxima em
flexdo. Os mesmos parametros foram utilizadwra o levantamento de dado8 &C,25 °C e
80 °C.

Considerado que a ruptura dos corpos de prova nao ocorre para todas as tensdes
testadas, o critério de falha &aldo foi a deformacéo (flecha) maxima de 10 mm.

5.2.1.2.3Determinagao do decaimento de E durante a fadiga

Para determinacdo do decaimento do valor de E (MPa) durante o teste de fadiga foram
monitorados os valores da posicda amostra e carga aplicada duranssl&itacdo ciclica
Esses dados foram obtidos stuftwareBlueHill2 da Instron Instruments aquisitados a cada
1.000 ciclos.
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A Fig 5.9 mostra a tela do programa de onde os valores foram retiradciscu
vermelho mostra @osicdominima, o circulo aarelo mostra gosicdomaxima e o circulo
azul mostra a carga maximas valores de posicdo foram convertidos em deslocamento e

deformacéo para o calculo tedrico deCEsinalnegativo oorre devido ao tipo de solicitacao.

Figura 5.9 Tela de acompanhami® dos valores utilizados para calculo de E durante a fadiga.

P Tuning Tool - 880

Fonte: (autor)

5.2.1.2.4Andlise da fratura

Foram selecionados corpos de prdetaminadosom altg médioe baixo numero de
ciclos em cada temperatura de ensai®.fraturas foranrecobertas conouro eanalisadas
com auxilio de um microscépio eletrénico de varredura (MEV) a fim de prover informacdes
sobre @ mecanismede falha. Para esta analise foi utilimamlequipamentdeiss EVO LS15
com sistema EDS/EBDS Oxford INCA Energy 250 operando ak\20 disponivel no
DMT/FEG.

5.2.2 Matriz
5.2.2.1Analise DindmiceMecanica (DMA)

Paraa analise dindmico mecéanica da matriz foram utilizados os mesméamgias
empregados para a analise dompdsito Dessa maneira 0s resultados puderam ser
relacionados para o lem@mento de dados sobre as propriedades interfaciais do compasito.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES
6.1 CARACTERIZACAO DA RESINA

A analise térmica da nré € indispensavel para a produgi®ocompdsitos de matriz
polimérica, uma vez que esta é a fase que defipadsnéros envolvidos ngrocessa@omo
temperatura e pressdo de injecdo, bem como tempo dedeiggooducéo. Os itens abaixo
mostram o0s resultados que nortearandederminacdo dos parametros de processo do

compoésitoestudadmeste trabalho.

6.1.1 Viscosidade

A Fig. 6.1 mostra os resultados dos testes onde observmie, independente da
temperatura, ha uma reducao inicial da viscosidsefgjidopor um aument@radativo da
mesma. A reducdo inicial é atribuideo distanciamentoe alinhamento @k cadeias
poliméricas,promovidapela energia térmicfornecida,atéque seatinja um valor minimo de
viscosidade. A partir @ ponto de inflexdo da curyaobservase o aumento da viscosidade

atribuido ao inicio da reticulagé@o da resina

Figura 6.1 Viscosidadeversusempo da resina epoRRISMEP2400para as temperaturas ¢
90°C,100°C e 12C°C.
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Fonte: (autor)

A viscosidadeinicial encontrada dante o teste foi d263 mPa.s para 90 °CL56
mPa.s pea 100°C e 67 mPa.garal20 °C
Consideando os valores enotvados e 0 objetivo de produzir laminados compadsitos

com fracdo volumétrica de fibrae aproximadamente 57%ptouse por conduzir a inje¢édo a
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120 °C. Nessa temperatura a viscosidade € menor, facilitando a impregnacdo adequada das

fibras de carbono utdadas como reforco.

6.1.2 Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

O monitoramento entalpico daacédo de curda resina € mostrada na Fig. 6.2. A
curva dinamina mostrafendbmeno exotérmico caracteristita cura deesinagermorrigidas
e permite determiar o inicio da curam 180 °C e set¢érmino em 264C. A maximataxade

cura ocorreem 223°C.

Figura 6.2 Curva de DSC dinamica da resina ed@RISMEP2400

2

—=—Cura 223°C
" Tg

s /
/180°C 264°C

Fluxo de Calor (mW)
o
I—D

hoa
hoa
Ay
‘L.““'
A4
_—
A
A

'Y
166°C ..“"‘AAAAA‘AQAA

ENDO ED»

. : .
90 180 270
Temperatura (°C)

Fonte: (autor)

Considerando que a cura no ferramental é feita a temperatura congiahsesde
curaisotérmica foram conduzidas a 18D (Fig. 6.3). Essa temperatura foi escolhida por ser a
menor temperatura em que o polimero pode ser curado, ou seja, por apresentar a menor taxa
de cura ou menor velocidade da reacédo, que influencia nadgreeticulacdo e formacéo de
vazios pelo aprisionamento de volateis. Dessa maneira, ergerglee temperaturas de cura
mais kaixas produzem laminados de melhoalidade quanto a probabilidade de formacao de
vazios.

O tempo para cura completal80 °C orresponde ao indicado pelo fabricante, ou

seja, aproximadamente 120 minutos como mostra a Fig. 6.3.
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Figura 6.3/ Curvas de DSC isotérmica da resfRISMEP2400
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Fonte: (autor)
6.1.3 Termogravimetria (TGA)

A analise de TGA foi conduzida para determémada estabilidade térmica da matriz e
do compdsito. De acordo com a Fig. 6.4(dgmperatra inicial de degradacédo da matriz é de
268 °C enquanto a do compdsito é de 31 ambas definidas de modo conservativo pela
reducao de 1% na massa total da araost

Existem duas razbe®onsolidadas pelas quais a temperatura de inicio de degradacao é
maior para os compdésitos: a diminuicdo da mobilidade das cadeias poliméricas e a reducédo na
taxa de absorcao de calor, ambos impostos pela presenca das fibras.

A temperatura de maxima taxa de degradacado é definida pela temperatura de pico da
curva DTG, derivada da curva TGA (%) em 404°C para a resina e 391°C para o compaésito.

