UNEeSP <% UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

“JULIO DE MESQUITA FILHO”
CAMPUS DE GUARATINGUETA

ISABELLE CATARINA DE PAULA

OBTEN(;NAO E CARACTERIZAGCAO DE COMPOSITOS VIA RTM COM ALTA
FRACAO DE FIBRAS DE CARBONO PROCESSADOS A TEMPERATURA
AMBIENTE

Guaratingueta
2013



ISABELLE CATARINA DE PAULA

OL?TENQAO E CARACTERIZACAO DE COMPOSITQS VIARTM COM ALTA
FRACAO DE FIBRAS DE CARBONO PROCESSADOS A TEMPERATURA AMBIENTE

Trabalho de Graduacdo apresentado ao
Conselho de Curso de Graduagdo em
Engenharia de Materiais da Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta,
Universidade Estadual Paulista, como parte
dos requisitos para obtencdo do diploma de
Graduacao em Engenharia de Materiais.

Orientador: Prof. MSc. Sérgio Roberto Montoro

Guaratingueta
2013



Paula, Isabelle Catarina de
P3240 Obtencdao e caracterizacdo de compdésitos via RTM com alta fra¢gao de
fibras de carbono processados a temperatura ambiente / Isabelle Catarina
de Paula — Guaratingueta : [s.n], 2013.
54 f. il
Bibliografia: f. 49-53

Trabalho de Graduacdo em Engenharia de Materiais — Universidade

Estadual Paulista, Faculdade de Engenharia de Guaratingueta, 2013.
Orientador: Prof. Me. Sérgio Roberto Montoro

1. Materiais compostos 2. Resinas epoxi 3. Fibras de carbono 1.Titulo

CDU 620.1




UNEeSP “& UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

“JULIO DE MESQUITA FILHO"
CAMPUS DE GUARATINGUETA

OBTENGAO E CARACTERIZACAO DE COMPOSITOS VIA RTM COM ALTA
FRACAO DE FIBRAS DE CARBONO PROCESSADOS A TEMPERATURA AMBIENTE

ISABELLE CATARINA DE PAULA

ESTE TRABALHO DE GRADUACAO FOI JULGADO ADEQUADO COMO PARTE DO
REQUISITO PARA A OBTENCAO DO DIPLOMA DE
“GRADUADO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS”

APROVADO EM SUA FORMA FINAL PELO CONSELHO DE CURSO DE GRADUACAO EM
ENGENHARIA DE MATERIAIS

Prof. Dr. MARCOS VALERIO
Coordenador

BANCA EXAMINADORA:

Prof. MSec. Sérgio Raberto Montoro
DEN - FEG - UNESP

MSc. Thatiane Brocks
FEG - UNESP

j

MSc. Marcos Yutaka Shiino
FEG - UNESP

Dezembro de 2013




DADOS CURRICULARES

ISABELLE CATARINA DE PAULA

NASCIMENTO  18/07/1990
PINDAMONHANGABA / SP

FILIACAO Juvenal Rafael de Paula
Maria Aparecida de Souza Paula

2009/2013 Curso de Graduacao
Engenharia de Materiais — Faculdade de Engenharia do Campus de

Guaratingueta da Universidade Estadual Paulista



DEDICATORIA

Dedico esse trabalho, principalmente, aos
meus pais. Sem eles nenhum dos meus feitos
teria sucesso, inclusive minha graduagdo.



AGRADECIMENTOS

Agradego primeiramente a Deus, que me deu saude, fé e for¢a para prosseguir com
minha graduacdo e com meu trabalho de Iniciagdo Cientifica que resultou nesse Trabalho de
Graduacao;

aos meus pais, pela formacdo moral que me deram e pelo apoio, tanto emocional
quanto financeiro: se agora estou me formando Engenheira de Materiais, o mérito ¢ tanto
deles quanto meu;

ao Luiz Fernando Chiyoda, meu namorado e companheiro, que sempre me auxiliou
nas questdes académicas e, principalmente, teve paciéncia e carinho na medida para que eu
conseguisse seguir em frente, mesmo nas horas mais dificeis;

ao meu orientador Sérgio Roberto Montoro, que deu todo o suporte técnico e
académico necessario para o desenvolvimento deste trabalho. Realmente me “suportou” por
trés anos, me orientando e passando seu conhecimento;

a todo o Grupo de Fadiga e Materiais Aeronauticos: Odila Cioffi, Thatiane Brocks,
Andressa Cecilia Milanese, Marcos Yuataka Shiino, Midori Pitanga, Kelly Benini ¢ a todos os
outros alunos de Pos-Graduacao ¢ Iniciagao Cientifica;

a FAPESP, pelo financiamento através de uma Bolsa de Iniciacdo Cientifica, processo
2010/12317-0, de Janeiro de 2010 a Dezembro de 2011;

Enfim, agradego a todos que fizeram parte da minha vida nesse periodo de cinco anos
de graduacao e que, de alguma forma, contribuiram para minha formacao, seja ela académica,

pessoal ou profissional.



EPIGRAFE

“So se pode alcangar um grande éxito quando
nos mantemos fiéis a nos mesmos.”’
Nietzsche



DE PAULA, 1. C. Obtencio e caracterizacio de compdositos via RTM com alta fracio de
fibras de carbono processados a temperatura ambiente. 2013. 54 f. Trabalho de
Graduagdo (Graduacao em Engenharia de Materiais) — Faculdade de Engenharia do Campus

de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista, Guaratingueta, 2013.

RESUMO

Ap6s a confirmagdo das elevadas propriedades mecénicas especificas dos materiais
compositos através de estudos cientificos realizados ao longo das ultimas décadas, um dos
novos desafios dessa classe de materiais ¢ atingir a capacidade de producdo em massa a um
custo mais acessivel, o que se tornou indispensavel.

A Moldagem por Transferéncia de Resina ou RTM (Resin Transfer Molding) constitui
um excelente processo de fabricacdo de materiais compositos. Apesar de ser um processo
largamente empregado por industrias internacionais na producdo de compdsitos estruturais de
alto desempenho, somente a pouco tempo a indastria aerondutica nacional tem mostrado
interesse na implementagao desse tipo de processamento para estruturas mais complexas e de
maior responsabilidade estrutural.

Considerando os critérios aeronduticos, a reprodutibilidade e o relativo baixo custo
desse processo, varios estudos tem sido desenvolvidos no Brasil para o aprendizado e
aperfeigoamento dessa técnica. Este processo ¢ adequado para produzir componentes de
polimero tanto de geometria simples quanto complexa, além de permitir atingir espessuras
consistentes, com alta qualidade de acabamento e sem limitagdo de escala.

Componentes fabricados em composito polimérico destinados a aplicagdes de elevada
solicitagdo mecanica, como estruturas de avides, satélites, etc, requerem um rigido controle
das fragdes volumétricas dos constituintes do compdsito, além do conhecimento de suas
propriedades mecanicas e térmicas. Portanto, neste trabalho de graduagdo foi realizado um
estudo experimental voltado para a caracterizagdo mecanica, térmica e de porosidade de
compositos processados pelo processo de Moldagem por Transferéncia de Resina (RTM). Tal
caracterizacdo foi realizada visando uma possivel aplicacdo aerondutica desse material
composito. Para a produgdo dos compdsitos foi utilizado um equipamento de processo RTM
(Radius 2100cc RTM injector). Os compositos carbono/epdxi processados foram

caracterizados mecanicamente via ensaios de flexdo e termicamente via analises de DMA,



DSC e TGA. Para a determinacdo da fracdo volumétrica de fibras, amostras dos compositos
foram analisados via digestdo da matriz (ASTM D3171) e por fim os compdsitos foram
caracterizados via picnometria de hélio e porosimetria de merctrio para a determinagdo da
massa especifica real e distribui¢do dos tamanhos de vazios, respectivamente.