Ao final do ciclo de aquecimento foi constatado a presenca%ed2Qesiduo para a
resina e71% de residuo para o compdsito. A maior quantidade de residuo gerado na
degradacdo do compdsito em relacéo a resina;skeaepresenca do reforco ceramico (fibras
de carbono).
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Figura 6.4i Curva termogravimétrica (a) da resina eg@RISM EP2400e (b) do compdsito, sob
atmosfera de N
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Fonte: (autor)

6.2 PROCESSAMENTCE CARACTERIZACAODOSLAMINADOS COMPOSITCS

O processamento por RTdbs laminadsl (L1), 2 (L2) e 3 (L3) envolveu as pressodes
e temperaturas descritas na TabelaBntendese porpressao inicial pressao exercida para
iniciar a impregnacdo e paressao fingl a pressdo necesséria para que o fluxo de resina
atinja o ponto de saida de resimamolde apds preencher toda a preforma seca. Esse aumento
da pressédo de ingdo ocorre gradativamente durante o processo esdgese distanciamento
da frente de fluxo da resina do ponto de injecdo, pois quanto mais distante a frente de fluxo,

maior a massa serdeslocadgara que frentede fluxoavance.

Tabela 6.1 Pressdes temperaturas envolvidas no processamento dos laminados.

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

Observando o mapa de impregna¢km.6.5) obtidos com ulrasson-Scan pulse

eco, dos laminadopodese percebeque L1 e L2 ndo foranmpregnados satisfatoriamente,

uma vez que a distribuicdo de resina ri@io homogéneaEsta conclusdo é baseada

distribuicdo decoresdas imagens apresentadas na Fig 6.5a e 6ride a cor preteepresenta

alta atenuacagproxima de 100%, ou seja, 0% de retorno da onda emibdakgido do

material de baixa densidade branco representa nenhuma atenuagéo ou completo retorno do

eco.

L1 e L2(Fig. 6.5a e 6.5b4presentaraimelhor impregnagéo nagido nais proxima ao
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ponto de injecdo (regido predominantemente veedp)ovaveispontos secos nas demais
regides, indicados pefmesenca da cor preta distribuida pela imagem.

Baseado neste resultado os parametros de temperatura e presséo foraos aiéesad
producado de L3. Empregande uma maior temperatura, que reduziu a viscosidade da resina,
e maior gradiente de pressao, a impregnacédo das fibras pela matriz foehem¢igig. 6.5c)

e produziu um laminado sem defeitds setas brancas nas figu&$ indicam o sentido da

injecdo da resina.

Figura 6.5 Mapa de atenuacao-&can para os laminados a) L1, b) L2ec) L3
Lovd® 7 bl b U REFISIES I - Sl ’f 4

o0

. - . S

a) ) b) | )

Fonte: (autor)

Figura 6.6 Escala de cores para mapas d8dan

U

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

Fonte: (autor)

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

6.3 SUPERPOSICAO TEMPOEMPERATURA

As isotermasobtidas com DMA parao compésito ea matriz (Apéndice A)foram
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trabalhada para btencéo das curveé8 T T & ém tempecaturade tetend@ncia

igual a0 °C, 25 °C (aqui denominadaahn) € 80°C em funcéo da frequéncia (Apdice B e

par a

do tempo (Apédice Q.
Os valores das constantes € G da equago 28 também forardeterminaos, uma

vez que @=-1/coef. angulare G=-coef. linear/coef.angularvalores estes extraidos da

equacaala reta das curvasbtidasc om dados de EO da resina
Fig 6.7, com os pontos medidos a partir dadomo sugerido por An€1997).
Log ar =-Cy(T-Ty) / Co+T-T, (28)

A constante € é uma constante fisica relacionada com o volume livre na Tg. Seu

valor pode ser definido pela razdo entre o tempo de relaxacdo na?Bg (b0 convencio) e

o tempo de relaxacdo phonom {48), sendo este Ultimo relacionado a condutividade térmica

entre as cadeias poliméric®RNAGHI JR., 2012; ANGELL1997).

Diversos autores tém concordado que=Cl6 ou 17 para todos os polimeros na Tg.
Para os casos em que o valor deéCmuito difererg¢ disto, devese suspeitar de algum
fendbmeno adicional, como um aumento da sensibilidadeetatara apés a Tgpr exemplo
(ORNAGHI JR., 2012; ANGELL, 1997).

Figura 6.7i Curvas de IT/Log ar versusT-Tspara determinagédo dos valores de@; par (a)
resina epOxi Prism EP 2400 e (b) compdsito carbono/epoxi.
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Fonte: (autor)

J& a constante .Qeferese ao carater do polimero e pode ser relacionado com a
fragilidade ou forca Angell (D) pela equacdo 34. A fragilidade/forca Angellatipeito a
maneira como a temperatura afeta as propriedades dos liquidos e polimeros. Maiores valores
de D ocorrem para polimeros com menores valores xdé&dbsiderando polimeros com
mesma ), o que indica maior fragilidade Angell, ou seja, maior selitoie do polimero a
variacOes de temperaturdNGELL, 1997).

D=1-(CaTy) (34)

A Tabela 6.2nostra os valores de;3C; e D calculados para a resina e 0 composito.

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

C1 C2 D
Resina 23 -117 0,29
Compoaosito 39 669 -3,00

Os valores encontrados para D mostrasgmcoerentes, pois esp&& que o
composito apresente menor fragilidade Angell que a matriz purateracéo fibra/matriz
influenciasua resposta devido ao gradiente ptepriedadewiscoelasticagjue se forma ao
redor das fibraPOCHIRAJU; TANDON; SCHOEPPNER997).
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631 STT de E@, dbo ceontparmsi t o

As aurvas STT mostram comaima propriedadearia em uma faixa de frequénaa
tempa No caso de materiais poliméricgodese analisar o comportamento do material
quanto a relaxa@p sem realizar testes que necessitem de dias ou até mesmo anos de duracdo
(ORTIZ, 2008).A Fig. 6.8 mostra a curva STTegada em funcdo da frequéncia peaaa
temperatura deeferéncia.

Aredu- «xo do valor de EO ® t2pica de mater
indica a regido de frequéncia de transi¢cao vitrea para cada temperatura de referéncia.

A transic&o vitrea do compdsito ocorre entré>1® 10'° Hz para Ter = 0 °C, 10%% e
108 Hz para Ter = 25 °C eentre 10 e 10° Hz para Ter = 80°C. E importante salientar que a
frequéncia de 8 Hz, adotada para o ensaio de fadiga neste estudo, estd compreendida no
patamar vitreo para todas&e utilizadas, garantindo resultados cargveis.

Observase que em frequéncias mais altas o material € mais rigido para todas as T
No entanto, a frequénciapartir daq u a | Log EO p édifenente pacacada®B t 8 v e
Sabendese que frequéncia é o inverso do tempo, gmlafirmar ge Ter menores permitem
a estabilidade deFigc@ll)Esse commmament patkeaserexpkcado
em funcéo da relaxacéo das cadeias poliméricas, uma vez que o tempo para 0s movimentos de
rotacdo e translacdo do polimero é diminuido (féagias maiores) torndo-se necessario
maiores temperaturas para que o moviimemolecular seja iniciadoJONES 1998),

justificandoo aumento da faixa de frequéncia dgara Ter mais altas.

Fonte: (autor)
No entanto, onsiderando que o objetivo deststudo € avaliar a mudanca das

propriedadeem funcado d tempo, curvaSTTd e el tundo de Logt (s) foram plotadas e
sobrepostas na Fig. 6. 9. E6 ® a medida da
armazenar na forma de energia potencial ou et&gBassu, 2005Pbservaseque 0 modulo

de armazenament@ snantém estavel por cerca®leanos para T =0 SA72 dias para T =

25 °C e cerca de 32 segung@sa T = 8C°C, resultado atribuido a um processo de relaxacao

e inicio de movimentacdo moleculaais lents para temperaturas mais baixas. O tempo de
estabilidade do m-dul o EO f oi definido de

tomado imediatamente antes do inicio do decaimento do médulo e n&o pela onset.



Figura 6.8 Regido ddrequéncia de transi¢ao vitrea to defini
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Figura6.9 Sobrep si - « 0 das c u(t) doxampdsito parempesatuthe de Eefieréncia
de0 °C, Tambe 80 °C.
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Fonte: (autor)
Areducdio dovalode EO6 define o i n?2 ecular dedi@aneimo v i Ir

conservativague leva a relaxacdo das cadeias por meio de rearranjos configuracionais que
alteram a entropia ou energia interna configional. Desta maneira,energia comeca a ser
liberada através do aumento da mobilidade das cad@BECKER; VARLEY; SIMON,

2002; KIM; MEDVEDEV; CARUTHERS2013.

O aumento da mobilidade, proporcionada pelo aumento do volume livre, promove o
aumento dauktilidade do polimer¢FENG ET AL.,2014), que ggundo Charalambous et. al
(2015), acelera o processo de delaminacdo em compdésitos.

O aumento da temperatura reduz a tensdo de escoamento da matriz, portanto, dada
uma tensdo de solicitacdo a matriz entramazona plastica de deformacdo mais cedo para
temperaturas mais altas. A deformacao plastica, caracterizada pela ruptura de ligacdes, induz
a formacéo de microticas e consequente delaminacdo do comp@SittARALAMBOUS,

2015)

Considerandosacurvas daif.6.9 e o fato de que maiores temperaturas fazem com
que o composito entre prematuramente na zona plastica de deforpwigse concluir que
a movimentacdo molecular inies® mais rapidamente para maiores temperaturas, permitindo
predizer que o processle delaminacépara ocompdsitoem estudamcorrera mais cedo para
temperaturas mais altas.

Quanto ao comportamento de EO @asscurllas ma d
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para as temperaturas de referéncia estabelecidas, com excec¢éo do tempo parc dasse p
atingidg ou seja, para a maxima conversdo de energia mecanica em calor atribuido aos
movimentos micreBrownianos dos segmentos da cadeia prinqiASSU; FELISBERTI,
2005. Parametros como altura do pico e largura a ra#tizra podem ser utiliados para
analisar comparativamente a adesdo interfacial em compadsitos, no entanto, neste estudo ndo
contribuiu para qualquer concluséao relevante.

O fato do pico de EO se desl ocar para a
corrobora com os redula d o s ja apeserta@loso que diz respeito a necekegle de maior
tempo para que os movimentosrétaxagaalas cadeiase inicie coforme ocorre a redugéo
da temperaturaSendo a relaxac¢des relacionadasmudancas conformacionais de cadeias
poliméiicas e resultantes de rotaces em torno das ligacoésicms,0 tempo para que a
movimentacdomolecular ocorra € uma relacdo entrestrutura molecular e temperatura
(CASSU; FELISBERTI, 2005KIM; MEDVEDEV; CARUTHERS, 2013.

A Fig. 6.0 mostraas curvad e E 0 pererindica @ salorTde Log t(s) para cada

curva.

Figura6.Di Cur vas STT de EO em (fasaolhida® do t empo
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Fonte: (autor)

As curvas STTdetan d a Finagtram 6 melsrho comportamento observado nas
curvas STT de & o que € esperado, uma vez quaitan® a r az«o E+NEF/eE &E).

No entanto, a@iferenga entre as curvagoresumeseapenaso maior tempo necessario para
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inicio da transicdo vitrea com a reducdo da temperatura de tralpaiisoocorre uma
solreposicdo parcial entre as curvas STT de 25 °C e 80 °C, indicando que h& alguma
diferenca no tempo entre as transicfes que ocorrem nestas temper@sirgalores

encontrados para os picesdoindicados entada curva.

Figura 6.11" Curvas STT de tan duntao do tempo para asrEscolhidas.
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Fonte: (autor)
6.4 FORCAINTERFACIAL

Além de garantir a adequada transferéncia de carga entre matriz e reforco, as
propriedades interfaciais sdo quem determinam o modo de falha do compdsito. A correlacéo
entre popriedade interfacial e propriedade da matriz @efena falha do material ocorrera por
descolamento interfacial ou falha coesiva da matGHARALAMBOUS; ALLEGRI,
HELLETT, 2015)

Nos casos em que a forca interfacial € maior que a for¢ca coesivaatda m
compositofalha pelo rompimento da matriz, em caso contrario, a félltaeditada ao
processo depull-out Modificagcbes na matriz, como adicdo de agentes tenacificantes,
influenciam o mecanismo de falha através alteragdo do modo como a tensaoiluiedisr
dissipada através da matriz e interfé@€iM, J.-K e MAI, Y.-W., 1998)

Os dados levantados para estudo da variacao da forca de adeséo ineenfcrajao
do temposdo mostrados na Fig. 6.fpdra cada temperatura de referéncia.