As metodologias de digestdo da matriz e porosimetria de mercirio mostraram que 0s
compositos processados apresentaram uma quantidade de vazios inferior a 2%. As analises
térmicas mostraram que a adicdo do reforco de fibra de carbono na resina bicomponente
POLIPOX® influenciaram suas propriedades térmicas. A temperatura de transicdo vitrea do
composito foi menor, quando comparada com a resina sem refor¢o, em ambas as analises
(DSC e DMA). Enquanto que a temperatura de degradagdo foi maior. Portanto, a adicdo da
fibra de carbono foi vantajosa, porque promoveu uma melhora das propriedades térmicas do
polimero. Além disso, um artigo cientifico foi publicado no periddico Journal of Research

Updates in Polymer Science.

PALAVRAS-CHAVE: compdsitos, resina epoxi, fibra de carbono, ensaio de flexao, analise

térmica.
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ABSTRACT

After confirming the high specific mechanical properties of composite materials by
scientific studies conducted over the last decades, one of the challenges of this new class of
materials is the ability to achieve mass production at a more affordable cost, which has
become indispensable.

The Resin Transfer Molding (RTM) is an excellent method for manufacturing
composite materials. Despite being a process widely used by international companies in the
production of high performance structural composites, only a short time the national aviation
industry has shown interest in implementing this type of processing to more complex
structures and greater structural responsibility.

In aeronautical projects, the reproducibility and the relative low cost of this process,
several studies have been performed in Brazil for learning and perfecting this technique. This
process is suitable for producing polymer components both simple as complex geometry, and
allows to achieve consistent thickness, with high quality finish and without limiting range.

Polymeric composite components for the high mechanical stress applications such as
aircraft structures, satellites, etc., require a strict control of volume fractions of the composite
constituents, beyond the knowledge of their mechanical and thermal properties. Therefore, in
this experimental work degree study on the mechanical, thermal and of porosity composites
processed by RTM processed characterization was performed. This characterization was
performed targeting a possible aerospace application of this composite material. For the
production of composites, process equipment (RTM RTM injector Radius 2100cc) was used.
The processed carbono/epoxy composites were characterized via flexure tests mechanically
and thermally analysis via DMA, DSC and TGA. To determine the volume fraction of fibers,
the composite samples were analyzed via matrix digestion (ASTM D3171) and finally the
composites were characterized by helium pycnometry and mercury porosimetry for

determining the actual density and distribution of sizes of voids, respectively.



The methods of matrix digestion and mercury porosimetry showed that the processed
composites showed an amount of less than 2% voids. The thermal analysis showed that the
addition of carbon-fiber reinforcement in two-component resin POLIPOX ® influenced their
thermal properties. The glass transition temperature of the composite was lower compared
with the unreinforced resin, for both analyzes (DSC and DMA). While the degradation
temperature was higher. Therefore, the addition of carbon fiber is advantageous because it
promoted an improvement of the thermal properties of the polymer. In addition, a scientific

paper was published in the Journal of Research in Polymer Science Updates.

KEY WORDS: composites, epoxy resin, carbon fiber, flexural properties, termal analysis.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

Nos diversos ramos da industria, a otimizacdo de matérias-primas e de processos de
fabricacdo sempre foi importante para maximizar os lucros e a qualidade do produto final. No
caso da industria aerondutica, as pesquisas focam no aumento da resisténcia mecanica e na
diminui¢do do peso dos componentes das aeronaves. Para conseguir tais propriedades as
empresas apostam cada vez mais na utilizagdo de materiais compdsitos (BROCKS, CIOFFI,
VOORWALD, 2013; MOTA, 2010; XU et al., 2009; OSBORNE, 2013). Sua utilizagdo vem
crescendo também em outros setores, na fabricacdo de novos componentes, ou na substituicao
desses, principalmente em aplicagdes estruturais, devido aos elevados padrdes de qualidade e
desempenho obtidos com esse tipo de material (DAVIS et al, 2011; GRANDE et al., 2011;
RANA, ALAGIRUSAMY, JOSHI, 2011).

Atualmente, as estruturas devem suportar cargas cada vez maiores e 0s compositos
estdo atendendo essa demanda de maneira consideravel. Apesar dos inumeros beneficios
ainda existem dois grandes inconvenientes apresentados pelos compdsitos em relacdo aos
materiais metalicos: as caracteristicas de processamento relativamente dificeis e a avaliagdo
de danos (AMORIM, VOORWALD, 2009; KEULEN et al.,2010). Para suprir esses
inconvenientes, t€ém-se estudado novas formas de fabricacdo de compdsitos, onde uma delas ¢
a Moldagem por Transferéncia de Resina — RTM.

O processo RTM ¢ mais vantajoso que outros métodos de fabricagdo, como a cura em
auto clave de pecas laminadas manualmente, por exemplo, a medida que se trata de um
processo com bom acabamento superficial, que permite gerar estruturas complexas e com
bom controle da fragao de fibras. Além disso, demanda menos mao-de-obra e permite a
criacdo de uma linha de producdo (BROCK, CIOFFI, VOORWALD, 2013; FONTOURA,
2009; GRANDE et al., 2011).

O estudo adequados das caracteristicas da matriz ¢ do reforco ¢ essencial para que se
atinga um bom resultado final do processo, além do estudo minuscioso da especificacdo da
peca a ser produzida, pois em decorréncia disso pode ser necessario alteragdes nos parametros
de processo RTM. A garantia de qualidade comeca na fabricacdo de resinas e pré-formas, no

controle do processo e termina com ensaios destrutivos e ndo-destrutivos das pecas acabadas
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(FONTOURA, 2009). O estudo dos materiais utilizados na confec¢do do compdsito ¢ muito
importante para se obter pardmetros 6timos de processamento e acabamento do produto final.

A resina epdxi reforcada com a fibra de carbono geralmente atinge altos valores de
resisténcia a tracdo e modulo de rigidez, e, dessa forma, tem boa resisténcia a fadiga,
principalmente devido as propriedades das fibras (DAVIS et al., 2011). E importante ressaltar
que o uso de diferentes métodos de processamento pode influenciar as propriedades fisico-
mecanicas dos compositos. Dessa forma, para que essas propriedades sejam atingidas, ¢
necessario um bom estudo e controle do processo de fabricagdo. Dessa forma, se tornam
imprescindiveis técnicas de caracterizagdo mecanica, térmica e microscopica para analisar a
qualidade do compdsito obtido (SHIINO, 2011).

Com resultados atendendo as exigéncias para as aplicagdes estruturais, este material
podera ser utilizado na aplicagdo aerondutica, possibilitando melhorar as caracteristicas dos
componentes utilizados na fabricagdo aeronautica bem como, melhorar a qualidade do
ambiente de trabalho, devido a um maior controle na emissao de poluentes, um melhor
aproveitamento de material e maior agilidade de producao de pegas, devido ao processo RTM

ser apropriado para producao em série.

1.2 OBJETIVO

O objetivo geral deste trabalho de graduacgao foi processar materiais compositos a partir
de um refor¢co laminado seco de fibras de carbono e uma matriz de resina epoOxi bi-
componente, através do processo de Moldagem por Transferéncia de Resina (RTM).

Como objetivos especificos, os laminados compositos processados foram caracterizados
mecanicamente via ensaios de flexdo e termicamente via analises de DMA, DSC e TGA, além
de também terem sido caracterizados via digestdo 4cida da matriz e porosimetria de mercurio

para a determinacao das fracdes volumétricas de fibra e matriz e da distribui¢do de vazios.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 COMPOSITOS

Materiais compoOsitos sdo, basicamente, materiais de moldagem estrutural feitos de dois
ou mais materiais constituintes, com suas propriedades individuais, e que, juntos resultam em
um novo material com propriedades realgadas ou diferentes das dos materiais originais
(MOTA, 2010; XU et al., 2009; NETO, 2010; PEREIRA, 2011; SHIINO, 2011). Os
compositos sdo projetados para apresentarem a combinacdo das melhores caracteristicas de
cada material constituinte.