Figura 6.12 Curva de resisténcia interfaci  d® bonpdsito em funcéo do tempo para (&=T
80°C e (b) Ter= amb e (C)ler= 0°C.
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E evidente a semelhanga entre as curvas bem como da linha de tendéncia vermelha
adicionada estabelecida com auxilio dsmftwareOrigin 8.0 N&o existe diferenca entre o
m®di o
esta no tempo necessario paua ocorra um mudancaa efetividade da forca interdéeal.
ndi

maximo e minimo (para um mesmo instante de tempo) reduzidos e seu valor médio

val or i nib®i, alc oenof Mo a It r.@afeitid teadegndertora | a

As setas i cam o intervalo de tempo n
aumentado

O fato do valor médio de b aumentar com a temperatura pode ser explicadwam f
da vibragdo das moléculas do polimero. Inicialmente a ligagdo molecular-matriz e
fibra-matriz possuem a mesma intensidade de f@ga o decorrer do tempo a vibragao das
moléculas e o volume livre aumentam, a ligacdo matakiz se torna mmos efetiva
enquanto a ligacao fibmmatriz tem sua efetividade aumentada pois, parte da energia que

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

Tabela 6.3 Dados de forca interfacial para os compésitos em funcao do tempo.

fiLogb o fiLogb 0 rrjllé?(grr?iné rrjll;él?(grr?iné Tempomax

Inicial Final U ] para atingir

Temperatura (daretade | (da reta de (irr:(t)elrr\l/lgllg gg if]rt]grcgllodge ultimo valor
tendéncia) | tendéncia) tempo) tempo) de fdb
80°C 16 minutos

-2,26 -2,14 :
25 °C -3,1a-1,9 -2,5a-1,9 116 dias
(b =0,005)| (b =0,007)
0°C 3170 anos

Segundo Burks et.al (2012), no carregamento cislidfrequéncias mais baixas néo

ha geracdo de calor interno no materabm o aumento da frequéncia de caanegnto

ciclico hd um incremento na temperatura do material que peanmékaxacdo da matriz e um

aumento da vida em fadiga do mesmo. No entaratiaafrequéncias, o calor geradaorre

em uma taxa muito maior do que a taxa de dissipacdo de calor daain&irnando-o
instavel e redundo a vida em fadiga do mesmo (BURKS; MIDDLETON, KUMOSZ)12.

A determinagdo do que seria uma alta frequéncia depende de cada material, sua estrutura

guimica econsequenteapacidade de dissipacéo de calor.

Neste estudo teste de fadiga foi conduzido a 8 Hz, valor este que rendeu o melhor

ajuste considerando os parametros de teste. Com base nisso, as curvas de fLog&oeta

frequéncia (Fig. 6.0)3foram plotadas. A intencéo foi verificar se o valor médio de forca

interfacial a 8 Hz pode ser relacionado com a resisténcia a fadiga do compdsito.

A Tabela 6.4 mostra os valores de limite superior e inferiglig@ios pelas setas na
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Fig. 6.13, a média do intervalo (valores compreendidos essrdinhas vermelhas na Fig.
6.13 e o desvio padrados valores de Log b para cada. T

Figura 6.13 Curva de resisténcia interfacl
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Tabela 6.4 Log b para frequéncia de 8 Hz.

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

Considerando o abvio padrédo, ndo existe diferenca significativa entre os valores
encontrados para T@&°C e T = 25 °Qustificavel pela proximidadentreestagemperatura
J& para a temperatura de 80 °C os valores de b sdo maiores e menos dispersos, gudicando
a forca interfacial mais efetiva nesta temperatura para uma mesmséfreiq de solicitacao.

E possivel que a temperatura de 8D tenha facilitado a dissipacdo do calor gerado
internamente na amostra devido a maior relaxacdo das cadeias poliméricas @®meld
aumento de temperatura.

Estes resultams permitemconcluir que dada uma frequéncia de solicitacéo,
temperaturafeta aefetividade ddorca interfacial. Para o compdésito em estudductilidade
imposta a matriz pelaumend de temperatura, prosne um aumento da forca interfacial
fibra/matriz sugerindo uma maior durabilidade da interface para temperaturas mais altas, o

que corrobora comsodados apresentados na Fig.6.12

6.5 RESISTENCIA AFADIGA

A Fig. 6.14mostra a curva -8l sobreposta para a®$temperaturas de testeinhas
de tendéncigolinomiais de 22 orderforam adicionadas para facilitar a visualizacdo dos
dados.

Observase que o aumento da temperatura reduz a resisténcia a fadiga do compadsito,
sendo este comportamento atribuido ao atmnela ductilidade da matriz, possibilitando
deformacdes plasticas de maiores magnitudes.

Apesar de temperaturas mais altas aumentarem a tenacidade a fratura interlaminar,
promovem um efeito adverso na resisténcia a deladonagevido a facilitacdo de
defamacdes plasticas a cada ciclo de carregamento, elevando a probabilidade de formacéo de
trincas, a coalescénciestase consequente delamacdo CHARALAMBOUS; ALLEGRI,
HALLETT, 2015).
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Figura 6.14° Curva SN sobreposta para as trés temperaturas de teste
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Fonte: (autor)

Temperaturas mais baixas reduzem a tenacidade a fratura de matrizes poliméricas pelo
aumento de rigidez e reduzem a tolerancia ao dano. No entanto a propagacao de trincas e
delaminacgBes ocorrem muito mais lentamente devido a digeidm coeficiente de expanséo
térmica entre fibra e matriz. Enquanto a fibra de carbono se expande minimamente a
temperaturas criogénicas, a matriz se contrai. A combinagdo destes fenOmenos aumenta a
friccdo internae o ancoramento mecanico entre fibra atrim, retardando a delaminagéo
apesar da alta rigidez da matriz devido a melhora na transferéncia de carga pela interface
(CHARALAMBOUS; ALLEGRI; HALLETT, 2015).

A Fig. 6.15apresenta a curva de %E versusliMante censaio de fadigparacada
temperatua e niveis de carga utilizados nos testes, mostrando como o valor de E decresce em
funcéo do carregamento ciclico e da temperatura.