As industrias aeroespacial, maritima e automotiva foram pioneiras na utilizacdo de
compositos em aplicagdes estruturais, entretanto esse tipo de material vem ganhando espaco
em diversos outros ramos da economia como os setores de transporte, quimico e
petroquimico, construg¢ao civil, eletroeletronico, ¢ também no lazer (HILING et al., 2011;
KOH, FEI, MOURITZ, 2011; OSBORNE, 2013). Nos setores acroespacial e aecronautico, por
exemplo, o uso de materiais compdsitos tem sido impulsionado pela procura por alto
desempenho e ciclos de vida maiores. Ja na industria automotiva, onde hd um volume maior
de produgao, sdo necessarias técnicas rapidas e altamente automatizadas, com forte énfase na
diminuic¢do dos custos da producio e do produto final (DELEGLISE et al., 2011; OSBORNE,
2013).

Componentes estruturais de aeronaves para fins civis e militares, tais como: flaps,
leme, carenagens, aileron, tanques de combustivel, cone de cauda entre outros, que
anteriormente eram fabricados em ligas de aluminio, titdnio e acos especiais, estdo hoje sendo
fabricados, na sua grande maioria, em estruturas laminadas de compdsitos avangados
(HILING et al., 2011). Essa grande procura pelos compositos e a substituicdo de elementos
metalicos pelos mesmos sdo explicadas pela sua alta resisténcia especifica, boa resisténcia a
fadiga e a corrosdo, baixo peso especifico e boa elasticidade (FONTOURA, 2009;
MARQUES et al., 2010; MOTA, 2010).

A aplicabilidade de um composito ¢ determinada por um conjunto de caracteristicas e
propriedades do mesmo, como peso especifico, resisténcia mecanica, elasticidade, resisténcia
a corrosao, entre outros (KEULEN et al., 2010; KOH, FEIH, MOURITZ, 2011). Tais
propriedades estdo diretamente relacionadas com a matriz, que ¢ a resina, e ao reforgo, que ¢ a
fibra, sendo que a boa impregnacdo destes criard uma interface na qual as propriedades de

cada um praticamente desaparecem, dando lugar as propriedades que vao caracterizar o
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compoésito (CHANDRASEKARAN, ADVANI, SANTARE, 2011; MOTA, 2010). Dessa
forma, temos que a carga aplicada ao composito ¢ transferida da matriz para o reforgo através
da interface; portanto, a interface refor¢o/matriz se torna um fator importante que afeta a
tenacidade e a resisténcia do composito (HILING et al., 2011).

Nos materiais compdsitos, a matriz ¢ responsavel, principalmente, pela transferéncia de
carga para os refor¢os. Além disso, ela protege o refor¢o da abrasdo, danos e meios de
degradacao (sejam eles de natureza fisica ou quimica) e d4 a forma ao produto final, pois
envolve o reforco. Encontramos matrizes de natureza organica (poliméricas), metélica e
ceramica. Destacam-se as poliméricas pela sua versatilidade de formulagdo e baixo custo de
processamento, comparadas com outras matrizes (MOTA, 2010).

Em relacdo a fusibilidade e a solubilidade das matrizes, podemos dividi-las em dois
grupos: termopldasticas e termorrigidas. Sendo que as primeiras sao os polimeros lineares ou
ramificados que, sob efeito de temperatura e pressao, amolecem, assumindo a forma do
molde; uma nova alteracao desses parametros reinicia o processo sendo, portanto, reciclaveis.
Entretanto, as resinas termoplasticas possuem baixa resisténcia mecanica ¢ baixo mddulo de
elasticidade, limitando sua aplica¢do estrutural (KEULEN et al., 2010).

Ja os polimeros termorrigidos, também sob efeito do aumento de temperatura e pressao,
amolecem e assumem a forma do molde desde que ndo seja atingida a temperatura inicial de
polimerizacao (cura). Porém, uma nova altera¢ao na temperatura e na pressao nao causa efeito
algum, pois em seu processo de cura assumem estrutura tridimensional, reticulada, com
ligacdes cruzadas. Sao materiais insoluveis, infusiveis e ndo-reciclaveis (MOTA, 2010).

A preferéncia por resinas termorrigidas no processo de infusao pode ser explicada por
diversos parametros, tais como: sdo mais leves e a maioria sao mais resistentes a exposi¢ao
ambiental (MOTA, 2010). Além disso, geralmente tém uma melhor resisténcia a fluéncia do
que os termoplésticos e permitem maiores temperaturas de trabalho. Em compositos de alto
desempenho sdo mais utilizadas as resinas fendlicas, as epoxis, as bismaleimidas e as
poliamidas, pois possuem excelente resisténcia a solventes assim como a altas temperaturas
(FONTOURA, 2009).

Na escolha do reforco, levam-se em consideragdo certos requisitos como: melhoria das
qualidades desejadas, baixa absor¢do de wumidade, baixo custo, disponibilidade e
compatibilidade com a matriz. Os refor¢os mais utilizados em compositos estruturais sdo os
do tipo fibroso, sendo mais comuns as fibras de vidro, de boro, de carbono e de kevlar.
Atualmente hd um grande interesse também pelas fibras vegetais (BENINI, 2010; VENTURA
et al., 20006).
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Considerando a aplicagdo estrutural, novos estudos trazem nano tubos de carbono como
nova opg¢ao de reforco, gerando um compdsito mais resistente mecanicamente e com melhor
adesdo matriz/reforco. No entanto, esses devem ser utilizados com cautela, pois a adigdo
desses nano tubos afeta a viscosidade da matriz (ASHIRAFI et al., 2011; CARVALHO,
AVILA, VAN PETTEN, 2011; GREEF et al., 2011; SIDDIQUI, 2011).

2.2 RESINAS UTILIZADAS COMO MATRIZ

Embora as propriedades mecéanicas dos compdsitos sejam dominadas pelo elemento
fibroso, a matriz deve ser sclecionada de acordo com necessidades relacionadas a
processabilidade e desempenho, sendo que uma das propriedades mais importantes na selecao
de uma matriz polimérica é a temperatura de transi¢ao vitrea, que deve ser pelo menos 30°C
acima da temperatura de servico (MARTINEZ, 2011). Outro parametro que deve ser bem
caracterizado ¢ o valor da viscosidade da resina em fungdo da temperatura, pois esse € um
fator importante para uma boa impregnag¢do do reforco e acabamento da pega produzida
(SIDDIQUTI et al., 2011).

As resinas poliéster insaturada, estervinilica, fendlica e epoxidica sdo as matrizes
termorrigidas mais utilizadas nos projetos em compositos refor¢ados, selecionadas por
atenderem requisitos de resisténcia mecanica ¢ quimica, sendo a epoxidica a que apresenta
maiores vantagens para o desenvolvimento de projetos técnicos. Podemos destacar
caracteristicas como baixa viscosidade (processabilidade), baixa contragdo (tensodes residuais),
cura a temperatura ambiente (processabilidade), alto modulo de elasticidade e compressao
(desempenho) (HE et al., 2013; MARTINEZ, 2011).

A cura de resinas termorrigidas pode ser definida como o processo que conduz a
mudanga de propriedades de uma resina via processo de reticulagdo. As reacdes de cura sao
usualmente exotérmicas, e, portanto, temperatura e tempo sao os parametros mais importantes
a serem selecionados em um ciclo de cura (MARQUES et al., 2010).

Mais uma vantagem do uso de resinas termorrigidas ¢ o fato de essas impregnarem
facilmente as fibras, sem necessidade de processamentos especiais, como altas temperaturas
ou grandes pressoes.

A resina epoxi ¢ um tipo de resina termorrigida. Considerando que existe um grupo de
resinas epOxi e ndo apenas uma, sua estrutura quimica influencia fortemente suas
propriedades ap6s a cura. Considerando a classe de epoOxis aeronduticas, estas apresentam boa

resisténcia térmica e elevadas temperaturas de degradacao. Além disso possui altos médulos e
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excelente resisténcia a tragdo, boa resisténcia a fluéncia, forte adesao a fibra e baixa retracao
no processo de cura; viabilizando a sua aplicacdo estrutural. Além disso, essa classe de resinas
exibe propriedades elétricas, adesdo adequada com varios substratos e facil processabilidade,
pois podem apresentar menor viscosidade dependendo da composi¢ao (FONTOURA, 2009;
MARTINEZ, 2011; SHMACHTENBERG, HEIDE, TOPKER, 2005; WARRIOR et al.,
2003). Entretanto, como todo material, apresentam desvantagens como alta aderéncia aos

moldes e impossibilidade de reciclagem (MARTINEZ, 2011).

2.3 UTILIZACAO DE FIBRA DE CARBONO COMO REFORCO

As caracteristicas do refor¢o determinam a sua eficiéncia mecanica. As propriedades
mecanicas dos compositos sdao influenciadas pelo formato e dimensdes das fibras (SBIAI et
al., 2010). Os representantes dos elementos fibrosos mais relevantes sdo as fibras de carbono,
aramida e vidro (DONG et al, 2013; ROSARIO et al, 201 1). Além dessas, ha um crescente
interesse na utilizacdo de fibras naturais (ALBINANTE, PACHECO, VISCONTE, 2013;
ANDERSONS, JOFRE, 2011; BENINI, 2010; VENTURA et al., 2006).

A fibra de carbono ¢ uma excelente op¢do para suportar as cargas estaticas e ciclicas de
longo prazo geralmente impostas a componentes estruturais, pois se trata de um material com
alto modulo de elasticidade e apresenta valores de resisténcia a tragao até 20 vezes maior que
o titanio e outras ligas metalicas comuns (DONG et al., 2013; DAVIS et al., 2011).

Comumente sdo utilizados reforcos na forma de tecidos, esse tipo de reforco ¢ de facil
manuseio e proporciona uma melhor tenacidade e resisténcia ao impacto (RANA,
ALAGIRUSAMY, JOSHI, 2011). Além disso, estudos mostram que as fibras com orientagao
longitudinal sdo mais eficientes como refor¢o, em termos de rigidez e resisténcia do material
compodsito resultante (ANDERSONS, JOFRE, 2011). Os tecidos consistem de um conjunto de
cabos entrelagados em determinada sequéncia, padrao ou tela. Os tipos de tecido mais
utilizados sdo: tecido plano (plain), tecido cetim (satin), e o tecido com trama diagonal (twill)

(FONTOURA, 2009; SBIAI et al., 2010), como ilustrado na Figura 1.

Figura 1 — Tecido utilizados como reforgos: a) tecido plano; b) tecido cetim; ¢) tecido de linhas diagonais

Fonte: (FONTOURA, 2009).
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2.4 PROCESSO RTM

O processo mais utilizado na fabricagdo dos compositos poliméricos termorrigidos tem
sido a cura em autoclave de pecas laminadas manualmente. Com o objetivo de otimizar a
producdo desses compdsitos com qualidade para aplicacdo aeroespacial, estudos tém sido
feitos em busca de outros processos de fabricacdo, entre eles destacamos o RTM (Resin
Transfer Moulding) (KEULEN et al., 2010; SCHMACHTENBERG, HEIDE, TOPKER,
2005; XU et al., 2009).

A técnica de Moldagem por Transferéncia de Resina (RTM) ¢ um método que ¢
particularmente adequado para a produgdo primdria de pegas integradas a fim de satisfazer
rigorosas especificagdes da industria aeronautica (BROCKS, CIOFFI, VOORWALD, 2013;
KEULEN et al, 2010; SBIAI et al., 2010). A partir desse processo, podem ser produzidas
pecas de alta qualidade, com altas fracdoes de volume de fibra e duas superficies de alta
qualidade de acabamento (ANDERSONS, JOFRE, 2011; NETO, PARDINI, 2006, SBIAI et
al., 2010).

Além disso, o processamento acontece em um sistema totalmente isolado, o que elimina
a exposi¢ao do operador a produtos quimicos e reduz a chance de erro humano (FONTOURA,
2009; BARANDUN, ERMANNI, 2010).

O RTM tem muitas vantagens sobre outros processos de fabricagdo de compositos,
incluindo menor custo de mao-de-obra, processamento sem prepregs, fabricacao de estruturas
complexas e partes que requerem superficies com ampla faixa de dimensdes, controle da
fragao volumétrica e baixo teor de vazios. Além disso, o molde fechado permite o controle
das dimensdes, um bom acabamento superficial, assim como a pré-disposi¢cdo das fibras na
orientacdo necessaria atendendo as necessidades estruturais do projeto (FONTOURA, 2009;
KEULEN, 2010; NETO, PARDINI, 2006).

O RTM ¢ um processo de fabricagdo por transferéncia de resina de baixa viscosidade a
pressodes acima da atmosférica, para um molde fechado contendo o reforco (BARANDUN,
ERMANNI, 2010; MARQUES et al., 2010; MOUTON et al., 2010; XU et al, 2009). O
reforgo fibroso seco ¢ colocado no interior do molde, que ¢ fechado em seguida. Entdo, a
resina liquida, de baixa viscosidade, ¢ injetada no molde até a total impregnagao da fibra.
Depois disso, o molde ¢ aquecido para que se inicie o processo de cura da resina. Ao término
do resfriamento do molde, este ¢ aberto e o compdsito processado ¢ retirado (CARVALHO,
AVILA, VAN PETTEN, 2011; KOH, FEIH, MOURITZ, 201 1). O tempo de cura representa

aproximadamente 80% do tempo total do ciclo de processamento, o que coloca 0 RTM entre
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os processos médios de produgdo em série (DELEGLISE et al., 2011). Uma representago

esquematica pode ser observada na Figura 2.

Figura 2 — Esquema simplificado do processo RTM
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Controladorde

pressao

Fonte: (SCHMACHTENBERG, HEIDE, TOPKER, 2005).

Como outras técnicas de fabricacdo, o processo RTM impde formas e dimensdes
especificas. Além disso, o processo pode causar tensdes e defeitos nas pecas, causadas pela
arquitetura do laminado e pela grande complexidade de fendmenos fisicos que envolvem os
parametros do processo RTM. Os diferentes fluxos de calor nas regides da placa processada e
os ciclos térmicos de polimerizagdo também podem produzir defeitos nas pegas. Por isso €
importante o estudo dos componentes da estrutura, principalmente sua caracterizagao
mecanica, para identificar se as tensdes sdo aceitaveis (BARANDUN, ERMANNI, 2010;
MOUTON et al., 2010; WARRIOR et al., 2003).

2.5 CARACTERIZACAO DO COMPOSITO

2.5.1 Caracterizacio mecanica: ensaio de flexiao

Em aplicacoes industriais envolvendo materiais de alta resisténcia ¢ muito importante
conhecer o comportamento do material quando submetido a esforgos de flexdo. A flexdo ¢ o
esfor¢o que se caracteriza por induzir em um componente, tensdes de compressdo em uma
parte de uma sec¢ao transversal e tensdes de tracao na parte restante (CAVALLI et al., 2010;

NIELSEN, 1994; VENTURA et al., 2006).
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O ensaio de flexdo busca avaliar as propriedades mecanicas através de esforcos
aplicados fora do plano, diferente de outros ensaios como de tragdo e compressao. Nesse tipo
de ensaio sdo analisadas as tensdes internas na fase elastica, isto ¢, quando o material
submetido a um esfor¢o apresenta a capacidade de absorver energia e devolve esta energia ao
meio, retornando naturalmente a sua forma inicial CAVALLI et al., 2010; NIELSEN, 1994;
VENTURA et al., 2006).