Em todos os casos em que o compdsito falhou, segundo critério definido em fungéo do
incremento de deslocamento durante wegamento, 0 médulo E sofreu uma reducédo maior
gue 50% devido as delaminacdes sofridas. Em apenas duas condi¢cbes de teste o0 modulo foi
reduzido a 92% de seu valor inicial, sendo que nestes casos ndo houve delaminacao aparente
no compdésito. Conhecer comovalor do modulo de Young E decresce com o tempo de

solicitacdo para determinada carga e temperatura permite que componentes aplicados em
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aeronaves possam ser avaliados em campo com técnicas de andlise ndo destrutivas, como c
ultrassom por exemplo, aument® a confiabilidade de inspegdes preventivas.

Segundo Charalambous et. al (2015), a taxa de delaminacdo é maior no inicio do teste
devido a maior severidade e momento fletor impostos pelo carregamento. Com a propagacao
da delaminacgéo, efeitos comiiber-bridging e o surgimento de zonas plasticamente
deformadas na ponta das trincas suprimem a sua propagacao rapida e instavel, aumentando ¢
resisténcia interlaminar (SHIINO, 2014). A delaminacédo avanca quando a energia necessaria
para a abertura da ponta dada é superad&(M, J.-K. e MAI, Y.-W., 199§.

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

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

Comparandese porcentagens dent&io semelhantes para as diferentes temperaturas
de teste, uma vez que a condi¢cdo de carregamento tem influéncia no inicio da delaminacéo
(CHARALAMBOUS; ALLEGRI; HALLETT, 2015), podese afirmar que existe uma
tendéncia na resisténcia a delaminacdo em &uncdl o t e mp o . Para mai or
observase maiores tempos de resisténcia a delaminacdo, ou seja, maiores patamares de
estabilidade de E. Este comportamento pode ser atribuido ao tempo em que o polimero é
capaz de armazenar carga em cada temparatyr medi do por EO6) e ao |
matriz que, quando atingidos iniciam o processo de relaxacdo das cadeias e surgimento de
microtrincas levando a delaminacéo.

Outro dado que corrobora com a afirmacdo de que o aumento da temperatura induz
maior intensidade de delaminacdo € o valor da forca e/ou tenséo residual do compésito pés
fadiga. A Fig. 6.17 mostra o efeito da delaminacdo sobre a rigidez do compdsito. Para uma
mesma % de fax em fadiga, a forca residual € menor para temperaturas maiseadtas
diferenca entre os valores aumenta para maiores& $Fegundo Vieille et al. (2015), o
aumento da ductilidade causa maior degradacéo das propriedades residuais dos laminado e a

deterioragdo das propriedades mecéanicas, justificando os resultaddsagioson



Figura 6.15 Decaimento de E durante carregamento ciclico paratestesa (a) T=80 °€2B) T

°Ce(c)T=0"°C.
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Figura 6.16 Decaimento de E em func&o do tempo durante a fadiga.
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Tabela 6.5 Limite de estabilidade de E durante a fadiga em fung&o de Log t.

Temperatura de teste % d gpwra&(na Limite de estabilidade | Limite de estapilidade
fadiga) de E (Logt) de EO6 (L
90 2,4
0°C 85 39 9,2
75 4.9
85 2,9
25 °C 80 3,7 7,2
70 4,2
70 Queda instantanea
80 °C 68 4,2 15
66 4,6

Comparandese a distanciantre os pontos verde e vermelho de 70% e 85% (retangulo
preto), bem como a distancia entre os pontos azul e verde de 85% @i§0%17) fica
evidente que ndo apenas a temperatura, mas a intensidade de carga tem influéncia na
delaminacéo que incide sabo material, uma vez que a distancia entre 0s pantoenta em
funcdo de ambos.

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

menor resisténcia residual.
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Figura6.171 Tenséo residal posfadiga para os compdésitos testados.
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Fonte: (autor)

6.6 ANALISE MICROSCOPICA DASFRATURASPOR FADIGA

Testes de fleko causamfratura interlaminar de modo ltdevido a tenséo de
cisalhament@tuante durante o carregamento. A falha é causaddgfelanacdo da matriz e,
como caracteristica de falha de modo Il, h4 o surgimentbadklesou cusps Maiores
hacklessdo umindicaivo demaior ductilidade da matrix(M, J.-K., MAI, Y.-W, 1998.

A Fig 6.18mostrao aspecto gerala falha do compdsitcarregado cicliamente sob a
temperatura de OAC para as tens»es dmx 90 %,
(Fig. 6.18a), (b) e (c)respectivamente)O aspectoductii da matriz aumenta com a
diminuicdo da tensdo aplicada e a presencaudpstomase mais evidentesugerindoque
menores tensdes de solicitagdo favorecem a deformacéo ductil da matriz.

Para todas as tensfes obsey®a presenca de trincas na maaitapuidas a sua falha
coesiva. Estas ocorrem na dire¢cdo perpendicular a direcfoopagacdo global da trinca
observado com o aumento da imagem e visualizagdo da diregcdo de propagacao da trinca
indicada porcusps

Para todas as amostras obsesgaue as fibras recobertas.

A Fig. 6.19mostra a ampliacdo das fratupgera cada nel de carregamento. Na Fig.
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6.19a , para o0 car r es aobsemasem preser@adikbrid(seta @amarela),
boa adeséo interfacial (seta azul) e formacéo de cusps que nédo indicam claramente a dire¢céo
de propagacéo da trincBebris estdo relaciordos a diminuicdo da taxa de crescimento da
trinca na regido, enquanto ogspssao formados pela deformacao e falha coesiva da matriz
no modo Il de cisalhamento.

A Fig. 619b permanece a presencadibrise, no detalhe da figura, pode observar
que houe a formacdo mais expressivaaeps(seta verde) eiver markings(seta azul. As
setas alaranjadas mostram a direcdo de microtrincas propagadas localmente, cuja coalescéncic
leva & delaminacdo. Osver markings por sua vez, se formam para menores side
deformacéo e sua coalescéncia formarouss

Na Fig. 6.19 observase a reducédo da presencadibris e aumento deusps(seta
verde) com pontas mais curvadas que os das amostras ant€imexom pontas curvadas
se formam em fraturas por cisalibento de Modo Il devido a friccdo, causada pelo
carregamento ciclico, entre as partes delaminadas. Setas alaranjadas mostram propagacac
local em varias direcdes, enquanto a seta vermelha mostra a direcdo de propagacao de trinca
global. As setas azuis locam river markings(GREENHALGH, 2009; SHIINO ET AL,
2015).