A Figura 3 traz um esquema do ensaio de flexdo. A parte inferior que esta sujeita ao
maior nivel de tensdo em tracdo, enquanto a parte externa superior esta sujeita a esforcos de
compressdo. Considera-se que o material falhou a partir da primeira ruptura de fibra
detectada, podendo esta ocorrer na parte tracionada ou comprimida, dependendo das

propriedades mecanicas de cada material.

Figura 3 — Esquema de Ensaio de Flexao

2.5.2 Analises térmicas

A analise térmica ¢ um conjunto de importantes técnicas analiticas que medem as
propriedades fisicas dos materiais em funcdo da temperatura, quando estes sdo submetidos a
um ciclo térmico; e vem sendo usada para o melhor entendimento da relagdo
estrutura/propriedade. Fornece dados como o limite maximo de temperatura em que o
composito pode ser aplicado, suas propriedades elasticas, além de possibilitar a realizacao de

um estudo cinético para determinacdo de outros parametros (BENINI, 2010;
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CANEVAROLO, 2004; FONSECA, YOSHIDAM, 2009; OLIVEIRA et al, 2010;
RODRIGUES, FERREIRA, 2010).

Mesmo sendo um ensaio destrutivo, andlises térmicas podem ser realizadas com
pequena quantidade de amostra e apresentarem uma variedade de resultados com apenas uma
técnica, além de ndo haver necessidade de preparo da amostra a ser analisada (BENINI,
2010). Entre as diversas analises pode-se mencionar a determinacdo de decomposicio, grau
de pureza, entalpia de reagdo, oxidagdo, temperatura de transicdo vitrea, calor especifico,
temperatura de fusdo, condutividade térmica, entre outras (MARTINEZ, 2011).

A termogravimetria (TGA) ¢ uma técnica de andlise térmica na qual a variacdo de
massa da amostra (perda ou ganho) ¢ determinada em func¢do da temperatura e/ou tempo,
enquanto a amostra ¢ submetida a uma programacao controlada de temperatura. Esta técnica
possibilita conhecer as alteracdes que o aquecimento pode provocar na massa das substancias,
de forma a estabelecer a faixa de temperatura em que a amostra adquire uma composi¢ao
quimica fixa, definida e constante, a temperatura em que comeca a se decompor e
acompanhar o andamento de reagdes de desidratagdo, oxidagdo, combustdo e decomposi¢ao
(BENINI, 2010; CANEVAROLO, 2004; MARTINEZ, 2011). Analises por TGA tém sido
utilizadas para varias finalidades, at¢ mesmo para o estudo de dispersdao, da quantidade de
reforgos nos compositos e da faixa de temperatura de degradacao (FONTOUTA, 2009).

No ensaio de Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) ¢ medida a diferenga de
temperatura entre a amostra ¢ o material de referéncia. O fluxo de calor diferencial entre
ambas ¢ proporcional a variacdo de entalpia, a capacidade calorifica e a resisténcia térmica
total ao fluxo calorico. As curvas DSC estdo relacionadas a variacdo de entalpia ou a variagao
da capacidade calorifica do material, podem ser obtidas informagdes sobre eventos térmicos
como perda de massa, dessor¢do, cristalizacdo, reacdes de polimerizacdo, cura, oxidacao,

degradacdo oxidativa e transicao vitrea (CANVAROLO, 2004; MARTINEZ, 2011).

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 AQUISICAO DOS MATERIAIS

3.1.1 Resina epoxi

A resina epdxi bicomponente utilizada ¢ constituida a partir do reagente RL 3135-LV e

seu endurecedor EL 3135-F, ambos liquidos, e classificada como um sistema de baixa
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viscosidade a base de resina epoxi modificada, livre de solventes e endurecedor com aduto de
amina cicloalifatica, fabricados pela Polipox — Industria e Comércio Ltda (POLIPOX, 2010).
E uma resina sintética de cura a temperatura ambiente que resulta em um polimero
termorrigido apos a mistura dos dois componentes.
Como consta em seu boletim técnico, a resina apresenta caracteristicas que podem ser

visualizadas nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 1 — Caracteristicas da resina ep6xi 3135-L apds mistura, fabricante Polipox

Propriedades fisico-quimicas Valores
Tempo de Uso “Pot-Life” (25 °C), em min 110
Tempo de Endurecimento (25°C), em min 200
Tempo de cura total (25°C), em dias 7
Resisténcia Térmica, em °C 80 -90
Resisténcia a Tragdo, em MPa (kgf/mm?) 78,4 —88,3(8-9)
Resisténcia a Flexdo, em MPa (kgf/mm?) 117,7-147,1 (12 - 15)
Absorcao de agua apos 15 dias (25°C), em % <0,2

Fonte: POLIPOX (2010)

Tabela 2 — Caracteristicas dos reagentes: resina (RL 3135-LV) e endurecedor (EL 3135-L), fabricante Polipox

Reagentes
RL 3135-L EL 3135-L
Caracteristicas
Propor¢ao, em gramas 100 35
Cor Transparente Levemente amarelado
Viscosidade (25°C), em mPa.s 540 - 810 58 - 87
Massa especifica (25°C), em g/cm? 1,12-1,16 0,99 - 1,00

Fonte: POLIPOX (2010)

3.1.2 Fibra de carbono

Para a producao dos laminados compositos foi utilizado um tecido plano de fibra de
carbono HexForce™ AGP198-P, da Hexcel. A ficha técnica do tecido estd apresentada No

Anexo A.
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3.2 PROCESSAMENTO DAS PLACAS COMPOSITAS

3.2.1 Sistema RTM

As duas placas de composito laminado foram obtidas no sistema RTM instalado no
Laboratério de Processamento de Compositos do Departamento de Materiais e Tecnologia do
Campus de Guaratinguetda da UNESP. O sistema é composto de injetora, molde em ago
provido de resisténcia elétrica para aquecimento com controlador de temperatura, sistema de

vacuo e microcomputador (Figura 4).

Figura 4 — Sistema de processamento de compositos por RTM locado no DMT/FEG/UNESP.

Fonte: (do autor).

3.2.2 Preparacao dos materiais

Para se obter uma placa composita com uma porcentagem em volume de fibras superior
a 55%, ¢ necessario dispor dos dados de gramatura, espessura ¢ densidade da fibra, além da
area e volume do molde. Sabendo que a gramatura da fibra ¢ de 193 g/m? e que cada camada
de tecido ocupara uma area de 0,132 m? do molde, estima-se que cada camada representara
25,476 g da placa final. Como a fibra de carbono possui densidade de 1,8 g/cm?, temos um

volume de 14,15 cm?® por camada. O molde possui um volume de 396 cm?, dessa forma,
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obtém-se um valor 54% em volume de fibras quando se utilizam quinze camadas de tecido.
Levando em consideracdo perdas de resina ao longo do processamento, utilizou-se

excesso de resina — em torno de 800g de mistura de resina bicomponente.

3.2.3 Determinacio da viscosidade da resina

Antes de efetuar o processamento composito, foi realizado o estudo da viscosidade do
sistema epoOxi, com o objetivo de se avaliar o comportamento da viscosidade da resina. O
equipamento utilizado para essa medida foi viscosimetro Brookfield, modelo DV-II + PRO —

RV, utilizando um fuso tipo SC4-27 e volume de amostragem de 10 mL.

3.2.4 Injecao

No processamento dos compdsitos laminados, foram usadas 15 camadas de tecido de
fibra de carbono e a resina foi injetada a temperatura de 30°C. O tempo total de injecdo foi de
60 minutos. Como parametros de cura, foram utilizadas as condi¢des contidas na ficha técnica
fornecida pelo fabricante: 24 h a temperatura ambiente e pos-cura de 4 horas a temperatura de
60°C. Apos o total resfriamento do molde, a placa pode ser desmoldada e depois usinada para

obtencao dos corpos de prova.

3.3 ENSAIO DE FLEXAO

Os corpos de prova de flexao foram obtidos da primeira placa composita confeccionada
(Laminado 1), seguindo a norma ASTM D790 (2010). Conforme a norma, para materiais com
espessura entre 1,6 e 3,1mm, os cdp’s deveriam ter 12,7 mm de largura e o comprimento util
(distancia entre os apoios) deveria ser calculado multiplicando a espessura por 16. Além
disso, para um posicionamento do cdp na méaquina de ensaios, seu comprimento total deveria
ser obtido adicionando 10% do comprimento util de cada lado do cdp. A Figura 5 mostra um

desenho das amostras para ensaio, onde L representa o comprimento util.
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Figura 5 - Geometria dos corpos de prova de flexdo

Fonte: (adaptado de ASTM D790, 2010).

O ensaio de flexao foi realizado em uma maquina de ensaios Shimadzu, modelo AG-X,
utilizando uma célula de carga de 5 kN, a uma velocidade de Smm/min, utilizando o método

de trés pontos, como esquematiza a Figura 6:

v
s

Figura 6 — Ensaio de flexdo em trés pontos

P

2

Fonte: (adaptado de ASTM D790, 2010).

P
2
A tensdao em flexdo para o ensaio de flexdo em trés pontos ¢ calculada segundo a
equacao (1):

3.P.L (1)
O-f = 5
2.bd
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Na qual:

or= tensdo em flexdo (MPa);

P = carga (N);

Ls = distancia entre os apoios (mm);
b = largura da amostra (mm);

d = espessura da amostra (mm).
Enquanto que, a deformacao ¢ calculada segundo a equagao (2):

_6.Dd; 2)
Ly’

€y

Na qual:

gr= deformagdo em flexdo (mm/mm);

D = deflex@o no centro da amostra (mm);
Ls = distancia entre os apoios (mm);

d = espessura da amostra (mm).

3.4 ANALISES TERMICAS — RESINA POLIPOX® E COMPOSITO REFORCADO COM
FIBRA DE CARBONO

Analises DSC, TGA e¢ DMA foram realizadas em amostras da resina epoxi
bicomponente da POLIPOX®, bem como em amostras da primeira placa composita
processada neste trabalho (Laminado 1). Em ambos os casos foram utilizadas as mesmas
condigdes de teste, para avaliar a influéncia da adi¢ao de fibras nas propriedades térmicas da
resina.

A andlise de Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC) foi realizada em um
equipamento Seiko, Modelo 6220 SII Nanotechnology, a fim de determinar a temperatura de
transicao vitrea (Tg) das amostras. Conforme a norma ASTM D3418, foi utilizada uma taxa
de aquecimento de 20°C/min e uma amostra de aproximadamente 10 mg.

A andlise de Termogravimetria (TGA) foi realizada em uma atmosfera de nitrogénio
(vazao do gas: 100 mL/min), a uma taxa de aquecimento de 10°C/min, variando entre 30 e
800°C, utilizando um equipamento TG/DTA 6200 SII Nano Technology Inc, com

aproximadamente 15 mg de amostra. A definicdo da temperatura de degradagdo foi baseada
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na norma ASTM E2550, determinada como sendo a primeira deflexdo da linha base da curva
TGA.

Trés amostras de resina e trés de compdsito foram analisadas pela técnica de DMA,
entre 25 e 140°C, a uma taxa de aquecimento de 5°C/min, utilizando uma atmosfera de
nitrogénio e uma frequéncia de 1,00 Hz, conforme norma ASTM D7028. A determinacdo da
Ty da amostra foi feita em uma atmosfera de nitrogénio, utilizando um fluxo de gas de 100
mL/min. O tamanho das amostras foi determinado conforme a norma ASTM D4065 e o

equipamento utilizado foi o DMA 6100 SII Nanotechnology Inc.
3.5 DIGESTAO ACIDA DA MATRIZ

As andlises de digestdo da matriz foram realizadas de acordo com o método padrdo
ASTM D3171-76 para resinas epoxi, procedimento B. Trés amostras do laminado produzido
foram extraidas, pesadas e submetidas a analise de digestdo acida. A digestdo foi realizada em
um digestor marca Marconi, através da imersdao das amostras em acido sulfurico concentrado
(H2S04). O sistema foi aquecido até a temperatura de 150°C e mantido por um periodo de 3
horas. Decorrido esse tempo, o aparelho foi desligado e fez-se a adigdo de uma solugao de
peroxido de hidrogénio (H202) 50% (v/v), fazendo com que as fibras flutuassem sobre a
solucdo. As solugdes obtidas foram filtradas através de um funil de Biichner (sob vacuo). O
residuo (fibra de carbono) foi lavado trés vezes com agua destilada e uma vez com acetona.
As fibras foram secas em estufa a 100°C por 1 hora e, apos esfriar em dessecador por 1 hora,
foram pesadas em balanga analitica.

Com a realizacdo da digestdo acida, foi possivel determinar o volume de fibras, o

volume de vazios e o volume da matriz, conforme as equagdes 3, 4 e 5, descritas a seguir:
Para o reforco:

Peso percentual (W):
m,
W =|—~|x100 3)

Volume percentual (V;):
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V. = e x'OCXIOO (4)

Para o vazio:

Volume de vazios (Vy):

vV, =100—(V. -V)

()
Onde Vi ¢ 0 volume da matriz e pode ser determinado pela equagdo 6:
m.—m
yo=| S [ Pex100 ©
mi IO m

Onde:

pm = densidade da matriz

pc = densidade do compdsito

pr = densidade do reforco (fibra)
m; = massa inicial

my¢ = massa final

3.6 DETERMINACAO DA DENSIDADE REAL DO COMPOSITO VIA PICNOMETRIA
DE HELIO

Foram realizadas analises de picnometria de hélio para a determinacao da densidade real
de amostras do laminado compdsito processado. As andlises foram realizadas em um
Analisador de Densidade Real (Picnometro de He¢lio), marca Quantachrome Instruments,
modelo UltraFoam 1200e, locado no Laboratorio de Caracterizacdo de Compositos do DMT-

FEG-UNESP.
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3.7 DETERMINACAO DA DISTRIBUICAO E QUANTIDADE TOTAL DE POROS VIA
POROSIMETRIA DE MERCURIO

Foram realizadas analises de porosimetria de mercirio para a determinagdao da
distribui¢do e do volume total dos vazios (ou poros) a partir de amostras do laminado
composito processado. As andlises foram realizadas em um Porosimetro Automatico de
Mercurio, marca Quantachrome, modelo Poremaster 33GT, locado no Laboratorio de

Caracteriza¢ao de Compositos do DMT-FEG-UNESP.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 PROCESSO RTM

4.1.1 Determinacao da viscosidade da resina ep6xi bicomponente

A Figura 7 apresenta as curvas de viscosidade do sistema epdxi bicomponente
composto pela resina RL3135LV e pelo endurecedor EL3135L em fungao do tempo em duas

isotermas de analise: 26°C e 30°C.

Figura 7 — Curva de viscosidade do sistema epdxi bicomponente RL3135LV
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Fonte: (do autor).
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Observou-se que, a 26°C a viscosidade da resina partiu de 123 mPa.s chegando no
maximo a 150 mPa.s e que a 30°C a viscosidade da resina partiu de 95 mPa.s, chegando no
maximo de 140 mPa.s, mesmo depois de 1h de andlise (aproximadamente o tempo de
injecdo), sendo este um valor baixo comparado a outras resinas (OROVAYA, KOROTKOK,
1996). O processo RTM, utilizando como reforco fibras secas, necessita da utilizagdo de uma
matriz polimérica de baixa viscosidade, para que ocorra a impregnagdo completa da pré-
forma. Além disso, esses valores de viscosidade estdo em conformidade com estudos
descritos na literatura, uma vez que tais trabalhos indicam viscosidades abaixo de 500 mPa.s
para obtencdo de compositos com altas fragdes volumétricas de fibras (ABRAHAM,
MATTHEWS, McLLHAGGER, 1998; LAWRENCE et al., 2002). No processamento dos
compdsitos foi usada a temperatura de 30°C por ter apresentado os menores valores de

viscosidade na avaliagdo realizada (isoterma de viscosidade).