Considerando asnagensapresentadapodese afirmar que o nivel de tensao aplicado
afeta a taxa de propagacdo da trinca e o carater dagill/fta fraura, confirmando que
menores niveis dearregamento permitem maior deformacdo da matriz e consequente maior
resisténcia a fadiga, conforme obsate por Brunbauer et al. (2015) e confirmado tanto pelas
imagens apresentadas nesta analise microscopica da fratura quanto pelos resultados
apresentdos nos gréficos da Fig. 6.&fu Fig. 6.16.

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

desta. Nao se observam fibras expostas.
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Figura 6.18 Aspecto geral da#étura do compdésittestad a 0°C esolicitadosob (a) 90%, (b) 85%
(c) 75% daimax:.

20 um EHT = 3.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 29pA  ApertureSize =30.00Um | jpjat
WD=85mm Mag= 500X Spot Size = 319 Chamber =2.22e-003Pa  FEG-UNESP (a)

20 pm EHT = 3.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 29pA  ApertureSize =30.00Um | Ajat
WD=80mm Mag= 500X Spot Size = 319 Chamber =1.75e-003 Pa  FEG-UNESP (b)

20pm EHT = 3.00kV  signal A= SE1 IProbe= 29pA  ApertureSize=30.00Mm | Ajptar
WD=80mm Mag= 500X Spot Size = 319 Chamber = 2.75e-003Pa  FEG-UNESP (C)

Fonte: (autor)



83

Figura 6191 Detalhes da fratura dmompdsitatestado a 0 °C e solicitadob (a) 90%, (b) 85% e (c)
75% fda U

10 EHT - 300KV Signal A« SE1 IProbes 29pA  ApertureSize=30001m  |Anay
WD« 8Smm Mage 200KX Spot Size « 319 Chamber = 214e-003Pa  FEG UNESP

s wt

10 pm EHT = 3.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 29pA  ApertureSize =30.00 pm | aypga
— WD=-80mm Mag= 2.00KX Spot Size = 319 Chamber =1.67e-003Pa  FEG-UNESP

. 2 o o : 20 . Y& 38
10 pm EHT = 3.00kV  Signal A=SE1 IProbe= 29 pA Aperture Size = 30.00 ym LAIMat
WD=80mm Mag= 2.00KX Spot Size = 319 Chamber = 2.66e-003Pa  FEG-UNESP

()

Fonte: (autor)
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Figura 6.20° Aspecto geral da fratura do compésistado a temperatura ambieetsolicitadassob
(@) 90%, (b) 80% e (c) #0 d @w. U

20 um EHT = 5.00kV  Signal A = SE1 IProbe=  6pA Aperture Size = 20.00 pm LAIMat
WD=21.0mm Mag= 500X Spot Size = 230 Chamber = 4.39¢-003Pa  FEG-UNESP (a)

20 um EHT = 5.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 37 pA Aperture Size = 20.00 ym LAIMat
WD=19.0mm Mag= 500X Spot Size = 333 Chamber = 6.88e-003Pa  FEG-UNESP (b)

20,um EHT = 3.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 10pA  ApertureSize=30.00pm | Alvat
WD=11.5mm Mag= 500X Spot Size = 261 Chamber =2.19¢-003Pa  FEG-UNESP (C)

Fonte: (autor)
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A Fig 6.21 mostra a ampliagdo das imageda Fig. 6.20com destaque para a
defamacdo da matrifavorecida pelcaumento da temperatura de teg€esps(seta verde)
podem ser observados para todos os niveis de carregamento, com evidente aumento da
concentracdo destes com a reducdo dgétese solicitacdo. Na Fig. 624urgem uma nav
estrutura, chamadaoller (setas rosa)estes sdo formado pela friccdo entre as partes
delaminadas que removem as pontas agpscurvadas a cada ciclo de carregamento.
presenca deollers € outro indicio de cisalhamento de Modo(8HIINO ET AL, 2015.

Ainda na Fig. 6.24, a seta roxa, indica uma estrutura circular com superficie mais rugosa que
aquela ao seu entorno. Provavelmente Batalo aditivo tenacificador da resina, como
observad@or Brocks et al. (2015) em seu trabalho sobre tenacifickg@@sinas epoxi

Em todas as imagens da Fig. 6&2%eta vermelha indica a direcdo de propagacao da

trinca.

Figura 6.2 7 Deformacéo na matriz do compésigstado a temperatura ambiente e solicitado sol
90%, (b) 80%mae (Cc) 70% da d

& < ol B . > 15N “
2pm EHT = 5.00kV  Signal A=SE1 IProbe= 6pA Aperture Size = 20.00 pm LAIMat
| WD=21.0mm Mag= 500KX Spot Size = 230 Chamber = 3.59¢-003Pa  FEG-UNESP (a)
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2pm EHT = 5.00kV  Signal A = SE1 IProbe= 6pA Aperture Size = 20.00 pm LAIMat
| I WD=19.5mm Mag= 500KX Spot Size = 230 Chamber = 6.02¢-003Pa  FEG-UNESP (b)

e /‘
t
Y/
| {
|
.

Pl E . {
um EHT = 3.00kV  Signal A =SE1 IProbe=10pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
WD=11.5mm Mag= 5.00KX Spot Size = 261 Chamber = 2.39¢-003 Pa  FEG-UNESP ( C)

Fonte: (autor)

A Fig 6.2 mostra as caracteristicas da falha do compoésito carregadormititasob
a temperatura de 80 °@ Fig. 6.24(a), (b) e (c)mostam o compdsito solicitado com B5
68% e6B da t ens«o0 m8§ i) mapectivamehtddsetrineas na (matriz estdo
presentes na amostra testada com nrai@ de carregamento (Fig. 684 a deformacao da
matriz aumenta com a reducdo dageade solicitacdo, efeito observado pévdas as
temperaturas de teste.
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Figura 6.2 Aspecto geral da fratura do compdésito testado a 80 °C e solicitado sob (a) 85%, |
68% e (Cphax.66% da U

Ty —

20um EHT = 3.00kV  Signal A= SEL IProbe= 10pA  Aperture Size=30.00Mm | Apat
WD=125mm Mag= 500X Spot Size = 261 Chamber =2.03e-003Pa  FEG-UNESP (a)

20 pm EHT = 3.00kV  Signal A= SE1 IProbe= 10pA  ApertureSize=30.00um | ajppat
WD=120mm Mag= 500X Spot Size = 261 Chamber =1.75e-003Pa  FEG-UNESP (b)

20um EHT= 2.00kV  Signal A =SE1 IProbe=  6pA  ApertureSize=20.00um | et
WD=185mm Mag= 500X Spot Size = 230 Chamber =3.06e-003Pa  FEG-UNESP (C)

Fonte: (autor)
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A Fig 6.23 mostia a ampliagéo das imagens da Fig26/ diferenca na deformacao
da matriz ndo é tdo evidente como nos casos anteriores, provavelmente devido ao aumento de
sua ductilidade promovido pela elevacdo da temperdRagides com excesso de resina sédo
observada em todas as imagens.

Na Fig. 6.2& a seta vermelha indica a direcdo de propagacao global da trinca,
mostrando novamente que as fissuras causadas por falha coesiva da matriz séao
perpendiculares a esta. @dlers estdo formados desde as tensfes maisddsyaostrando
que a formacao destes pode estar relacionada também ao aumento de ductilidade da matriz.
Cusps(seta verde) sdo observados em toda a amostra. O retangulo amarelo destaca um bolséo
de resina onde comumente ocorrem multiplus pontos de pr@madeagrincas locais.

Na Fig. 6.2B8 observasecuspspor toda a area da amostra. A ampliacdo de uma regiao
da a imagem permite observar também a presengaedenarkingerollers.

Na Fig. 6.28 o retdngulo verde destaca uma area com excesso de nesipzl ha
menor quantidade deuspsse comparado com a area destacada pelo retdngulo rosa,
mostrando que em regides com excesso de resina a taxa de propagacao da trinca € maior
(SHIINO ET AL, 2015).

Figura 6.23 Deformacao na matriz do compdésito testado= 80 °C e solicitado sob (a) 85%, (b)
68% e (C) 66% dBmaxt.

10 pm EHT = 3.00kV  Signal A=SE1 IProbe = 10 pA Aperture Size = 30.00 um LAIMat
| | WD=125mm Mag= 2.00KX Spot Size = 261 Chamber = 2.00e-003 Pa  FEG-UNESP ( a)
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EHT = 3.00kV  Signal A=SE1 |Probe= 10pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=12.0mm Mag= 2.00KX Spot Size = 261 Chamber =1.72e-003Pa  FEG-UNESP (b)

10 um EHT = 3.00kV  Signal A=SE1 IProbe= 10pA Aperture Size = 30.00 pm LAIMat
WD=150mm Mag= 2.00KX Spot Size = 261 Chamber = 1.79e-003Pa  FEG-UNESP (C)

Fonte: (autor)

A analise das imagens permite concluir que o dominio da falha é da matriz e ndo da
interface ou do refor¢o. N&o foram observadas ruptura significativa de fibras, uma wez que
solicitagdo em fadigpor flexéo hove predominancia @delaminacéo das amostras.

As imagens d&ig. 6.24 mostram fibraccom matriz aderida a superfigienostrando
que apesar da temperatura influenciar a ductilidade da matriz, a falha ocorre sempre por falha

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

Figura 6.2 Superficie de fibras com matriz aderida para as amostras testadas com mesmo r
cargapara (&) T =0 °C, (b) Tamb e (c) T = 80 °C.

e

Fonte: (autor)

6.7 PREDICAO DE VIDA EMFADIGA

Considerando a an8lise de resultados a
parametro viscoelastico que melhor se relaciona com a resiséfazéga,foi proposto um
m®t odo de predi-«o0o de vida em fadiga basea
tempo e sua relacdo com os parametros da equacao que define a curva SN para o material
estudado.

O método constituse de trés passos:

Passo 1Determinacgéo da relagédo entreempo de estabilidadeed pat amar de
cada temperatura de referéncia.

A curva da Fig. 6.2determinaa relacdo entra temperatura e o tempo de estabilidade
de EO. Deste grs8fico podemi Isiedadetece mMEdada
temperatura, dada a linearidade défigo. Esse dado é utilizado como dado de entrada no

método proposto.
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Figura6.5i Tempo de estabilidade de EO6 em fun- «
9
] >
6 4
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>
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1 » Experimental
¢ Teorico
0 T T T T T T
0 30 60 aC
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Fonte: (autor)

Apesar de terem sido eminados as coordenadas (x,y) apenas para as temperaturas 0
°C, 25 °C e 80 °C, o gréfico da Fig. 6,bem como os apresentados abaixo, foram plotados
com um numero maior de pontos dada a excelente correlacdo encontrada entre a temperatura
e 0 Log t comR2 = 0,9925para as temperaturas testadas. A utilizacdo de um maior nUmero
de pontos aumenta a confiabilidade da linha de tendéncia definida para os graficos das figuras

apresentas no Passo 3.

Passo 2:Determinar a equacéao das curvabl $evantadas pareada temperatura de
referéncia.

O objetivo deste passo € encontmagquacao da curva e os valores das constantes de
sets termos

A Fig. 6.26mostraas curvas de tendénceproximadas pela funcdo polinomial de 2°
ordem, ajustadas para cada curvaNSe, a Tabela 6.6, os vales dos termos A, B e C da

equacao Y = AX2 BX + C decada curva.
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Figura 6.8 Curvas SN com linha de tendénc@olinomiale suas equagoes.

T amb
90 @ T=80°C
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Fonte: (autor)

Tabela 6.6 Equacdes das curvash\Be valores dos termos A, B ep@ra cada temperatura.

Tempergtur_a de Equacéo Termo A Termo B Termo C
referéncia
0°C 1,5300E11 -3,18E5 91,3
25 °C y=Ax2-Bx+C 1,5295E11 -3,40E5 89,9
80 °C 1,5250E11 -2,80E5 77,9

Passo 3:Determinar e relacéo entre os termos A, B edCtempo de estabilidade de
EO.