4.1.2 Defini¢ao da quantidade de matriz e reforco

Para obter a quantidade de camadas do refor¢o e a massa de resina a serem utilizadas,

¢ necessario conhecer as medidas da Tabela 3.

Tabela 3 — Medidas pertinentes aos célculos.

Gramatura do tecido 193 g/m?
Densidade do tecido 0,772 g/cm?

Area do molde 1320 cm?

Volume do molde 396 cm®
Densidade resina 1,10 g/cm?

Portanto, para a obtencdo de um compdsito com mais de 50% em volume de fibras,
deve-se utilizar 15 camadas de tecido de fibra de carbono, resultando em um composito,
teoricamente, com 54% em volume de fibras. Dessa forma, o volume tedrico de resina seria
de 183,7 cm?, entretanto, por seguranga e por perdas de resina no processo devido a tubos de
conexao e canaletas de distribui¢do de resina no interior do molde, utilizou-se uma quantidade
de 800 g de resina. Conforme indica¢do do fabricante da resina, foi utilizada a propor¢ao de
100 partes de resina, para 35 partes de endurecedor, em massa.

As fragdes volumétricas calculadas do compoésito processado sdo apresentadas na
Tabela 4. Para evitar ao maximo a formagao de bolhas, a resina foi submetida a processo de
desgaseificacdo por 10 minutos, em temperatura ambiente e com vacuo de 0,05 MPa, antes e

depois de ser adicionado o endurecedor.
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Tabela 4 — Numero de camadas e fragdo volumétrica calculada do compdsito processado.

Composito N°de Camadas de Fracdo volumétrica de
Tecido fibras (teorica) (%)
Laminado 15 54,00

Massa de resina utilizada = 800 g
Temperatura da resina = 30°C

4.1.3 Processamento do compdsito laminado

Ambas as placas laminadas foram processadas utilizando um equipamento Radius
2100cc RTM Injector (adquirido pelo Processo FAPESP n° 2006/02121-6 no DMT-FEG-
UNESP). Trata-se de um sistema de pressao controlada, projetado para injecdo de uma resina
ou de uma composi¢do de resinas. Como pode ser observado na Figura 4, o cilindro injetor de
resina contém um pistao que se move por um dispositivo de ativagdo pneumatica acoplado ao
cilindro. Todo o equipamento foi montado sobre um suporte com rodas e foi acompanhado
ainda a um sistema de aquisi¢ao de dados.

O molde utilizado para a produgdo do composito foi fechado por meio de parafusos,

como apresentado na Figura 8.

Figura 8 — Molde para o RTM
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Fonte: (do autor).

Como pode ser observado na Figura 8, o molde utilizado ¢ formado por trés partes; a
parte inferior, onde a resina ¢ injetada; a central ¢ aquela que da a espessura do painel e a
superior, a que fecha o molde. Pode ser ainda observado que o molde devera ser
hermeticamente fechado, por isso o uso de o-rings € necessario.

Existe ainda a possibilidade do molde ser evacuado ao se utilizar uma bomba mecanica

na extremidade oposta a injecdo da resina, orificio utilizado ainda como respiro pelo qual o
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excesso de resina pode escapar e portanto o uso de um trap foi fundamental para que a bomba
mecanica ndo fosse contaminada. O tubo de Teflon no final do molde permitiu a observagao
visual da resina na saida do molde e uma vez homogénea, a inje¢ao pode ser finalizada.

O sistema epoxi bicomponente foi injetado a temperatura de 30°C, sob vacuo e o
tempo total de processamento foi de aproximadamente 50 minutos. Apds a inje¢do, o molde
metalico foi aquecido a 60°C durante 4 horas para promover a cura da resina. Esse ciclo de
temperatura foi seguido nos dois casos de processamento. As figuras 9 e 10 trazem,

respectivamente, a primeira (Laminado 1) e a segunda placa obtida (Laminado 2).

”' .y W,

Fonte: (do autor).
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Figura 10 — Segundo composito laminado de fibra de carbono/resina epoxi.

Fonte: (do autor).

4.2 ENSAIO DE FLEXAO

As propriedades mecanicas de resisténcia a flexdo do compdsito Laminado 1 estdo

apresentadas na Tabela 4.

Tabela 4 — Resultados do ensaio de flexdo no compdsito.

Tensio Mixima e T e
Amostra Tensdo Maxima
(MPa) o (MPa)
(%)
1 678,9 2,475 1154,7
2 656.2 2,580 1049,4
3 645,7 2,347 1152,1
4 677,1 2,501 1066,0
5 700,2 2,526 1081,8
Média 671,6 2,486 1100,8
Desv.
Padrio 21,27 0,087 49,39

A partir do ensaio, temos que o valor médio de resisténcia a flexdo do compdsito
obtido ¢ de 671,6 MPa, com uma deformacao de 2,486%, enquanto que o valor médio do seu

modulo de elasticidade é de 1100,8 MPa.
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A Figura 11a mostra o corpo de prova apos o ensaio de flexdo, na Figura 11b ¢

apresentado um detalhe no local da fratura.

Figura 11a — Corpo de prova ensaiado em flexao.

Fonte: (do autor).

Figura 11b — Detalhe da fratura em flexao do corpo de prova.

Fonte: (do autor).

Durante o ensaio, foi possivel observar que o corpo de prova comeca a fraturar nas

camadas mais externas de tecido: na parte inferior, mais externa, (conforme Figura 13b) ha
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um rompimento por tragdo nas fibras e na parte superior, mais interna, (conforme Figura 13b)

ha um rompimento ou falha por flambagem por compressdo das mesmas.

4.3 ANALISES TERMICAS — RESINA POLIPOX® E COMPOSITO REFORCADO COM
FIBRA DE CARBONO

4.3.1 Analise DSC — Resina

A andlise em DSC da resina permitiu obter a temperatura de transi¢ao vitrea, Tg, da
mesma, como mostra o grafico da Figura 12. A Ty ocorreu a uma temperatura de 50,3°C.

Entretanto, para céalculos estruturais ¢ importante utilizar um valor de seguranga entre 20 e

30% do valor da Ty.

Figura 12 — Transicdo vitrea da resina.

2 =

— ﬁ o
=
=
k=
L]
E a4 50,3°C
o
E -
o

.

‘E L I L l v ‘ L l L T L I L l L

-50 0 50 100 150 200 250 300 350
Temperatura (°C)

Fonte: (do autor).



37

4.3.2 Analise TGA — Resina

A Figura 13 apresenta a curva de analise TGA da resina, indicando a temperatura de
inicio de degradacdo da mesma por volta de 135°C. A partir dessa temperatura, as ligagdes
primarias das cadeias moleculares do polimero comeg¢am a quebrar, causando perda de

integridade estrutural e tornando-o mais suscetivel a fraturas.

Figura 13 — Curva de TGA da resina
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Fonte: (do autor).
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4.3.3 Analise DMA — Resina

A Figura 14 mostra a curva de DMA de uma das amostras de resina. O valor da Ty,
obtido pelo ensaio de DMA, para as outras amostras estdo apresentados na Tabela 5. Para uma
melhor comparagdo, o valor obtido na analise de DSC também esta apresentado na mesma

tabela.

Figura 14 — Curva de DMA para resina
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Fonte: (do autor).

Tabela 5 — Valores de T, para a resina.

AMOSTRA E’ (°C) E” (°C) tan D (°C) DSC (°C)
1 483 49.6 58,6
2 49.9 513 59.2
3 52.9 54.4 62.1 50,3
Meédia 50.4 51.8 60.0
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4.3.4 Analise DSC — Composito

A andlise de DSC no composito (Figura 15) forneceu informagdes a respeito de sua
Tg, chegando a um valor de 48,2°C, valor inferior ao encontrado para a resina sem o reforco.
O baixo valor da T pode ser devido ao historico térmico da amostra que por sua vez ndo deve

ter sido eliminado durante a analise de DSC.

Figura 15 — Transig¢do vitrea do compdsito.
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Fonte: (do autor).
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4.3.5 Analise TGA — Composito

A Figura 16 mostra a curva de TGA para o composito. Nela pode ser observado que o
processo de degradacdo comega em 191°C, essa temperatura ¢ maior que a observada na
resina sem reforco, pois a interacdo entre fibra e matriz favorece a estabilidade térmica da
amostra. Isso acontece porque as fibras funcionam como um obstaculo, dificultando a difusao

de produtos volateis gerados pelo processo de degradagao.

Figura 16 — Degradagdo térmica do composito.
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4.3.6 Analise DMA — Compasito

A Figura 17 apresenta a curva de DMA de uma das amostras do compdsito. Assim
como nos resultados da resina, os valores de T, das outras amostras, bem como o valor

encontrado na analise DSC, sdo apresentados juntos na Tabela 6.

Figura 17 — Curva DMA para o composito
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Tabela 6 — Valores de T, para o composito.

AMOSTRA | E’(°C) | E”(°C) | tanD(°C) | DSC (°C)
1 452 492 54.1
2 43.7 48.9 532
3 23 46,6 50,9 48,2
Média 43,7 482 52,7

Para uma melhor compreensao dos dados obtidos, a Tabela 7 traz os valores médios de

T, em ambas as andlises, para resina e para composito.
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Tabela 7 — Comparagao entre resina e composito.

Composito Resina

E’ 43,7°C 50,4 °C
E” 48,2°C 51,8°C
tan D 52,7°C 60,0 °C
DSC 48,2°C 50,3 °C

4.4 DIGESTAO ACIDA DA MATRIZ

Os resultados das porcentagens de volume de fibras e de volume de vazios presentes
nas amostras retiradas do Laminado 2 obtidos por meio da metodologia de digestdo da matriz
com H>S04/H>0, sdo apresentados na Tabela 8. Estes dados foram determinados seguindo-se
a norma ASTM D3171 - procedimento B, a partir das equagdes definidas (LANDRO,
DIBENEDETTO, GROEGER, 1988). Para todos os célculos foram considerados p. = 1,524
g/cm® (valor teédrico), pm = 1,14 g/em® e pr = 1,78 g/em®. Como pode ser observado, a
porcentagem de vazios encontrados no laminado processado apresentou um valor aceito para
estruturas aeronduticas (até 2%) (ALMEIDA, NOGUEIRAM 1994). A metodologia de
digestdo da matriz (ASTM D3171) para a determinacdo das fragdes volumétricas de
compositos ¢ uma das técnicas de caracterizagdo mais citadas na literatura e,

consequentemente, uma das mais aceitas e usadas no meio cientifico.

Tabela 8 — Volumes de vazios e de fibras das amostras do laminado 2, obtidos através de digestdo acida.

Amostras Vr (%) Vm (%) Vv (%)
Laminado 53,45 £ 0,03 45,73 £ 0,03 0,82 + 0,03
Meédia de 3 amostras

4.5 DETERMINACAO DA DENSIDADE REAL DO COMPOSITO VIA PICNOMETRIA
DE HELIO

Os resultados da densidade real e do volume das amostras retiradas do laminado 2 sdo

apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 — Densidade real e volume real das amostras do laminado.

Laminado Massa (g) Volume (em?)? Densidade (cm®)”
Amostra 1 0,9406 0,5243 1,7939
Amostra 2 0,9075 0,5043 1,7997

*“*Valores médios a partir de 10 medigées
Desvio madximo nos valores = 0,05%
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Vale ressaltar que, a analise de picnometria de hélio por ndo se tratar de uma analise
destrutiva, as mesmas amostras foram usadas na analise de porosimetria de mercurio, onde os
valores da massa e volume de cada amostra foram usados para a determinagdo da quantidade

e distribui¢ao de vazios.

4.6 DETERMINACAO DA DISTRIBUICAO E QUANTIDADE TOTAL DE POROS VIA
POROSIMETRIA DE MERCURIO

Os resultados da quantidade e distribuicdo de vazios das amostras retiradas do

Laminado 2 sdo apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 — Volume total de vazios de amostras do Laminado.

Laminado Massa da amostra Volume da amostra Volume total de vazios
(® (cm?)? (%)
Amostra 1 0,9406 0,5243 0,7177
Amostra 2 0,9075 0,5043 1,0763
Meédia 0,8970

“Valores determinados via Picnometria de Hélio

A técnica de Porosimetria de Mercurio foi capaz de detectar todos os poros que
apresentam conexao com o meio externo. A partir dos graficos de distribui¢ao de tamanhos de
poros (figuras 18 e 19), foi possivel constatar que nas amostras de compdsito analisado,
ocorreu a predominadncia de vazios na faixa entre 100 a 1000 um e na faixa entre 0,1 a
0,006 um, sendo a tltima faixa o limite maximo de deteccdo do equipamento.

Em relagdo ao resultado da quantidade total de vazios, o valor médio encontrado foi de
0,8970%. Esse resultado foi um pouco maior comparado com o valor determinado via
digestdo acida (0,82%). Essa diferenca nos resultados pode ser justificada pela maior precisdo
da andlise de porosimetria de mercurio.

Mesmo os resultados da quantidade total de poros terem apresentados valores
ligeiramente diferentes, todos os valores encontrados nao ultrapassaram o valor de 2%, o que
ndo ¢ desejavel pela industria aeroespacial na produgdo de compositos estruturais. Vale
ressaltar que em algumas circunstancias, para a industria aeroespacial, o valor de vazios nao

deve ultrapassar o valor de 1% (ALMEIDA, NOGUEIRA, 1994).
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Figura 18 — Distribuicdo de vazios da amostra 1 do Laminado

Fonte: (do autor).
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Figura 19 — Distribuicdo de vazios da amostra 2 do Laminado

Fonte: (do autor).
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5 CONCLUSOES

As caracterizacdes realizadas nas matérias-primas mostraram que todas atendem aos
requisitos necessarios para o uso no processamento via RTM. Também foi constatado que a
resina epoxi POLIPOX pode ser utilizadas para a obtengdo de laminados compositos
estruturais (teor de fibra acima de 50%). O processamento dos laminados compositos fibra de
carbono/resina epoxi, seguindo-se os parametros pré-estabelecidos ocorreu como esperado.
Foi constatado o elevado grau de precisdo da técnica de porosimetria de mercurio no que diz
respeito a quantificagdo dos vazios contidos nas amostras analisadas.

Quanto a porcentagem de vazios, o laminado processado apresentou um valor aceito
para estruturas aerondauticas (até 2%). A metodologia de digestdo da matriz (ASTM D3171)
para a determinacdo das fracdes volumétricas de compositos ¢ uma das técnicas de
caracterizacdo mais citadas na literatura e, consequentemente, uma das mais aceitas e usadas
no meio cientifico.

Além disso, as andlises térmicas mostraram que a adicdo do refor¢o de fibra de
carbono na resina bicomponente POLIPOX® influenciaram suas propriedades térmicas. A
temperatura de transi¢ao vitrea do compoésito foi menor, quando comparada com a resina sem
reforco, em ambas as analises (DSC e DMA). Enquanto que a temperatura de degradacao foi
maior. Portanto, a adi¢do da fibra de carbono foi vantajosa, porque promoveu uma melhora

das propriedades térmicas do polimero.
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ANEXO A - Ficha técnica tecido plano de fibra de carbono
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