A rela-«o0o entre o0 tempo daeequaghd éanmostrada daa d e
Fig 6.27 Este grafico permite determinar os valores destes termos para qualquer valor de
tempo de estabil i dad eotadoeo Hagso X).rSento estauwa furdcdo ¢ |
da temperatura, poeee determinar os valores de A, B e C para qualquer temperatura
compreendida entre as curvadl®onhecidas.
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Figura6.2" Rel a- «0 entre tempo de est aBerilc)C dhaglagio
da curva SN.
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Fonte: (autor)

Trabalhar com temperaturas entre as determinadas anteriormente através de ensaios

mecanicos garante a confiabilidade dos resultados. Nada impede que as curvas apresentadas



94

na Fig 6.27 sejam extrapoladas para tempos maiores, no entanto, a confiabilidade do
resultado é reduzida devido & ndo linearidade das curvas.

Os novos valores de A, B e C em funcdo do Log t para a temperatura escolhida
(determinado no Passopermitema constucdo de umanova curva SN parauma nova
temperaturaUsando a equagéo da curva determinada no PaB6cE2AX? - BX + C) 0 X
representa o nimero de ciclos, portatgge ser substituido por valores de 1 $pada formar
a nova curva ou, caso haja uteasdo de interessesta deve substituir o Y para qae
namero de ciclosorrespondente seja determinado.

A Fig.6.28ilustra graficamente o método proposto.

O método proposto ndo foi testado para outros tipos de compdsito, portanto, para
compésitos confecenados com um conjunto matriz/reforco diferente do estudado neste
trabalho é necesséario que sejam construidas as curvas STT para, a0 menos, trés temperatura
de referéncia.

Testes de fadig@mbém precisam ser conduzidos uma vez que a validade darelaca
A, B e C em funcdo de Log t para todo e qualquer material compdsito ainda nao foi
comprovada. Se comprovada essa relacado, sera necessaria a realizacdo dos testes de fadiga e
apenas uma temperatura, a fim de deternmspaa equacao da curva. Entéo, aipdesta
equacao e dos testes com DMA serda possivel estabelecer a ebrvpaid qualquer

temperatura de interesse.

Figura 6281 llustracdo do passaépasso do método de predicédo de vida em fadiga proposto.
RESUMO DO METODO DE PREDICAO DE VIDA EM FADIGA

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

obter a nova curva S-N funesocaemne:

© Nova curva S-N

. para X °C
y=-0007x 5,361 i

i e y ke \
y |
Dada uma temperatura de O valor de Log t encontrado no grafico As contantes encontradas na ‘

interesse, verifica-se o Logt. anterior € usado para determinar o etapa anterior sdo substituidas na
valor das constantes A, B e C, em equacdo da curva S-N e a nova |

seus respectivos graficos, da equagdo curva, para a temperatura

da curva que se pretende construir. escolhida, pode ser construida.

Fonte: (autor)
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A Fig. 6.29 mostra a pdicdo da provavel curval$ deste material para a temperatura
de 50 °C.

Figura 6.29 Predicdo da curva-N a 50 °C para o material estudado.
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Fonte: (autor)

E importante lmbrar queos resultados de testes rmicosestticos realizadosem
materiaiscompsitosapresentam um espalhamento significat®omesmo ocorre nos testes
de fadiga, portanto, considerando os valores ddaR2curvasS-N constridas com pontos
experimentaisiguais a 1, 0,73 e 0,41 para as temperaturas de 0 °C, 25 °C e 80 °C,
respectivamente, a curva deegicdo mostra o comprtamento rédio do compsito sendo
necesario corsiderar certo espalhamento dos resultados.
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7 CONSIDERACOES FINAIS

Considerando os resultadosidbs, concluise que:

- As curvas STT em funcdo da frequéngarmitiram determinar C1, C2 e D,
caracterizando o compadsito quanto a sua sensibilidade a alteracdo de temperatura;

- As curvasSTT emfuncdo do tempo mostraram goeaumento da temperatura
diminui o tempo em que o médulo de armazenamé&nfse mantém estavel, considerando
gue o limite de escoamento diminui

- N&o houve diferenca entre as curvdslS de aBa, equanto ° | arg
pico, em funcéo do tempo para as temperaturas de reger@nanica diferenca esta no tempo
necessario para quepico se formassesendo que menores temperaturas exigiram maiores
tempos para atingse o pico de cada curva.

- As curva STT para a forga interfacial mostrarsendénticas, com excec¢éo do tempo
neessario para que a reducdo da faixa de variacdo dos valores de b. Para maiores
temperaturas a reducdo da faixa de valores de b ocorre mais lentamente, sugerindo uma
melhor ades&o interfacial.

- A resisténcia dadiga do compdésitaumentou com a reducao wenperatura devido
adelaminacao mais lenta.

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

- A analise das fraturas comMEV mostra que a falha do compésito é dominada pela
matriz e que a combinacdo de menores niveis de carga e maiores temperaturas causam mais
deformacdes na matriz.

- O método de predicdo de vida em fadiga proposto neste estudo considera o tempo de
estabidade de EO6 em f un- «sedaemuatie dagwviNdonbecida e u't
A relagéo entre as constantes daequdedcurvaSN e o tempo de decai m
temperatura escolhida permite criar uma nova cusMap@ra o material sem a nes@ale de
NOVOS ensaios mecanicos;

- Portanto, o objetivo do trabalho foi atingido.
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APENDICE A i Segmentos de curvanecessaris para construcéo dacurvas STT

Curvas de Log da propriedadenti,obeé¢indfurmr-o0an
Log da frequéncia, aqui denominadas segmentos de curva, foram plotadas para posterior
sobreposicdo para obtéwg das curvaSTT. A Fig. 1A mostra os segmentos de curva da

resina enquantofg. 2A os segmentos de curva para 0 compaosito.
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APENDICE B i Curvas STT em funcéo da frequéncia
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L oxgog Bpéara Tref =25 °C para a) Resina e b) compdsito.
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APENDICE C i Curvas STT em funcdo do tempo

Curvas STTpar a Eénm, Eémef tan- «o do

Log do temp
temperaturas de referéncia de 0 °C;@% 80 °C tanto para a resina como para o compaosito e

sdo mostradas nas Figuras 1C a 9C.

Figura 1Ci CurvaSTTd e

L & bogtéra Tré= 0 °C para a) Resinaly Compadsito.
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Figura 2Ci CurvaSTTd e L oxgog Bpara Tref =0 °C para a) Resinaly Compadsito.
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